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Introduction

L'ocre, matiére premiere ferrugineuse rouge ou jaune, est une catégorie de vestiges
fréquemment rencontrés sur les sites archéologiques. Ce matériau a intéressé tant les
ethnologues, les archéologues, que les géologues ou les chimistes. Matériau ubiquiste, il a en
effet été utilisé avant méme l'apparition de I’'Homme moderne, puis tout au long de la
préhistoire et jusqu’a aujourd’hui. Bien que I'ocre ait été étudiée sur un certain nombre de sites
préhistoriques et que l'intérét pour ce matériau ne soit pas récent, on constate encore de
nombreuses lacunes dans la connaissance des chaines opératoires de production et d’utilisation

de ce matériau au Paléolithique.

Parmi les contextes ol cette connaissance est lacunaire, les périodes les plus anciennes,
notamment le Middle Stone Age et le Paléolithique Moyen, posent des problémes spécifiques.
En effet, les découvertes et les recherches récemment menées dans plusieurs régions du monde
montrent clairement que des innovations marquantes ont eu lieu dans ce laps de temps
séparant I'apparition des premiers Hommes modernes (homo sapiens) et la généralisation de
I"utilisation de ces technologies partout dans le monde. Ces découvertes ont posé un certain
nombre de questions. Quels sont les mécanismes déclencheurs de ces innovations ? Peut-on y
voir une évolution des capacités cognitives de I'Homme ou d’autres facteurs, comme
I’environnement, sont-ils en cause ? Comment les différentes migrations et I'expansion de

I’'Homme moderne s’articulent autour de la diffusion de ces différentes innovations ?
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L’exploitation et l'utilisation de l'ocre par 'Homme ont été associées trés tot a ces
changements de comportements, en raison du pouvoir colorant de ce matériau et parce qu’il est
souvent associé a la sphere symbolique (Deacon 1995 ; Mcbrearty and Brooks, 2000 ;
Henshilwood and Marean, 2003 ; d’Errico, et al., 2003; Marean et al., 2007). Par la suite, le lien
direct entre I'utilisation d’ocre et le symbolisme apparaissant de moins en moins certain, la
présence d’ocre a été associée a d’autres découvertes pour discuter des capacités cognitives de
I'Homme moderne, notamment en Afrique australe. Ainsi, les gravures représentant des traits
géométriques sur quelques blocs d’ocre du site de Blombos ont été utilisé pour montrer la
maitrise d’un systeme de pensée abstraite (Henshilwood et al.,, 2009; Wynn, 2010;
Henshilwood et Dubreuil, 2011). De méme, la présence de résidus d’ocre et de matiére
organique sur des outils susceptibles d’avoir été emmanchés a permis de montrer que les

capacités cognitives nécessaires a la fabrication d’un adhésif composite était présentes chez

I'Homme il y a plus de 60 ka (Wadley, 2009 ; Wynn, 2009).

Ces cas particuliers ont parfois eu tendance a éclipser les vestiges eux-mémes, c'est-a-dire
les blocs de matiére premiere ou les blocs travaillés. Les blocs peuvent pourtant étre porteurs
d’un certain nombre d’informations essentielles : choix et sélection des matiéres premiéres ;
importance de I'environnement dans les modes d’acquisition ; choix techniques et complexité
des chaines opératoires mises en ceuvre ; types de productions et modalités d’usage. La prise en
considération des chalnes opératoires de transformation et d’utilisation de I'ocre, depuis le choix
des matiéres premiéres jusqu’a l'abandon des objets, nous est donc apparu comme
indispensable pour mieux comprendre les liens entre utilisation de I'ocre et mise en place de

systemes techniques et symboliques complexes au Middle Stone Age.

Le site de Diepkloof Rock Shelter est I'un des sites révélant I'apparition d’innovations
majeures sur les plans techniques et potentiellement symboliques, a partir d’environ 100 ka. Il a
livré de grandes quantités d’ocre, dont des blocs avec des traces d’usure, comme sur un grand
nombre de sites de la méme période en Afrique australe. Il a été choisi pour mettre en ceuvre
une approche globale de I'étude du sous-systéeme technique de |’exploitation de l'ocre, a

I’échelle d’un site, en mettant I’accent en premier lieu sur la caractérisation des matériaux.

Dés le début de ce travail, plusieurs enjeux d’ordre méthodologique se sont présentés.
Alors que l'ocre est tres souvent impliquée dans les recherches sur la question de I'émergence

des comportements symboliques, il existe plusieurs limites méthodologiques qui empéchent
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actuellement de démontrer que son usage ait pu relever de la sphéere symbolique en ce qui
concerne le MSA. Ensuite, bien que plusieurs travaux aient traité des probléemes posés par
I’étude de cette catégorie de vestiges, trés peu de protocoles d’étude complets existent, qui
permettent d’aborder a la fois la caractérisation des matiéres premiéres, d’établir leur origine
géologique, leurs transformations, et leurs fonctions. En paralléle, la valeur scientifique et
muséographique accordée a certains blocs d’ocre du fait de la présence de traces anthropiques
limite le recours a I'analyse invasive, et a nécessité de développer une approche non-destructive.
Chacun de ces aspects a fait partie intégrante de la recherche menée dans le cadre de cette

these

Dans une premiere partie, nous évoquerons les problématiques générales dans lesquelles
s'insére ce travail, et les questions que posent les différentes approches développées
actuellement pour discuter de I'émergence de capacités cognitives « modernes ». Le cas
particulier de I'ocre sera discuté plus en détail, afin de mettre en évidence I'approche qui est
apparue la plus adaptée pour aborder I'exploitation de ce matériau dans un contexte ou les
recherches ne cessent par ailleurs de s’intensifier. Nous pourrons ainsi définir des objectifs plus

spécifiques pour mener I'étude de I'assemblage de Diepkloof Rock Shelter.

La seconde partie se propose d’introduire les concepts élémentaires permettant de
comprendre et de caractériser le matériel étudié, ces différentes chaines opératoires et les
diverses hypothéses sur son utilisation. Il s’agit de définir les différentes étapes d’exploitation de
I'ocre depuis la collecte de la matiere premiere jusqu’a l'utilisation, en I'individualisant comme
un sous-systeme technique distinct. La question de I'utilisation n’étant pas complétement
réglée, elle a été discutée plus en détail. Etant donné les nombreuses méthodes disponibles pour
caractériser les vestiges de roches ferrugineuses, en particulier ce qui concerne |'analyse
physico-chimique, il sera nécessaire également de discuter du choix des méthodes appliquées

dans le protocole proposé.

L’étude de I'assemblage de Diepkloof pourra alors étre abordée. Nous commencerons par
introduire le site et le matériel, avant de décrire les divers points de méthodologie qui ont été
développés. Le protocole élaboré a été mis au point principalement a partir de I’étude de ce site
unique, ce qui nous améne a l'intégrer au sein de cette étude de cas, et non comme une partie
indépendante. C’est dans cet esprit tout du moins que ces travaux ont été conduits, du fait de la

nécessité d’adapter le protocole au contexte géologique par exemple.



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

Enfin, les principaux résultats seront discutés en détail a I'échelle du site, avant d’étre
replacés dans le contexte régional de I’Afrique australe. Nous pourrons aborder alors la question

du role et du statut de I'ocre dans les sociétés MSA, a partir de la fin du Pléistocéne moyen.



Chapitrel. L'ocre dans le contexte
du Middle Stone Age d’Afrique
australe, problématiques et

enjeux
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I.1. Le Middle Stone Age et I’émergence de I’ Homme

moderne

Le Middle Stone Age (MSA) d’Afrique sub-saharienne représente une période charniére
dans I’évolution de 'homme, entre environ 300000 et 30 000 ans avant notre ere. Il se
caractérise comme le Paléolithique moyen par des productions lithiques spécifiques, orientées
vers la production d’éclats, de pointes ou de lames, avec préparation des surfaces de débitage. Il
se distingue ainsi de I'Early Stone Age (ESA) et des industries Acheuléennes le précédant,
orientées davantage vers le faconnage de bifaces et la production de gros éclats. Toutefois, ce
qui caractérise fondamentalement le MSA, c’est qu’il coincide avec I'apparition de 'lhomme

moderne, Homo sapiens.

.L1.1. L’émergence de ’'THomme moderne

Deux approches sont a distinguer dans la définition de la « modernité » : I"approche
paléoanthropologique, basée sur I'étude des fossiles associés a la lignée humaine, et I'approche

archéologique, basée sur |'étude des vestiges matériels laissés par ’homme.

Dans le premier cas, le concept de modernité est utilisé pour définir des traits
morphologiques proches de notre espéece (Homo sapiens, homme anatomiquement moderne).
Les données anthropologiques actuelles, confortées par les récentes recherches en génétique,
suggerent une origine africaine pour Homo sapiens, qui aurait ensuite colonisé les autres
continents, en différentes vagues de migration (modéle « Out of Africa 2 »). Plusieurs fossiles
humains présentant des caracteres mixtes archaiques et modernes ont été découverts dans des
niveaux MSA en Ethiopie, en Tanzanie ou en Afrique du Sud (Kuman et al., 1999 ; White, 2003 ;
McDougall, 2005 ; Dominguez-Rodrigo et al., 2009). Parmi eux, les spécimens éthiopiens de
Kibish (environ 190 ka) et de Herto (environ 160 ka) sont considérés comme les premiers

représentants d’Homo sapiens actuellement mis au jour.

Du point de vue archéologique, la question s’est trés tot posée de savoir si les
comportements des homininés ont changé en méme temps que notre espece a évolué. En
réalité, il n’est pas plus aisé de déterminer un moment ou les vestiges archéologiques pourraient

refléter un comportement moderne qu’il n’est pour les paléoanthropologues de déterminer un
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moment ou les restes humains peuvent étre pleinement attribués a Homo sapiens. Nous nous
proposons de décrire ici les différentes approches archéologiques qui ont été développées pour

essayer de comprendre |'évolution des comportements chez les homininés.

a. Comportements modernes, modernité culturelle ?

Le concept de « modernité » a été utilisé en archéologie pour qualifier des comportements
chez les groupes humains relevant de capacités cognitives similaires a celles des hommes
modernes d’aujourd’hui, que les vestiges archéologiques peuvent contribuer a mettre en
évidence. Dans une vision plus globale, la notion de «culture » remplace la notion de
comportements. L'intégration de nouveaux comportements, leur diffusion et leur transmission
contribuent a partir d’'un certain moment a la formation de « systemes culturels » similaires a
ceux observés a I’heure actuelle, notamment au sein des groupes de chasseurs cueilleurs (voir
Conard, 2010).

La notion de « capacités cognitives » aménent toutefois a une question inéluctable :
quelles capacités cognitives caractérisent I’'Homme Moderne et le distingueraient (ou non) des
autres espéces d’homininés ? S’agit-il de nos capacités a créer et utiliser des systémes
symboliques ? De notre maitrise du langage ? S’agit-il plutot de nos capacités dans le domaine
technique ? Notre aptitude a concevoir et a réaliser des objets nécessitant des séries de gestes

et d’opérations successives ?

Ces questionnements, que I'on pourrait estimer aller bien au-dela du cadre de notre
étude, ont pourtant été associés a maintes reprises d’une part aux recherches sur le MSA, mais
également aux recherches sur I'ocre. Deux voies se développent a I'heure actuelle. La premiére
se concentre sur I'’émergence de faits archéologiques particuliers, tente de dégager des
tendances et de proposer des scénarios. L'autre approche porte sur la démonstration que des
faits archéologiques témoignent de capacités cognitives spécifiques a I’'Homme. L'une comme

I'autre se heurtent a des limites méthodologiques.

b. Emergence des comportements modernes : quelques scénarios

La modernité culturelle a d’abord été considérée comme exclusivement associée au
Paléolithique Supérieur en Europe (opposition entre Néandertal et Homme Moderne) et au LSA
en Afrique. Certains auteurs ont postulé un changement brutal des comportements il y a environ

40 000 ans, s’appuyant sur une liste de criteres, comme |'absence d’art ou d’objets de parure
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avant cette date (Klein, 1989 ; 2001 ; Mellars, 1989). Plusieurs travaux ont montré par la suite
que les différences entre MSA et LSA n’étaient pas aussi claires (Deacon, 1995 ; Deacon et
Deacon, 1999 ; McBrearthy and Brooks, 2000). S. McBrearthy et A. Brooks (2000) démontrent
par un recensement détaillé des découvertes associés au MSA ainsi que la plupart des critéres
utilisés dans ce modeéle révolutionnaire sont déja présents avant le LSA, et propose, en

opposition, un modele évolutionnaire graduel.

La notion « d’innovation » a remplacé par la suite celle de «critéere » ou « trait de
modernité », jugée trop ambigiie (Wadley, 2001 ; Villa et al., 2005 ; Mellars, 2006 ; Conard;
2010 ; d’Errico et Stringer, 2011 ; Henshilwood et Dubreuil, 2011). Plusieurs scénarios continuent
de coexister, tous s’appuyant sur des données provenant de I’Afrique, du Proche Orient et de
I’'Europe, les données sur I’Asie restant a ce jour tres partielles. P. Mellars (2006), par exemple,
conserve un modeéle révolutionnaire, proposant une mise en place de la modernité culturelle
vers 80 et 60 ka, en Afrique du Sud. Il fonde son scénario sur un rapprochement entre des
données génétiques et les données archéologiques d’Afrique du Sud. Les premiéres montrent en
effet une expansion des populations en Afrique, estimée entre 80 et 60 ka, tandis que les
secondes montrent un ensemble d’innovations qui diffusent en Afrique australe a la méme
époque. N. Conard (2008 ; 2010) propose, quant a lui, un scénario polycentriste en mosaique : il
considere que le terme de « modernité » s’applique par définition a Homo sapiens, et que celui-
ci a développé et intégré différentes innovations en différents lieux, non uniquement en Afrique
australe. F. d’Errico et C. Stringer (2011) reprennent le concept d’une apparition en mosaique,
mais élargissent le concept de modernité aux Hommes Modernes archaiques et a Neandertal. lls
montrent également que les innovations ne persistent pas nécessairement au cours du temps

dans une région donnée.

La différence entre les deux derniers modeles repose essentiellement sur le choix des
innovations, intégrées ou non, dans le scénario, comme |’exploitation de I'ocre ou la fabrication
de perles. Comment dans ce cas évaluer quelles innovations ont été déterminantes dans
I’évolution des comportements ? Différents travaux sur les capacités cognitives de 'homme

tentent de répondre a cette question.
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c. Faits archéologiques et capacités cognitives : « symbolisme »

versus technologie ?

Le rapprochement entre les sciences cognitives et I'archéologie a donné lieu a une
réflexion générale sur I'émergence de la pensée symbolique, du langage, ou encore des
fonctions cognitives de 'Homme (voir par exemple Noble et Davidson, 1993 ; Deacon, 1997 ;
Wadley, 2001 ; d’Errico et Vanhaeren, 2009 ; Henshilwood et Dubreuil ; 2009 ; Ambrose, 2010 ;
Wynn et Coolidge, 2010 ; Henshilwood et Dubreuil, 2011). Cependant si ces théories constituent
un domaine de recherche en soi, leur application dans le domaine de I'archéologie se heurte
encore a plusieurs limites, en particulier en ce qui concerne la méthodologie utilisée dans les
démonstrations. En effet, pour démontrer a partir d’un objet archéologique la maitrise d’un
systeme de symboles’ par exemple (langage ou autre), les étapes nécessaires sont nombreuses,
tandis que les données archéologiques utilisées comme support sont souvent trop pauvres en
informations pour étre exploitées dans ce but (Chase, 1991 ; Noble et Davidson, 1993 ; Botha,

2008 ; Wynn, 2009 ; Wynn et Coolidge, 2010 ; Henshilwood et Dubreuil, 2011, comments).

La difficulté que tel ou tel comportement reléve de considérations « symboliques » réside
en partie dans la difficulté de définir ce terme de fagon appropriée. Il en existe en effet plusieurs
définitions selon les théories et champs disciplinaires. Celle utilisée dans le contexte que nous
venons de décrire se veut avant tout appliquée aux cultures. Un « symbole » est un signe dont la
signification est partagée par un groupe d’individus. Cette signification est dictée par des
« conventions sociales, codes ou accords tacites ». Une culture « symbolique » est ainsi une
culture dont les individus partagent des systémes de « symboles ». (Chase et Dibble, 1987 ;
Chase, 1991 ; Deacon, 1997 ; Wadley, 2001 ; Henshilwood et Marean, 2003 ; Henshilwood et
Dubreuil, 2009 ; 2011)2. Dans ce contexte, une des conditions nécessaires a I'identification d’un
symbole est sa récurrence dans le temps (Chase, 1991)

La notion de « convention » fait quant a elle référence a la définition donnée par C. Peirce,
utilisée en sémiotique (Peirce, 1911, réédition 1998). En effet, pour Peirce, la signification du
symbole est donnée par pure convention. Mais il définit deux autres types de signes, qui
permettent de rendre compte des autres relations pouvant exister entre un signe (un objet, un

geste, un son, etc.) et son référent : les icones et les index. L'icone se référe a un objet du fait

1 e T . N . . . s
Par maitrise nous entendons possibilité de comprendre, d’utiliser a bon escient mais aussi de créer des
« symboles », au sens large de signe, ou un ensemble de « symboles » formant un systéme. Le langage a encore une
particularité supplémentaire

2 Définition résumé a partir de diverses publications. La plus récente que nous ayons trouve est la suivante : “a symbolically
mediated culture is one in which individuals understand that artifacts are imbued with meaning and that these meanings
are construed and depend on collectively shared beliefs” (Henshilwood et Dubreuil, 2011).
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d’une similarité, d’une ressemblance avec cet objet (le dessin d’un cheval est « I'icone » du
cheval). Uindex se référe a un objet par une relation spatiale ou temporelle (la fumée « indique »
un feu). La construction d’un symbole peut passer par |'association de plusieurs index et icones,
jusqu’a ce que ces derniers ne soient plus utilisés comme intermédiaires (voir par exemple

Deacon, 1997 ; Rossano, 2010). Il devient alors conventionnel.

Or, souvent, les faits archéologiques décrits comme « objets symboliques » peuvent aussi
bien représenter des icones, des index que des symboles. Le seul fait qu’un signe soit récurent et
donc partagé par plusieurs individus ne signifie pas que sa signification est purement
conventionnelle. C'est ainsi que T. Wynn et F. Coolidge d’une part, M. Rossano, d’autre part,
montrent qu’une signification indexique est tout a fait possible dans le cadre de I'utilisation de
perles en coquillages par exemple, non uniquement une signification symbolique (indique
I'appartenance a un groupe mais ne le symbolise pas nécessairement) (Henshilwood et Dubreuil,
2011, comments). Une clé d’interprétation pourrait se situer, comme le propose C. Henshilwood
et B. Dubreuil (2011), dans la compréhension des capacités cognitives permettant de créer et
manipuler des index plutét que des symboles. Cette voie s’éloigne toutefois notablement de

I’étude des faits archéologiques.

La situation est différente lorsqu’on s’intéresse aux capacités cognitives nécessaires a la
conception et réalisation d’un objet. La déduction de capacités cognitives a partir de faits
archéologiques est plus directe dés lors qu’on s’intéresse aux activités techniques plutot qu’aux
activités « symboliques » (voir Karlin et Julien, 1994 ; Pellegrin, 1995 ; Wadley et al., 2009 ;
Wynn, 2009). L. Wadley et collaborateurs (2009) montrent par exemple que la fabrication d’un
objet composite faisant intervenir le feu nécessite la capacité de réaliser plusieurs taches en
paralléle et de savoir s’adapter au milieu d’un processus de fabrication (Wadley et al., 2009 ;
Wynn, 2009). De la méme maniére, les données ethnographiques se sont toujours révélées plus
faciles a exploiter dans le premier domaine que dans le second (Testart, 2006 ; Roux, 2007 ;
Gallay, 2011). Ceci ne fait que nous rappeler que I'archéologie se construit avant tout a partir de

vestiges matériels.

Malgré les limites que nous avons évoquées dans cet exposé, un relatif consensus s’est
établi : les mutations observées a partir du Middle Stone Age ou du Paléolithique Moyen
témoignent de comportements nouveaux. L’Afrique australe se positionne comme un contexte

privilégié, plusieurs innovations voyant successivement le jour.
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I.1.2. Le Middle Stone Age en Afrique australe

Le Middle Stone Age d’Afrique australe bénéficie d’'un cadre chrono-culturel relativement
bien établi grace aux descriptions détaillées des industries lithiques de plusieurs sites et a de
nombreuses campagnes de datations (Singer et Wymer, 1982 ; Volman, 1984 ; Wurz, 2002 ;
Rigaud et al., 2006 ; Wadley et al., 2006 ; Mourre, 2008 ; Jacobs, 2008 ; Villa et al., 2009 ; Tribolo,
2009). Au sein de cette séquence, les complexes Still Bay et Howiesons Poort occupent une place
a part, du fait des nombreux travaux dont ils ont fait I'objet. En raison des difficultés a
généraliser certaines observations des phases antérieures au Still Bay, celles-ci sont désignées
couramment comme « ante-Still Bay » ou early Middle Stone Age, en attente d’une définition
plus précise. De méme, le terme de « post- Howiesons Poort » est trés souvent utilisé pour

définir les complexes succédant I'HP.

Klasies River Mouth* Sibudu Cave** Diepkloof Rock Shelter*** Chronologie
MSA Il & IV (post-HP) Post-Howiesons Poort Post-Howiesons Poort > 60 ka
Howiesons Poort Howiesons Poort Late Howiesons Poort 80 ka—50 ka

Intermediate Howiesons Poort
Early Howiesons Poort

Still Bay Still Bay 100 ka—70 ka
MSA Il (Mossel Bay) « Ante-Still Bay » « pre-Still Bay » <100 ka
MSA | (Klasies) Phases en cours de définition <125 ka

Tableau 1- Les différents technocomplexes du MSA d’Afrique australe définis en fonction des auteurs ainsi
que les datations estimées pour chacun d’entre eux.

*Singer et Wymer, 1982 ; Wurz, 2002 ; **Wadley, 2006b ; Villa et al., 2005 ***Rigaud et al., 2006 ; Porraz,
soumis

Du point de vue de la technologie lithique, les chaines opératoires mises en ceuvre se
caractérisent par un débitage laminaire et mise en forme de segments et piéces a dos pour I'HP,
et un faconnage de pointes unifaciales ou bifaciales sur éclat pour le SB (Soriano et al., 2007 ;
Villa et al., 2009 ; 2010). Le mode de débitage des lames HP associé a la technique de percussion
a la pierre tendre est considéré comme une innovation (Soriano et al., 2007 ; Villa et al., 2010). Il
en va de méme pour la chaine de production des pointes SB, qui pourrait avoir nécessité un
faconnage par pression (Villa et al., 2009 ; Mourre et al., 2010 ; Hoberg et Larsson, 2011). Ces
deux techno-complexes apparaissent liés chronologiquement d’aprés I'analyse de la séquence
de Diepkloof (Porraz, soumis). Il n’y a pas de ruptures significatives entre le Still Bay et

I'Howiesons Poort, suggérant une évolution in situ plutdot qu’un remplacement de population.
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Pour les complexes antérieurs au Still Bay, une plus grande diversité des chaines
opératoires a été observée au niveau régional (Thompson, 2010 ; Wurz, 2012). Ceci pourrait
avoir occulté le fait que certaines d’entre elles puissent constituer des innovations a part entiére
S. Wurz (2012) va plus loin : partant du constat que la production de lames et la percussion au
percuteur tendre sont observées des le MSA | de Klasies, elle pose la question fondamentale de
savoir a quel moment on doit situer l'innovation: quand apparait une technique ou une
technologie, ou quand il y a standardisation ? Deux concepts ont donc été introduits dans la
littérature pour tenter de distinguer les cas isolés de véritables innovations culturelles: le
formalisme d’une part, qui implique un souci de réaliser une forme particuliére ; la tradition, qui

implique une récurrence dans le temps (voir plus haut).

Parmi les innovations techniques, ont peut citer la production formalisée d’outils en os, a
partir de niveaux antérieurs au Still Bay (Henshilwood et al., 2001 ; Blackwell et al., 2008 ;
d’Errico et al., 2012). Bien que leur présence ne soit limitée qu’a trois sites, I’hypothése de
différences régionales dans les productions a été avancée (d’Errico et al., 2012).

En paralléle, des traces d’emmanchement sont observés a partir du Still Bay (Wendt,
1976 ; Lombard, 2005 ; 2006 ; 2008 ; Villa, 2009 ; 2010; Vogelsang et al., 2010 ; Hoberg et
Larsson, 2011). Les adhésifs utilisés varient selon les sites.

Enfin, des fragments d’ceufs d’autruche avec perforation ont été trouvés sur deux sites, a
partir de 65 ka environ (Texier et al., 2010 ; Vogelsang et al., 2010). Il pourrait s’agir de fragment

de flasques, par ailleurs fréquentes en contexte LSA.

Ces innovations technologiques ont pu avoir des conséquences importantes sur les modes
de subsistance : amélioration des techniques de chasse grace a I'emmanchement, et stockage de
I’eau ou autres denrées pour les flasques. D’autres innovations au contraire ne relévent pas de la
subsistance, d’oU leur association a des comportements « symboliques » (d’Errico et al., 2003,

Henshilwood et Marean, 2003 ; etc.)

Plusieurs coquillages percés découverts en contexte Still Bay a Blombos Cave témoignent
de I'utilisation de perles (Henshilwood et al., 2004; d’Errico et al., 2005). Des coquillages percés
de la méme espece ont été trouvés a Sibudu Cave (d’Errico et al., 2008). A Border Cave, un
coquillage percé a été découvert dans une fosse, a c6té du squelette d’'un enfant. Il s’agit d’une

des plus anciennes sépultures probables pour le MSA, estimée a plus de 66 ka (Beaumont et al.,
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1978 ; Miller, 1999 ; Griin et Beaumont, 2001 ; Millard et al.,, 2006). Cette découverte reste

cependant isolée.

La gravure est attestée en Afrique australe a partir de 100 ka sur divers matériaux, comme
I'ocre, I'os ou les ceufs d’autruche (Henshilwood et al., 2002 ; MacKay et Welz, 2007 ; d’Errico et
Henshilwood, 2007 ; Henshilwood et al., 2009 ; Texier et al., 2010; d’Errico et al., 2011).
Toutefois, toutes les incisions qui ont été qualifiées de gravures ne relévent pas du méme niveau
d’organisation (d’Errico, 2012). Au moins deux blocs d’ocre gravés trouvés a Blombos, estimés
entre 100 et 75 ka, présentent des motifs clairement identifiables. La découverte a Diepkloof de
centaines de fragments d’ceufs d’autruche gravés, présentant non pas un mais plusieurs types
de motifs, confirme que la gravure de signes a bien été une tradition culturelle a partir de 100 ka

en Afrique australe (Texier et al., soumis).

Innovation Sites de découvertes Attribution chrono-culturelle
Débitage laminaire, percussion Klasies, Sibudu, Diepkloof, etc. HP
pierre tendre MSA |
Faconnage pointes bifaciales Blombos, Hollow Rock Shelter, etc. SB
Outils formalisés en os Blombos, Sibudu, Klasies post-HP

HP

SB

« ante-SB »
Emmanchement Sibudu, Diepkloof, Apollo 11, etc. post-HP

HP

SB
Perforation ceufs d’autruche Apollo 11, Diepkloof post-HP
(flasques ?) HP
Coquillages percés Blombos (Sibudu, Border Cave) ?
(perles) SB

« ante-SB »
Gravures de motifs Blombos, Diepkloof HP

SB

Tableau 2 — Découvertes témoignant de I’émergence de nouveaux comportements au cours du MSA en
Afrique australe.
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Ces quelques préliminaires sur le MSA d’Afrique australe montre une multiplication de
comportements novateurs a partir de 100 ka environ. Les complexes Still Bay et Howiesons
Poort intrégrent I'un comme l'‘autre une partie de ces innovations. Plusieurs facteurs et
mécanismes ont été proposés pour expliquer ce phénoméne, entre autre des changements
environnementaux, une augmentation de la démographie, le contact entre groupes humains,
voire la compétitivité entre ces groupes (voir par exemple McBrearty and Brooks, 2000 ; McCall,
2007 ; Richerson et al., 2009 ; d’Errico et Henshilwood, 2011). En paralléle de ces innovations, on

observe une intensification de I'exploitation de I'ocre tout au long du MSA.
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.2. L’ocre au Middle Stone Age : problématique

En Afrique comme en Europe, des roches ferrugineuses rouges ont été découvertes bien
avant I'apparition de notre espéce, soit il y a plus de 300 ka (voir McBrearty et Brooks, 2000 ;
d’Errico, 2008 ; Watts, 2009 ; Rifkin, 2012). Ce n’est toutefois qu’a partir de la fin de I’Acheuléen
qu’il devient possible de montrer que I'ocre a été véritablement exploitée. Par exploitation, on
entend la présence de différents indices de transformation, des blocs travaillés, ou des outils
présentant des résidus d’ocre, et dont la fonction peut étre établie, et, dans certains cas plus
rares des indices d’utilisation.

Parmi les découvertes bien documentées, on peut citer en premier lieu celle de Kapthurin
(Kenya), ou de I'ocre et des outils ocrés ont été trouvés dans des couches acheuléennes de plus
de 250 ka (Deino and McBrearty, 2002). A Twin Rivers (Zambie), de I'ocre rouge avec des traces
d’usure a été découverte dans des couches early MSA estimées a plus de 200 ka (Barham, 2002).
Au Soudan, le site de Sai Island a livré des blocs rouge et jaune facettés et des outils ocrés, dans
des couches datant de 180 ka environ. Des indices d’exploitation probable sont observés par
ailleurs sur plusieurs sites acheuléen ou early MSA en Afrique du Sud, en Zambie, au Zimbabwe,
en Tanzanie ou encore ou Kenya (Clark, 1974 ; Beaumont, 1992, 1999, cité par Watts, 2009 ;
McBrearthy et Brooks, 2000 ; Barham, 2002 ; Cruz-Urube et al., 2003 ; Beaumont et Vogel, 2006)
Par la suite, I'exploitation de l'ocre semble se généraliser en Afrique australe pendant une

longue période, de 160 ka a environ 50 ka.

Si les indices de transformation sont incontestables pour tout le MSA, les indices
d’utilisation en revanche sont rares. Il y a donc un contraste entre d’une part les faits
archéologiques, et d’autre part leur interprétation. Nous commencerons par détailler les
données disponibles pour I’Afrique australe, principalement I'Afrique du Sud et le sud de la

Namibie, avant d’aborder plus en détail la question de 'usage de I'ocre.

1.2.1. Exploitation de I’ocre en Afrique australe

En Afrique Australe, il est possible d’observer une relative fréquence d’exploitation de
I'ocre, ainsi qu’une intensification de cette exploitation a partir d’environ 130 ka (Watts, 1998 ;
1999 ; 2002). Prés d’une vingtaine d’assemblages ont fait I'objet de travaux détaillés, des sites

anciennement fouillés, comme Klasies River Mouth, Apollo 11, Hollow Rock Shelter ou Border
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Cave, ainsi que des sites en cours de fouilles, comme Diepkloof Rock Shelter, Blombos Cave ou
Sibudu Cave (Figure 1). Pour donner une idée des quantités d’ocre trouvées, quelques centaines
a plusieurs milliers de blocs d’ocre sont répertoriés (plus de 8000 a Blombos et Sibudu Cave par
exemple), représentant entre 60g et 11kg de matiére par site (Watts, 1999 ; 2002 ; 2009 ; 2010 ;
Henshilwood et al., 2001 ; Hodgskiss, 2010). L’ocre rouge domine I'ensemble des assemblages,
I'ocre jaune étant parfois mentionnée en paralléle. Plus rarement, des matériaux noirs ou blancs

\ . oA ; N 3
complétent ce qui pourrait étre appelé alors des « assemblages de matieres colorantes™ ».
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Figure 1 — Localisation des sites Acheuléen et Fauresmith (ESA/MSA) ou de I'ocre a été trouvée (en gris), et
des sites MSA ou I'ocre a été exploitée a partir de 160 ka, pour lesquels les assemblages ont été en partie
décrits (en noir). Parmi les sites anciens, Kathu Pan est le seul pour lequel on peut montrer une exploitation.

Du point de vue chronologique, des blocs d’ocre sont associés a des niveaux Acheuléens
ou Fauresmith (Early Stone Age) sur quelques sites comme Duinefontein 2 ou Wonderwerk
Cave (spécularite, hématite ou ocre), mais aucun indice d’utilisation n’a été identifié (Beaumont,
1990a, 1990b, 1990c ; Cruz-Uribe et al., 2003 ; Watts, 2009 ; 2010 SOM). Sur le site de Kathu Pan

1 en revanche, les blocs sont associés a des outils ocrés, peut-étre des meules (Chazan et al.,

® Selon la définition donnée par H. Salomon (2009 : 49), pour désigner a la fois les roches a base d’oxydes de fer
(ocres) et les oxydes de manganeése noirs.
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2012). Les informations pour I'early MSA sont également tres lacunaires. A Border Cave, I'ocre
rouge est présente des 220 ka, mais il ne semble pas y avoir de traces de transformation sur les
blocs anciens (Watts, 1999). L'exploitation de l'ocre est en revanche parfaitement attestée a
Pinnacle Point a partir de 164 ka, avec la présence de plusieurs piéces facettées (Marean et al.,
2007 ; Watts, 2010). A partir de cette période, les traces de transformations deviennent

récurrentes.

Les traces d’utilisation s’assimilent majoritairement a des traces d’usure, abrasion ou
raclage, et dans de rares cas a des incisions ou des gravures. L'usure des surfaces est
généralement interprétée comme le fait d’'une production de poudre. En plus des blocs
travaillés, divers outils attestent d’un travail de I'ocre. A Blombos Cave, deux séries d’outils ont
été trouvées récemment dans les couches datées a 100 ka (Henshilwood et al., 2011). La
présence d’un contenant en coquillage avec des dépots d’ocre est actuellement le seul indice
montrant que la poudre produite par usure des blocs a été mélangée a d’autres substances. Des
objets ocrés ayant pu servir comme broyon, meule ou tablette de broyage ont été découverts a
Die Kelders (Avery et al.,, 1997), a Klasies River Mouth, Bushman Rock Shelter, Apollo 11
(Watts, 2002) ou encore Ysterfontein 1 (Avery et al., 2008). Il est important de mentionner
également la découverte d’une mine d’hématite au Swaziland avec des traces d’exploitation

remontant a plus de 40 ka (late MSA) (Dart et Beaumont, 1969).

Au-dela de la région que nous avons définie, les données sont plus éparses. Pour le MSA,
parmi les sites récemment fouillés, le site de Rhino Cave, au Botswana, semble le plus proche de
notre région d’étude. Des blocs d’hématite travaillés y sont mentionnés (Coulson et al., 2010).
Parmi les fouilles plus anciennes, des blocs rouges facettés sont présents dans les niveaux de
Pomongwe, au Zimbabwe (Cooke, 1963). En Zambie, des quantités importantes d’ocre, dont
certains blocs avec des traces d’usure, ont été répertoriées dans les niveaux de Mumbwa Cave,
a partir d’environ 170 ka (Barham, 1995 ; 2000). En Afrique de I'Est, I'exploitation de I'ocre est
avérée a Porc Epic (« pigments rouges ») ainsi qu’a Gorgora Rockshelter (Clark et al., 1984 ;
Clark, 1988 ; Rosso, 2010). Tant I'ancienneté de certaines fouilles que leur faible nombre dans
certains pays peuvent avoir influencé la disparité des données disponibles4. L’exploitation
marquée sur certains sites pourrait toutefois signifier qu’il a existé des contextes d’utilisation

particuliers.

* Nous nous sommes restreint a I’Afrique subsaharienne, mais plusieurs travaux montre la méme disparité pour le
Paléolithique Moyen en Afrique du Nord, au Moyen-Orient et en Europe, quoique plusieurs fouilles récentes mentionnent
des résidus d’ocre (San Juan, 1990 ; d’Errico, 2008 ; Salomon, 2009 ; Zilhdo et al., 2009 ; Roebroeks, 2012).
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Le MSA d’Afrique du Sud constitue donc un contexte privilégié pour étudier les activités
liées a la production et I'utilisation de I'ocre il y a plus de 50 000 ans. On y observe des traces
systématiques d’exploitation. Les quantités de vestiges sont importantes et de nombreux sites
sont concernés. Cette intensification de I'exploitation de I'ocre, dans une région qui par ailleurs
est, a la méme époque, témoin d’importantes mutations dans les comportements humains, a
conduit a diverses hypothéses sur son utilisation. En effet, si la peinture rupestre est fréquente
en Afrique australe au LSA (dans le Drakensberg ou le Cederberg par exemple), elle est
totalement absente au MSA. Les plus anciennes peintures datées ont été découvertes sur des
plaguettes de quartzite dans des couches estimées par carbone 14 a environ 30 000 BP a Apollo

11 (Afrique du Sud) (Wendt, 1976 ; Vogelsang et al., 2010).

1.2.2. Hypotheses d’utilisation et comportements « symboliques »

L'utilisation est la question la plus récurrente associée a I'étude des assemblages d’ocre en
contexte MSA ou Paléolithique Moyen. Les différentes hypothéses ont souvent été distinguées
entre utilisation symbolique et utilisation fonctionnelle (« functional »), ou utilitariste
(« utilitarian »). L'hypothése d’une utilisation a des fins symboliques est en effet souvent
associée a l'utilisation comme matiére colorante (Deacon, 1995; McBrearty and Brooks, 2000;
Henshilwood et al.,, 2002; 2009 ; Henshilwood et Marean, 2003 ; Marean et al., 2007; Watts,
2002; 2009; 2010). Ceci est d0 au fait que la frontiere entre I'utilisation de matieres colorantes et
I"utilisation de « symboles » est mince : d’une part, la couleur des matiéres colorantes peut étre
utilisée pour symboliser divers objets ou concepts ; d’autre part, elles peuvent étre employées
pour tracer des signes, figuratifs ou abstraits (peinture).

F. d’Errico et collaborateurs rappellent que I'utilisation symbolique fait aussi référence a
une fonction, et que du point de vue ethnographique, I'opposition fonctionnelle/ symbolique n’a
pas de sens (d’Errico et al., 2010 ; d’Errico et Stringer, 2011). Si effectivement cette opposition
ne traduit pas nécessairement une réalité anthropologique, la distinction entre deux niveaux de
fonction comme I'a fait M. Lombard (2007) nous apparait quant a elle nécessaire. Il y a d’abord
la fonction qui fait référence au sous-systeme technique dans lequel I'ocre est employée :
fonction de charge, dans les chaines opératoires de fabrication d’adhésif, ou fonction de
pigment, dans les chaines opératoires de fabrication de peinture par exemple. Une étude
fonctionnelle s’intéresse typiquement a définir cette fonction ainsi que le mode de

fonctionnement. En paralléle, matériaux et objets peuvent recouvrir différents usages et remplir
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différentes fonctions au sein des sociétés, fonctions utilitaire, esthétique, symbolique, etc. Cette
fonction d’un second ordre se déduit principalement des usages et du contexte d’utilisation, et
nous parlerons plutdét de « considération » ou « valeur », pour la distinguer de la fonction

technique.

a. Hypothéses d’utilisation

Dans un premier temps, I'hypothése d’une utilisation comme matiére colorante a été
proposée sans discussion. Le terme de « pigment » est ainsi souvent utilisé a la place « d’ocre ».
Cette hypothése a été employée comme un postulat, ne nécessitant pas de démonstration. Ainsi
Singer et Wymer (1982 : 117) ne se posent pas la question de l'utilisation de I'ocre, mais de
I'utilisation de la peinture rouge. Cependant, les comparaisons ethnographiques viennent
contredire cette supposition, montrant par exemple que l'ocre a pu participer au traitement des
peaux (Wadley, 1993). La découverte de résidus d’ocre sur les parties des outils susceptibles
d’avoir été emmanchées a Rose Cottage introduit une autre hypothése, celle d’'une utilisation
comme charge dans les adhésifs (Wadley et al., 2004).

Les fonctions de matiére colorante et de charge ont été plusieurs fois discutées (Watts,
1999 ; 2002 ; 2009 ; Wadley, 2004 ; 2005 ; Wadley et al., 2009). L’hypotheése d’une utilisation
comme matiére colorante est soutenue par quelques indices indirects impliquant des résidus
d’ocre sur des perles en coquillages, découvertes a Blombos Cave dans des niveaux datés a 75 ka
environ (d’Errico et al, 2005). La présence d’ocre sur des coquillages percés est également
attestée au Paléolithique Moyen, sur le site de la grotte des Pigeons (Maroc), il y a 82 ka environ
(Bouzzougar et el., 2007). La manipulation des perles avec des mains ocrées, le frottement des
perles contre un vétement ocré ou une peau, de méme qu’une coloration volontaire de la perle
peuvent expliquer ces traces. Les deux dernieres propositions font état d’une utilisation
délibérée de I'ocre pour colorer (le corps, ou la perle). La coloration d’une peau peut étre aussi
bien intentionnelle que la conséquence d’un traitement impliquant I'utilisation d’ocre.

L’hypothése de la fonction de charge est soutenue par la présence de résidus d’ocre sur
des pointes bifaciales SB, des segments et pieces a dos HP et des pointes post HP a Sibudu Cave.
A Rose Cottage et Umhlatuzana, plusieurs segments et piéces a dos HP présentent des résidus
similaires (Wadley et al., 2004 ; 2005 ; Lombard, 2006 ; 2007 ; Wadley et al., 2009). Les stigmates
d’emmanchement reconnus sur ces outils, ainsi que le fait que les résidus soient situés sur leurs
parties non actives, montrent que I'ocre a été associée a un systeme d’emmanchement. Leur

association avec des résidus organiques (non identifiés, probablement une résine ou une
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gomme) a conduit a I'hypothése d’une utilisation comme charge dans un adhésif. Le fait que

I’ocre puisse avoir servi en paralléle a colorer I'adhésif n’est pas completement rejeté.

b. Caractére « symbolique » de I'ocre

Les hypothéses que nous venons de développer ont des implications différentes sur les
comportements humains. Si précédemment nous avons pu distinguer les capacités cognitives
associées aux activités « symboliques » de celles associées aux activités techniques, en ce qui
concerne l'ocre les comportements relevant de la sphére symbolique ont été davantage

discutés.

Les arguments en faveur d’une utilisation symbolique s’appuient le plus souvent sur des
exemples ethnographiques. Watts (1999), par exemple, a postulé un réle « symbolique » de
I'ocre, par comparaison avec des peuples d’Afrique australe tels que les Khoisan, qui I'utilisent
entre autre comme symbole de fertilité. Conscient des limites de cette comparaison (voir par
exemple Kuhn et Stiner, 2001 ; Salomon, 2009), il utilise dans son argumentation plusieurs
autres références et modeles externes a I'archéologie (Watts, 2002, 2009 ; 2010), qui peuvent
étre résumés comme suit :

- Dans notre perception des couleurs, le rouge a une position particuliére, notamment
parce que dans notre systeme de perception des couleurs, il est 'une des quatre
couleurs fondamentales servant a coder les autres couleurs.

- La couleur rouge serait I'une des premiéres a avoir été nommée dans le langage, juste
apreés la noir et le blanc (« Basic Color Term theory », voir Kay et al., 1997). Il a en effet
été montré que les catégories de couleur les plus répandues dans les différentes
langues sont d’abord le noir et le blanc, puis le rouge. De plus, I'apprentissage des
couleurs par les enfants semble aussi se faire dans cet ordre.

- L'utilisation de la couleur rouge comme cosmétique pourrait avoir donné un avantage
adaptatif aux groupes humains, selon les théories néo-darwiniennes développées par
C. Power et C. Knight (« Female Cosmetic Coalitions », Power et Aiello, 1997). Selon ces
auteurs, I'ocre rouge a pu étre utilisée par les femmes pour renforcer leur cohésion
face aux hommes, en simulant les menstruations, pour garantir une plus grande
implication des hommes dans I'acquisition de nourriture. Cela aurait permis aux
femmes de compenser le colt élevé de la prise en charge des jeunes enfants, plus

longue du fait de I'importance de la taille du cerveau chez ’lhomme.
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- L'ocre rouge pourrait avoir été utilisée dans les premiers stades de la mise en place des
rituels, selon les théories de Durkheim. Celui-ci fait en effet plusieurs propositions.
Tout d’abord, I'ornementation d’objets sacrés et du corps humain pourrait représenter
a la fois des rites totémiques et « une premiéres forme d’art » (Durkheim, 1911, p.
177-180, édition 1985). Le sang est vu comme un « liquide sacré », utilisé dans les
rituels, et pour représenter des emblemes totémiques (p 177 ; 194). Enfin, I'ocre rouge
est décrite comme « une substance parente du sang », également trés fréquente dans

les rituels (p 194-195).

L’ensemble de ces propositions tendrait a montrer une préférence universelle pour le
rouge, ainsi qu’un lien tres fort entre couleur rouge et symbolisme. Si les deux premiéres
propositions apportent en effet des arguments suggérant que I'espéce humaine pourrait avoir
des prédispositions « universelles » dans la perception et I'identification de la couleur rouge, le
lien avec le symbolisme est en revanche indirect dans les deux autres propositions. De plus, le
modeéle de la « coalition des femmes », de par sa complexité et sa précision, est rigoureusement

impossible a démontrer par quelques moyens que ce soit.

Les prédictions de ces modeéles, a savoir une sélection des matiéres premiéeres orientée
vers une préférence pour des couleurs rouges, ont été comparées a I'étude de plusieurs
assemblages sud-africains (Watts, 1999 ; 2002 ; 2009). Si I'auteur montre en effet que, dans
I'ensemble, les teintes rouge vif ou rouge sombre sont plus souvent transformées, les
conclusions de ces travaux ne permettent pas de montrer que la couleur rouge était bien la
propriété recherchée. La couleur peut n’étre que le résultat de la sélection et pas
nécessairement la propriété principale recherchée. Il faut pour cela discuter des autres
hypothéses possibles. Cette limite est prise en compte dans I'étude de I'assemblage de Pinnacle
Point. Sur ce site, les couleurs rouge sombre semblent privilégiées, ainsi que des matieres
premieres a grains, ce qui n’est pas compatible avec une utilisation comme charge (Watts, 2010).
On tend vers la démonstration que l'ocre a bien été sélectionnée pour sa couleur. Mais le lien
avec le symbolisme reste un postulat. Poser un postulat de départ et arriver a la méme

conclusion au final conduit inévitablement a un raisonnement circulaire.
En paralléle, d’Errico et Stringer (2011) ont utilisé la comparaison ethnographique en
général pour appuyer l'idée qu’une utilisation purement utilitariste est trés peu probable pour

les matieres colorantes, sous-entendu, une signification « symbolique » est probable,
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indépendamment de la question de la fonction. Cette hypothése pourrait permettre d’éviter
d’avoir a démontrer I'utilisation « symbolique » a partir de faits archéologiques, si on accepte au
préalable I'idée que les cultures MSA utilisent des systéemes symboliques aussi élaborés que
I'Homme moderne actuel. Elle nécessiterait en second lieu un examen approfondi des exemples

ethnographiques dont nous disposons sur le sujet.

Une autre approche, cette fois basée sur les aspects technologiques plus que sur le choix
de la matiére premiére, a été proposée récemment par Rifkin (2012a; 2012b). Etudiant les
traces de transformation sur des « crayons » (pieces facettées a faces convergentes), il constate
que certains présentent des traces d’abrasion pour produire de la poudre, tandis que d’autres
présentent des traces d’utilisations secondaires, laissant supposer une application directe sur un
support. Les faibles quantités de poudre produite par abrasion et I'application directe des blocs
sur une surface pour produire des tracés colorés, sont pour lui davantage en faveur d’une
utilisation « symbolique » que d’une utilisation utilitaire. Toutefois, comme il le souligne lui-
méme, ces informations sont encore trop fragmentaires au regard de toutes les étapes de
transformation qui ne peuvent étre reconstituées. Elles ne permettent pas de démontrer a
proprement parler |'utilisation symbolique (Rifkin, 2012a : 153).

Pour sortir de cette voie, il propose de ne pas discuter en termes de « symbolisme », mais
en termes d’implications technologiques et sociales. En considérant la fonction de matiere
colorante, il propose que l'ocre ait pu servir a encoder des informations, soit au niveau
individuel, soit au niveau collectif, par I'expression de styles différents par exemple (Rifkin,
2012 : 158). L'ocre aurait ainsi contribué a affirmer des relations sociales inter et intra-groupe. Il
discute en paralléle de I'implication que pourrait avoir certains usages en termes d’avantages
technologiques et d’adaptation, dans le cas d’une utilisation comme protection contre les

moustiques par exemple.

Pour I’heure, seuls les blocs d’ocre gravés de Blombos Cave témoignent d’un lien entre le
matériau ocre et la production de signes. Cependant, en I'absence d’une récurrence plus
systématique d’ocres gravées, il est difficile d’établir si ces objets sont significatifs d’une

tradition culturelle.
Ainsi, il n’est pas possible de se baser sur l'utilisation de I'ocre pour montrer que les
sociétés du MSA possédaient un systéme de pensée « symbolique ». La question n’est donc

pas « 'Homme moderne du MSA d’Afrique australe avait-il des capacités cognitives similaires
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aux notres parce qu’il utilisait de I'ocre ? », mais plutot « Quel réle a joué I'ocre dans les
nouveaux comportements observés au MSA d’Afrique australe ? ». Comment I'utilisation de
I'ocre s’intégre dans les différents systemes techniques du MSA ? Comment s’integre-t-elle dans
les systémes « symboliques » qui semblent transparaitre au travers des vestiges retrouvés ?
Quelles sont les caractéristiques du sous-systeme technique de l'ocre en lui-méme ? Ces
questions peuvent se décliner a plusieurs échelles, celle du site, d’une région, ou en fonction du

temps.

I.3. Enjeux et objectifs

1.3.1. Choix d’une approche

Si la question du symbolisme ne peut étre traitée qu’indirectement, les différentes
approches proposées pour cerner au mieux les modalités et implications de son utilisation
apparaissent complémentaires. Ainsi, discuter de la fonction de 'ocre via I’étude des criteres de
sélection, est déja un premier pas qui pourrait permettre d’aborder dans un second temps la
question des considérations utilitaires et symboliques. Mais la sélection des matiéres premieres
s’effectue selon des schémas plus complexes, qui impliquent a la fois des notions d’efficacité
technique, d’accessibilité, d’investissement requis dans la transformation, de traditions relevant

du contexte culturel, etc.

En résumé, comlprendre les implications des activités liées a |'ocre passe par la
reconstitution de toutes les étapes de la chaine opératoire ayant précédé I'abandon des
vestiges, a savoir acquisition et acheminement des matiéres premieres, étapes de
transformations, et enfin utilisation, impliquant une fonction et des considérations spécifiques. Il
est nécessaire de s’éloigner notablement de la question du symbolisme ou de I'utilitaire, pour
n’y revenir qu’en dernier lieu, et si les données le permettent. Chaque étape est susceptible de
mettre en évidence des comportements spécifiques, qui pourront étre comparés aux
comportements impliqués dans d’autres sous-systemes, comme l'industrie lithique, I'industrie
osseuse, la parure, etc.

Dans ce travail, nous proposons d’utiliser cette approche globale pour caractériser les
différentes modalités d’exploitation de I'ocre en Afrique australe, a I'échelle d’un site d’abord,

puis en replacant les données acquises dans le contexte régional. Ceci nécessitera de réaliser
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dans un premier temps une synthése et une étude critique des différentes hypothéses
proposées pour I'acquisition, la transformation et I'utilisation de I'ocre, pour le Paléolithique. En
deuxieéme lieu, un site a été choisi pour un examen détaillé des vestiges associés a I'exploitation

de I'ocre, a savoir les blocs de matiéres premiéres bruts ou transformés.

1.3.2. Choix d’un site

Le site de Diepkloof Rock Shelter, Western Cape, localisé non loin de la cote Atlantique a
180 km du Cap, est apparu comme un cadre idéal pour engager cette recherche. Les fouilles des
niveaux MSA ont été entreprises par une équipe franco-sud-africaine a partir de 1999, sous
I’égide de P. Rigaud et P.-J. Texier, avec la contribution de G. Porraz pour la partie francaise, et J.
Parkington et C. Poggenpoel pour la partie sud-africaine. Il présente une longue séquence MSA
sans hiatus apparents. Il a fait I'objet d’études micromorphologiques et chronologiques, et les
assemblages lithiques et fauniques y ont été par ailleurs bien caractérisés. La présence de
coquilles d’ceufs d’autruche gravées est l'une des découvertes les plus manifestes de
I’émergence de comportement nouveaux dans cette région. Il a livré enfin plusieurs blocs d’ocre
présentant des traces d’usure, de grandes quantités de matiéres premiéres brutes, ainsi que

quelques objets ocrés, qui n’ont fait I'objet actuellement que d’analyses trés ponctuelles.

En parallele, un second corpus a été choisi pour une application élargie de I'approche
développée et une comparaison avec Diepkloof. Il s’agit d’une partie de I'assemblage de Klasies
River Mouth, Eastern Cape, localisé sur la c6te Sud a environ 80 km a I'ouest de Port-Elizabeth.
Le contexte de fouille est plus ancien, puisque les travaux les plus importants remontent aux
années 1967 et 1968, sous la direction de R. Singer et J. Wymer. Il est toutefois bien calé
stratigraphiquement et chronologiquement, et sa séquence est souvent citée comme référence.
Le relevé du matériel au cours des fouilles étant moins précis qu’a Diepkloof, cette comparaison

a été restreinte a ’'Howiesons Poort.
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Figure 2 — Localisation de Diepkloof Rock Shelter et Klasies River Mouth.

1.3.3. Enjeux méthodologiques et objectifs

Si les modalités de production et d’utilisation sont bien décrites pour plusieurs catégories
de vestiges caractéristiques des contextes Paléolithiques, c’est entre autre grace a I'application
de la notion de « chaine opératoire », définie par ailleurs par de nombreux auteurs (Leroi-
Gourhan, 1964 ; Crusswell, 1976 ; Pellegrin, 1995).

Pour l'ocre, la plupart des études se limitent bien souvent a un seul aspect (provenance
des matieres premieres, traces d’usure, utilisation), restreignant ainsi les possibilités
d’interprétation. Quelques travaux ont cependant contribué a poser durablement les bases du
sous-systéeme technique de ce qui est appelé plus largement les matiéres colorantes, incluant les
roches ferrugineuses. On doit notamment les premiéres synthéses sur le sujet a C. Couraud,
dans les années 80 (Couraud, 1983 ; 1988; 1991). Plus récemment, H. Salomon a montré
combien il était nécessaire d’avoir recours a un ensemble de méthodes spécifiques pour
caractériser les matiéres colorantes, impliquant I'analyse physico-chimique des matériaux, mais
aussi I'expérimentation, I'analyse technologique, I'étude de la répartition spatiale, etc. Elle
parvient ainsi a définir les modalités d’exploitation des matiéres colorantes par les
Néanderthaliens des niveaux chatelperroniens de la grotte d’Arcy-sur-Cure, depuis I'acquisition

des matieres premieres, jusqu’a I'utilisation.
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L’application du concept de chaine opératoire dans I'étude de I'ocre n’est pas nouvelle
dans le contexte sud-africain. La fabrication des adhésifs a base d’ocre a été décrite selon ce
concept (Wadley et al., 2009), tandis que systématiquement les gravures sur les blocs ont été
analysées dans cette optique (MacKay et Welz, 2008 ; Henshilwood et al., 2009 ; d’Errico et al.,
2011). Le concept est intégré également au travers d’expérimentations et d’études
tracéologiques (Hodgskiss, 2010, Rifkin, 2012).

Du point de vue strictement fonctionnel, les expérimentations de L. Wadley pour tester les
propriétés de I'ocre en tant que charge dans les adhésifs ont permis de préciser son action dans
I'efficacité de projectiles (Wadley, 2005 ; Wadley et al., 2009). Plus récemment, trois autres
fonctions ont été testées, celles d’agent siccatif et conservateur pour les peaux animales, de

couche protectrice contre les UV et contre les piqures d’insectes (Rifkin, 2012).

En comparaison, les différents aspects liés a I'étude des matériaux restent peu explorés.
Certains travaux ont eu recours de maniere ponctuelle a I'analyse physico-chimique pour
identifier les matiéres premieres. Ainsi, Wadley (2010), présente les résultats d’analyse de
quelques échantillons de poudre rouge trouvés a Sibudu Cave (analyses réalisées par Billing and
Wilson), pour montrer qu’il s’agit bien d’ocre. Tres récemment, les résidus rouges trouvés sur les
deux séries d’outils provenant de Blombos Cave ont été analysés et comparés a quelques blocs
de matieres premieres, permettant aux auteurs de différencier plusieurs textures et
compositions (Henshilwood et al., 2011). L'étude la plus compléte a été réalisée sur I'assemblage
de Nelson Bay Cave, ou l'analyse physico-chimique a été utilisée pour réaliser des groupes de
matiéres premieres, qui pourraient provenir de différentes sources géologiques (Bernatchez,
2008).

La caractérisation des matériaux présente un avantage majeur dans le contexte que nous
venons de décrire, elle permettrait en effet de définir plus précisément la nature des matiéres
premiéres et leurs propriétés, et ainsi de mieux appréhender les criteres de sélection. De
nombreux travaux ont montré par ailleurs que I'analyse chimique et minéralogique constitue
également un outil puissant pour effectuer des recherches de provenance ou déterminer des
transformations chimiques induites par chauffage (voir Vandiver, 1983 ; Couraud 1991 ; Pomies,
1997 ; Jercher, 1998 ; Barham, 2002 ; Hovers et al., 2003; Popelka-Filcoff et al., 2007 ; 2008 ;
Salomon, 2009; d’Errico et al., 2010). Elle apparait donc comme une étape indispensable pour
répondre a la problématique que nous avons définie.

Il existe cependant quelques limites a I'analyse physico-chimique de I'ocre, qui peuvent

peut-étre expliquer partiellement la rareté des travaux de ce type en contexte MSA. En effet, si
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un grand nombre de méthodes peut étre appliqué avec succes, il existe trés peu de propositions
de protocole complet, permettant d’aborder tous les questionnements. De plus, la majorité des
méthodes utilisées nécessitent un prélevement, et donc la destruction de I"échantillon. Or, les
blocs d’ocre du MSA sont des témoins importants des comportements observés au MSA, et
peuvent avoir une valeur tant scientifique que muséographique. Il est donc nécessaire de
réfléchir a un protocole d’ensemble, qui permettent une caractérisation compléte, tout en

limitant le recours aux prélevements.

Syntheése

La présence récurrente d’ocre sur les sites MSA et les traces systématiques de son
utilisation a partir de la fin du Pleistocene Moyen en font un cas d’étude régionale
particulierement intéressant. Il n’est donc pas surprenant que plusieurs interprétations aient été
proposées pour expliquer cette utilisation, et que beaucoup y aient vu un lien avec la
complexification des comportements observés par ailleurs dans ce contexte. En revanche, en
I’état actuel des découvertes, la question de la signification symbolique de I'utilisation de I'ocre
apparait difficile a appréhender a partir des données archéologiques seules.

Aussi il est nécessaire de trouver d’autres moyens de comprendre les comportements et
les mécanismes culturels que sous tend l'utilisation de ce matériau. En effet, le role de 'ocre
dans ce contexte a souvent été limité a son utilisation, alors que I'ensemble des chaines
opératoires de production de l'ocre, de la collecte de la matiére premiére a la transformation
finale du produit, représente en lui-méme une série de taches susceptibles d’éclairer des
comportements d’ordre socio-économique et technique. Cette thése se propose de développer
une approche globale ou les différentes étapes seront prises en compte, au travers de I'étude de
I’'assemblage MSA de Diepkloof Rock Shelter. Cet objectif passe par la description des différentes
actions impliquées dans I'exploitation de I'ocre, puis par la mise au point d’'un protocole d’étude
adapté, et enfin la caractérisation du matériel archéologique. Il sera alors possible de discuter du

statut de ce matériau dans un contexte local et régional.
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Chapitre Il. L'ocre : description et
caractérisation d’un systeme

technique
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Ce chapitre propose dans un premier temps un état des lieux sur les modalités
d’exploitation de I'ocre en préhistoire. Il s’agit de montrer comment les activités liées a cette
exploitation définissent un sous-systeme technique qui peut étre étudié indépendamment
d’autres questionnements. Nous verrons dans un deuxieme temps les méthodes et
méthodologies qui peuvent étre utilisées pour reconstituer les différentes étapes d’exploitation.
Le choix des méthodes d’analyse qui seront mises en ceuvre pour la caractérisation des matiéres

premiéres sera notamment discuté.

II.L1. L’ocre : matériaux, transformations et fonctions

Dés les premiéres fouilles du XIX® siécle, des fragments de roches aux teintes rouges ou
jaunes, collectés et transformés par I’homme, ont été identifiés parmi les vestiges des sites
Paléolithiques. Depuis, les différents travaux qui se sont succédés sur les roches
ferrugineuses ont permis de dégager des principes généraux sur sa nature, ses
transformations et ses fonctions. Nous pouvons décrire en quelque sorte un sous-systéme
technique a part. Des définitions de base seront données, et nous apporterons divers
éléments théoriques nécessaires a la compréhension du matériau et de ses chaines
opératoires.

Dans chaque sous partie, apres définitions des termes et concepts utilisés, des
exemples archéologiques et ethnographiques permettront d’illustrer les pratiques décrites
et de discuter de la validité des hypothéses proposées. Cette discussion sera
particulierement importante en ce qui concerne I'utilisation de 'ocre, puisqu’au dela de sa
fonction, c’est son statut qui nous intéresse, et son intégration au sein de systemes

symboliques.
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1.L1.1. Du matériau a la matiére premiére

a. Qu’entend-on par « ocre » ?

L'emploi du terme « ocre » en préhistoire a suscité de nombreux débats, et a I'heure
actuelle aucun consensus ne se dégage. Trois cas se distinguent dans la littérature. Lors d’un
recensement des vestiges d’un site, ou lors d’'une étude trés ponctuelle, seuls des termes
géologiques plutot neutres sont employés (hématite, spécularite, gres ferrugineux, etc.). Dans
les travaux visant a une réflexion sur I'utilisation de matériaux colorants rouges et jaune, soit le
terme matiere colorante (ou « pigment ») soit le terme « ocre » apparait, selon I’'argumentation
développée par 'auteur. Enfin, quelques études récentes sur leurs chaines opératoires préférent
le terme ocre (ou « ochre ») a celui de matiere colorante, pour éviter toute connotation sur
I"utilisation.

Une vue rapide des différentes définitions de ce terme pourra permettre de mieux cerner

les avantages et limites de cette terminologie.

e Définition géologique

Au sens strict, I'ocre n’est pas un minéral, mais une « terre », ou plutot la fraction fine de
roches meubles ayant subi une altération secondaire (Onoratini, 1985 ; Triat, 2004 ; 2010;
Moureau et Brace, 2000). Il s’agit non d’une formation mais d’un facies d’altération. Pour Triat
(2004), il s’agit du produit extrait et non du facies dont elle est issue. Celui-ci est principalement
constitué d’'un mélange d’argiles et d’oxydes de fer.

Plusieurs formations de par le monde ont été exploitées sous le nom de « carriéres
d’ocre ». Dans le Lubéron par exemple, les formations dont est extraite I'ocre sont des sables
ocreux, constitués de grains de quartz entourés d’un enduit d’ocre (Triat, 2004). Dans ce cas,
I'ocre provient de I'altération latéritique de grés glauconieux en climat tropical. En Afrique du
Sud, plusieurs carriéres d’ocre ont été exploitées vers Albertina, toutes provenant de I'altération

de roches argileuses gris vert litées (« shale ocreux ») (Visser, 1937).

Ces formations ont en commun leur degré d’altération ainsi que le mécanisme
d’altération. Il s’agit d’un stade intermédiaire dans les processus d’altération latéritique,
précédant la formation d’encrolitement, de concrétions ou « chapeau de fer ». Du point de vue
chimique, le fer Il ainsi que plusieurs cations des argiles comme [’illite ou la glauconite sont
remobilisés, conduisant a la formation d’oxydes de fer Ill et d’argiles type kaolinite. Les roches

issues de ce processus sont souvent appelées « latérites ».
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Il est donc possible de définir précisément « I'ocre », toutefois, il ne s’agit pas d’un type de
roche comme certains auteurs le laissent supposer, mais le produit de [|'’exploitation de
différentes roches, issue d’'un méme faciés d’altération. Etant donné I'utilisation de ce matériau
comme matiéere colorante, la définition de I'ocre dans ce domaine peut éclairer davantage sur sa

nature.

e Définition d’'une matiére colorante

En chimie des matériaux, on désigne par matiére colorante tout mélange entre un pigment
et des minéraux accessoires appelés « charges» ayant la propriété de colorer d’autres
matériaux. Lorsqu’on s’intéresse a I'ocre en tant que matiére colorante, on trouve non pas une
mais deux définitions. La premiére est directement liée a la définition géologique : I'ocre est
présentée comme un mélange naturel d’oxydes de fer et d’argiles. Dans la définition générale
donnée en téte de chapitre par le Dictionnaire des matériaux du peintre, apparait ainsi la notion
de «terre argileuse », et « d’argile ferrugineuse » (Perego, 2005). Dans les études physico-
chimiques de peintures pariétales, c’est cette définition qui est utilisée pour caractériser I'ocre,
en opposition a ’hématite ou la goethite pure et aux mélanges artificiels (Clottes et al., 1990 ;
Baffier et al., 1999 ; Vignaud et al., 2006 ; Arias et al., 2011).

Dans les études relatives aux matieres colorantes vendues dans le commerce, la tendance
est davantage a une extension de cette définition. On désigne par ce terme tout type de
matériaux inorganiques contenant des oxydes de fer et ayant un certain pouvoir colorant
(Mortimore et al., 2004 ; Marshall et al., 2005 ; Elias et al., 2005). Cette vision, bien qu’éloignée
de la définition géologique, est plus conforme a la réalité de composition des « terres »
colorantes vendues actuellement sous le nom d’ocre. L'analyse cristallographique de plusieurs
de ces produits révele en effet que I'argile n’est pas toujours le composé majoritaire, mais que
plusieurs minéraux peuvent s’y substituer, comme le quartz, des sulfates de calcium, ou la calcite

(Collectif, 1999).

Ainsi, alors que l'argile devrait étre considérée comme le composé indispensable a la
qualification « d’ocre » si I'on se base sur la définition géologique, la réalité montre que cette
terminologie est appliquée au-dela de ce cadre strict pour les matiéres colorantes vendues sous
ce nom. La base commune a la grande majorité des produits appelés « ocre » sont les oxydes de

fer, et non les argiles.
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e Définitions rencontrées en contexte archéologique

La définition de I'ocre au sens archéologique transparait bien dans plusieurs publications
anglo-saxonnes récentes. Henshilwood et al. I'explicitent par exemple de la maniére suivante :
« a product of chemical weathering which has been sufficiently enriched in iron oxide (generally
haematite) or iron hydroxide (typically goethite) to produce (respectively) a reddish or yellowish
mark when drawn over a surface’» (Henshilwood et al., 2009).

De maniére encore plus simple, Hodgskiss (2010) parle de: « variety of iron-rich or
ferruginous minerals that produce a reddish or yellowish streak ®», tandis que Wadley (2009)
rappelle : « Ferruginous rocks that contain iron oxide or iron hydroxide are colloquially called
‘ochre’»’.

Ces définitions montrent que la présence d’oxydes et d’oxy-hydroxydes de fer est
indispensable pour définir une ocre. Toutefois, le fer étant I'un des éléments les plus répandus
sur Terre (environ 5% en masse de la cro(te terrestre), on ne peut désigner comme ocre toute
roche colorée par des oxydes de fer. Un des moyens pour ne pas confondre une roche colorée
par des oxydes de fer d’une roche suffisamment enrichie par ces derniers est effectivement le
test de la trace, de teinte jaune ou rouge selon la nature de I'oxyde présent. Ainsi, bien qu’on
veuille éviter toute confusion entre « ocre » et « matiére colorante », le pouvoir colorant des

oxydes et oxy-hydroxydes de fer reste la propriété la plus utilisée pour les distinguer.

Pour aller plus loin et pouvoir appliquer cette définition lorsqu’on se trouve face a une
collection archéologique, on peut envisager d’autres moyens que le test de la trace, entre autres
I’étude des chaines opératoires. Si on identifie des traces anthropiques sur un type de matiere
premiére, qui contient par ailleurs un taux non négligeable d’oxyde de fer, alors tous les
fragments de roches présents sur le site, ayant les mémes caractéristiques, mais pas de traces,

peuvent potentiellement étre considérés comme des « ocres ».

® «Un produit de I'altération chimique de surface qui a été suffisamment enrichi en oxydes de fer (hématite), ou
hydroxydes de fer (goethite), pour produire (respectivement) une trace rouge ou jaune sur un support ».

Variété de minéraux riche en fer ou ferrugineux qui produisent une trace rouge ou jaune.

7 . . . TS .
Les roches ferrugineuses qui contiennent des oxydes ou oxy-hydroxydes de fer sont familierement appelées
« ocres ».
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e Conclusion : une grande variété de roches

De méme qu’aujourd’hui on emploie des matériaux de composition variée pour remplir
une méme fonction, de méme on doit distinguer « fonction » et « composition » pour les
vestiges archéologiques. Les vestiges de roches ferrugineuses collectées et transformées par
I’'homme peuvent recouvrir différentes fonctions, tandis que pour une méme fonction différents
types de roches peuvent étre employés. Ceci doit nous amener a utiliser un terme le plus
générique possible du point de vue de la composition, et le plus neutre possible du point de vue
de la fonction. Le terme « ocre » apparait parfaitement adapté en ce sens. Nous pouvons
nommer ainsi toute matiére composée d’oxydes ou d’hydroxydes de fer en quantité suffisante
pour donner une poudre colorée.

Bien sdr, ce terme « ocre » ne refléte en rien les conceptions propres aux sociétés qui I'ont
employée dans le passé. En |'absence de connaissances sur ce que représentaient réellement ce
ou ces matériaux, le terme « ocre » ne saurait donc convenir a une description précise des
vestiges. Le vocabulaire de la géologie (pétrologie et minéralogie) et celui de la chimie

apparaissent comme les plus aptes a cette description, car les moins connotés.

Du point de vue géologique, les formations ferrugineuses impliquées sont multiples. Sont
inclues :

- toute roche ayant subi des altérations entrainant un enrichissement en oxydes de

fer (roches sédimentaires principalement).

- toute formation pédogénique meuble issue de I'altération d’autres roches : sur place,
comme les latérites ; par démantelement, comme les terra rossa, arénes granitiques,
etc.

L’extension aux oxydes et oxy-hydroxydes de fer purs est plus délicate. En effet on peut
penser qu’'une roche qui contient divers minéraux n’a pas les mémes propriétés que ces
minéraux seuls. De plus, des noms différents leur sont attribués non seulement dans le
vocabulaire scientifique, mais également dans I'industrie des pigments (voir d). L'emploi d’un
terme unique apparaissant malgré tout nécessaire pour une analyse d’ensemble, les concrétions
et nodules pédogéniques d’oxydes de fer (ferricrétes), ainsi que les cristallisations locales sous
formes de veines, formées par hydrothermalisme ou métamorphisme (hématite spéculaire),
entreront dans cette définition du terme « ocre ». Le caractére de « mélange » sous-entendu
dans la définition de la matiére colorante n’apparait plus en effet dans la définition
archéologique. Toutefois, lorsqu’un terme géologique précis est employé dans la littérature, il a

été conservé.
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b. Description : classification en tant que roches

La classification des roches se base sur différents critéres : texture, structure, composition
minéralogique, composition chimique (éléments majeurs et mineurs), mode de formation. Tous
peuvent étre appréhendés soit par [I'observation, soit par [I'analyse pétrographique,
cristallographique et chimique des vestiges archéologiques. Les définitions des différents types
de roches proposées par la pétrologie peuvent donc servir de point de départ pour classer les
matiéres premiéres en différents types. Nous nous sommes focalisés ici sur les types de roches
qui ont été rencontrées dans cette étude, a savoir roches sédimentaires, faiblement

métamorphisées et sols indurés.

e C(Classification des roches sédimentaires

Les roches sédimentaires ou faiblement métamorphiques sont avant tout classées en
fonction de leur composition et de leur granulométrie ou texture. On distingue principalement,
outre les roches carbonatées et conglomérats qui n’ont pas été rencontrés dans cette étude, les
grés ou roches a gros grains (sandstones) et les roches a grains fins (mudrocks). Ces derniéres
présentent majoritairement des grains inférieurs a 62um, tandis que les grés sont constitués
pour plus de 50 % de grains compris entre 2 mm et 62 um. Les roches a grains fins sont
constituées principalement de minéraux argileux et de quartz. En moyenne, elles peuvent étre
composées d’environ 60% d’argiles (Blatt et Tracy, 1996). Les grés sont essentiellement
constitués de quartz, sous forme de grains séparés entre eux par un ciment dont la composition

varie.

Pour les roches a grains fins, la lamination est le critére majeur de classification. Elle se
définit par une alternance de fines couches a I’échelle du millimeétre (lamination structurelle). La
lamination se distingue du litage, qui désigne une alternance de couches sédimentaires a une
échelle supérieure au centimetre (Lundegard et Samuels, 1980 ; Blatt et Tracy, 1996). Certaines
roches argileuses sont également fissiles. La fissilité caractérise la propension d’une roche a se
fracturer selon des plans de contraintes paralléles a la lamination. Elle peut résulter de divers
phénomeénes, mode de déposition, diagénése en profondeur, altération, etc. (Lundegard et
Samuels, 1980). Selon ces différents critéres, on distingue les silstone, mudstone ou claystone,
sans lamination apparente ni fissilité, des shales, laminés et parfois fissiles.

En cas de métamorphisme léger, les roches a grains fins présentent une structure avec

clivage, en feuillets trés fins, eux-mémes constitués de particules micacées toutes orientées
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selon un méme plan (micro-structure). Ces roches sont parfois décrites comme « finement
laminées », ou schisteuses, et on parle de shale schisteux ou de schiste (« phyllitic shale » ou

« phyllite » en anglais) (Saggerson et Turner, 1995).

Taille de grain Classe Terminologie frangaise Terminologie anglo-saxonne
>2mm Rudite Conglomérats Conglomerates
De 2mm a 62um Arénite Gres Sandstones
<62 um Lutite Roches a grains fins (classe lutite)  Mudrocks
De 62um a 4um Silt Siltite
<4um Argile Argilite

Tableau 3 — Classification des roches sédimentaires détritiques non meubles (Blatt et Tracy, 1996).

Proportion silt Non laminé non fissile Laminé a fissile
Plus de 2/3 Siltstone (siltite) Silt-shale

Entre 2/3 et 1/3 Mudstone Mud-shale
Moins de 1/3 Claystone (argilite) Clay-shale

Tableau 4 - Classification des roches a grains fins d’apres Blatt et Tracy, 1996.

e Probleme des roches ferrugineuses

La difficulté pour les roches ferrugineuses réside dans le fait qu’elles proviennent de
I'altération d’autres roches. La texture de ces derniéres est donc le plus souvent conservée, mais
pas leur composition. Faut-il dans ce cas choisir des seuils de composition pour définir les roches
ferrugineuses ?

Le cas des gres est le plus simple a traiter: si le ciment entre les grains est constitué
d’oxydes de fer, on parle de grés ferrugineux. Il serait possible en théorie de donner un seuil
entre ce qui constituerait un ciment argileux et un ciment ferrugineux, mais généralement la
caractérisation des ocres archéologiques ne nécessitent pas un tel niveau de détail.

Pour les ferricretes ou cro(tes ferrugineuses, il existe plusieurs définitions, toutes basées
sur le mode de formation (Ambrosi et Nahon, 1986 ; Milnes et al., 1987 ; Beauvais, 1999). Ils
sont considérés comme des éléments de sols indurés (crusts), se formant par précipitation des
oxydes de fer. Certaines classifications se basent ensuite sur la structure, le degré d’altération,
mais nous avons retenu celle qui se basait en priorité sur la composition chimique. Selon cette
définition, on considere qu’a partir de 50% en oxydes de fer un sol induré (crust) est un ferricrete

(Blatt et Tracy, 1996).
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Le cas le plus complexe concerne les roches a grains fins altérées. Les termes d’altérites ou
de saprolites désignent de facon tres générale une roche altérée sur place (sans transport de
matiere). Il est fréquent de parler de roches «indurées», olU l'induration signifie ici la
précipitation dans la roche de nouveaux composés®. Un shale enrichi en fer par altération pourra

étre dit « shale induré » par exemple.

c. Description : composition minéralogique

Pour une caractérisation détaillée des roches ferrugineuses qui peuvent étre assimilées a
de l'ocre, il faut recourir a la minéralogie. Les principaux composants sont les oxydes et oxy-
hydroxydes de fer. Ils sont accompagnés de nombreux minéraux, que nous évoquerons
également, en particulier les argiles, qui représentent une famille de minéraux complexes et

souvent difficiles a caractériser.

e Les composés principaux : les oxydes et oxy-hydroxydes de fer

La goethite et I'hématite sont les oxydes de fer les plus fréquents dans les sols et les
roches. Ils sont tous deux tres stables dans les conditions normales, en particulier I'hématite.
Dans les sols, plusieurs oxy-hydroxydes de fer plus ou moins bien cristallisés peuvent
accompagner la goethite et I’hématite, comme la lépidocrocite ou la ferrihydrite. Avec
I’'hématite, la maghémite et la magnétite sont parmi les minerais de fer les plus exploités par

"lhomme.

L’hématite

Le minéral hématite (aFe203) est de couleur noire dans sa forme massive, tandis que sa
« trace » et les formes nano a micro-cristallines sont de teinte rouge a violet sombre.

Les cristaux d’hématite typiques ont la forme de plaquettes hexagonales. Cependant, dans
les sols, ils sont le plus souvent isotropes et de taille inférieure au micron. Des cristaux
hexagonaux de grandes tailles sont parfois visibles sur des hématites sombres a reflets
métalliques. Il s’agit de I'hématite spéculaire. Ce terme est cependant ambigu, puisque pour
certains auteurs il définit toute forme massive a reflet métallique de I’hématite (Eiselt et al.,

2011).

8 PN . . . P cpp s .,
Méme sens que celui donné pour la formation des ferricretes, différents du sens donné pour les roches
sédimentaires non meubles.
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Du point de vue géologique, I’hématite se rencontre principalement dans les roches
sédimentaires et métamorphiques. Elle est rare dans les roches magmatiques. L’altération
secondaire permet la remobilisation des ions Fer Il et Fer Il des roches, entrainant de possibles
recristallisations d’hématite dans les roches ou dans les sols. Elle est donc pour une grande
partie issue d’altérations secondaires. L’hématite se forme préférentiellement a des
températures élevées et dans les sols en climat tropical et subtropical. Dans le premier cas, elle
se forme spontanément, tandis que dans les sols, elle peut se former dans un deuxiéme temps,
aprés transformation spontanée d’oxy-hydroxyde de fer (Deer et al., 1992; Cornell et

Schwertmann, 2003).

Du point de vue cristallographique, le systéme cristallin de I'hématite est un systeme
hexagonal. L’hématite est constituée d’un réseau hexagonal compact, dont l'unité de base est
I'octaédre Fe(O)s. Le fer est sous sa forme la plus oxydée, Fe**. Afin de compenser I'excédent de
charges positives, il noccupe que deux tiers des sites octaédriques. Dans ce réseau, plusieurs
atomes peuvent se substituer au fer, dont les principaux sont I'aluminium, le titane ou le

manganeése.

La goethite

Le minéral goethite (aFeOOH) est noir ou gris sombre, et sa « trace », ainsi que les formes
nano a micro-cristalline, de teinte jaune a ocre-brun. Les cristaux de goethite, lorsqu’ils sont bien
cristallisés, sont de forme aciculaire. Le terme « limonite » a parfois été confondu avec goethite.
Aujourd’hui, il n’est pratiquement plus utilisé, et lorsqu’il I'est, il désigne davantage un mélange
d’oxy-hydroxyde de fer que la goethite seule.

Du point de vue géologique, la goethite se forme a partir de la remobilisation des ions Fer
Il et Fer lll et reprécipitation dans les sols, dans les roches ou en milieu marin. La goethite est
donc un minéral issu de I'altération secondaire. Elle se forme préférentiellement en présence de
matiére organique ou en climat froid et tempéré (Deer et al., 1992 ; Cornell et Schwertmann,

2003).

Le systeme cristallin de la goethite est un systéeme orthorhombique. Elle est constituée du
méme réseau hexagonal compact que I’hématite. Les ions 0> et OH™ occupent les sommets des
couches octaédriques. Le fer, sous sa forme la plus oxydée, Fe**, occupe la moitié seulement des

sites octaédriques pour respecter I'équilibre des charges. De méme que pour I'hématite,
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plusieurs éléments peuvent se substituer au fer, en particulier I'aluminium, le titane ou le

manganese.

Goethite

@)

Hématite Oxygéne sFer

Figure 3 — Structure de la goethite et de ’lhématite et comparaison entre les deux mailles cristallines (d’aprés
Waychunas, 1991).

Autres oxydes de fer

La maghémite (yFe203) et la magnétite (Fe304) sont les oxydes les plus fréquemment
rencontrés en présence d’hématite.

La magnétite est un minéral gris-noir, a reflet métallique, dont les cristaux prennent
souvent une forme d’octaedres, dodécaédres ou rhomboédres. Elle se rencontre principalement
dans les roches magmatiques et métamorphiques. Sa structure alterne des couches
octaédriques et tétraédriques d’oxygeéne (empilement cubique compact). La magnétite est un
spinelle inverse, c'est-a-dire un oxyde composé d’ions Fe** et Fe*".

La maghémite est un minéral rouge brun que I'on rencontre entre autres dans les sols
issus d’altération en climat tropical. Elle peut se former en effet dans les sédiments meubles et
roches sédimentaires ayant subi un incendie de surface (chauffage de goethite). Elle se forme
également par altération de la magnétite. Sa structure est proche de celle de cette derniere,
constituée du méme réseau cubique compact, mais seul Fe*" est présent dans les sites

octaédriques et tétraédriques.
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Oxy-hydroxydes et Goethite Lépidocrocite = Hématite Magnétite Maghémite

oxydes

Formule FeOOH FeOOH Fe203 F8304 Fezog

Systéme cristallin  Orthorombique Orthorombique Rhomboédrique, Cubique Cubique,
hexagonal tetragonal

Parametres de

maille
a 9.956 A 3.07A 5.356 A 8.396 A 8.347 A
b 3.0215A 12.53A
c 4.608 A 3.88A 13.749 A
a 55.18°
Densité (g.cm®)  4.26 4.09 5.26 5.18 4.87
Couleur Jaune-brun Orange Noir, gris acier, Noir Rouge-brun
rouge brillant ;
trace rouge
Dureté 5-5.5 5 6.5 5.5 5
Type de Antiferromagn. Antiferromagn. Faiblement Ferromagn. Ferromagn.
magnétisme ferromagn. ou

antiferromagn.

Tableau 5 — Propriétés des différents oxydes et oxy-hydroxydes de fer.

e Composés secondaires : minéraux associés dans les roches

Les minéraux les plus répandus dans les roches ferrugineuses sont classiguement ceux que
I'on trouve dans les roches sédimentaires et métamorphiques, quartz, argiles, feldspaths et
micas, et carbonates dans les roches carbonatées’. Du fait de leur abondance dans beaucoup de
gisements d’ocres en France, les argiles et le quartz ont souvent été considérés comme les seuls
minéraux associés naturellement aux oxydes ou oxy-hydroxydes de fer. Pourtant, micas et
feldspaths, bien que présents en plus faible quantité, n’en sont pas moins fréquemment associés

a ces derniers.

Le quartz, SiO,, est I'un des minéraux les plus répandus dans les roches. Il s’agit d’un
tectosilicate. Les feldspaths sont une autre famille de tectosilicates. On distingue les feldspaths

potassiques des plagioclases, feldspaths calco-sodiques.

Les argiles sont des phyllosilicates d’aluminium présentant une structure en feuillets. Un

feuillet de base est constitué d’une couche tétraédrique SiO4 (Te) et d’une couche octaédrique

® Les carbonates, sulfates et phosphates ne seront pas décrits étant donné qu’ils sont trés peu présents dans les
formations géologiques qui ont fait I'objet de ce travail. Pour plus de précisions sur les roches ferrugineuses carbonatées,
on pourra se référer au travail de Salomon (2009).
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Al(OH)g (Oc). Il existe une grande variété d’argiles du fait de la superposition de ces couches et
des substitutions possibles dans les sites octaédriques et tétraédriques. Dans les tétraédres, le
silicium peut étre substitué par I'aluminium. Dans les octaedres, le magnésium et le fer peuvent

prendre la place de I'aluminium.

Les argiles les plus simples appartiennent au groupe des kaolinites. Elles sont constituées
du feuillet de base, sans substitutions (Te-Oc ou 1:1).

Les argiles de la famille des illites présentent une couche supplémentaire de tétraédres
(Te-Oc-Te ou 2:1). L'aluminium se substitue au silicium dans les couches tétraédriques. Pour
compenser le défaut de charges, des cations interstitiels sont placés entre les feuillets. Il s’agit
généralement de potassium. Leur espace interfoliaire est stable. Le groupe des smectites
contient le méme nombre de couches que le groupe des illites (Te-Oc-Te ou 2:1), mais avec des
molécules d’eau et des ions divers entre les feuillets (Ca**, Mg”*, K, Na*). Leur espace
interfoliaire est variable. Les vermicullites sont proches des illites et des smectites (feuillet Te-
Oc-Te), présentant également des ions interfoliaires et des molécules d’eau dans un espace
interfoliaire de taille variable. Leur couche octaédrique contient du fer et du magnésium (Millot,
1964 ; Moore et Reynolds, 1989).

Les chlorites se caractérisent par une quatrieme couche octaédrique Mg(OH)¢ (Te-Oc-Te-
Oc ou 2:1:1). Le fer peut se substituer a I'aluminium. L’espace entre les feuillets est stable.

Il existe enfin des argiles inter stratifiées, composées d’une alternance de feuillets de deux

argiles différentes (smectite/vermiculite, illite/smectite, etc.).

Feuillet 1:1 Feuillet 2:1
(illite)

Feuillet 2:1:1
(chlorite)

Figure 4 — Structure des principales argiles (d’aprés Moore et Reynolds, 1989).
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Argiles/micas lllite Chlorite Kaolinite Muscovite
Formule Ko.6.0.85A12(Si,Al)4010(0OH),  (Fe,Mg,Al)s(Si,Al)4010(OH)g Al,(Si,05)(OH), KAI,(AISiz044)(OH),
Sy'stem.e Monoclinique Monoclinique Tr|cI|n|q_Ufe oY Monoclinique
cristallin monoclinique
Paramétres de
maille
A ~5.2A ~5.3 4 =5.15 A ~5.2A
B ~9A = 9.2 A = A ~9A
. " IM=10A;
C =143 A =74A IM1 =20 A
A =91.8°
. . 1M =101°;
B =97 ~104.8 M1 = 93°
r = 90°
dooz (2 I'air) =10A =14 A =7A =10A
Densité
A V tl I /] j ’ ’ I | ’ i
Couleur blanc et couleurs pales ert, blanc, jaune, rouge Blanc nc.o ore, ou gr!s
brun clair, rouge clair

Tableau 6 — Propriétés des principales argiles évoquées dans ce travail (d’aprés Deer et al., 1992)

Les argiles se forment principalement par altération d’autres alumino-silicates présents
dans les roches. Elles constituent le plus souvent la fraction fine des roches sédimentaires. En
paralléle, elles peuvent se former dans certaines roches métamorphiques. Les illites et certaines
formes interstratifiées de celles-ci sont caractéristiques des métamorphismes de faible degré
(comme la diagéneése par enfouissement). L'illite bien cristallisée et la chlorite caractérisent des

degrés de métamorphisme plus élevé (Deer et al., 1992 ; Meunier, 2002).

Les micas font également partie de la famille des phyllosilicates. Ils présentent des
structures similaires aux argiles du groupe des illites, mais avec des compositions qui varient
légérement. Les cristaux de micas se caractérisent le plus souvent par une morphologie en
plaquettes, et par leurs reflets brillants caractéristiques. La muscovite, mica blanc, est proche de
I'illite, mais se distingue de celle-ci par une plus grande concentration en potassium. Dans la
biotite, un mica noir, le magnésium et le fer remplacent I'aluminium dans les couches
octaédriques. Les micas se forment dans les roches ignées et métamorphiques, et peuvent étre

présents dans les roches sédimentaires soit sous forme détritique soit par autogeneése.
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d. Une matiére premiere

e Notion de gite et de source

Le concept de gite se réfere au vocabulaire géologique. Il désigne toute concentration
minérale susceptible d’étre exploitée par 'homme a I'’époque considérée. On distingue les gites
primaires, désignant des affleurements de roches en place, des gites secondaires, impliquant un
démantelement et un transport du matériau. Lorsque les blocs ou nodules de roches
ferrugineuses sont a proximité de la roche mere, il est alors question de gite ou dépot sub-
primaire. En cas de transport, sous |'effet du ruissellement, déplacements de terrain ou érosion
par un cours d’eau, ils peuvent étre déplacés sur de plus ou moins longues distances et former
des gites secondaires. La présence d’un cortex d’altération permet généralement de distinguer
les matériaux issus des contextes secondaires de ceux issus de contextes primaires a sub-
primaires (Roberts, 2003 ; Le Bourdonnec, 2007 ; Porraz, 2008).

Du point de vue archéologique, une source désigne un emplacement géographique précis
ou la matiére premiere a été collectée par I'homme. Retrouver les sources exploitées par
I’'homme a un moment donné reléve davantage du champ de l'interprétation que d’une réalité
accessible. En effet, le paysage se transforme en permanence sous |'action d’agents aussi bien
naturels qu’anthropiques. Des gites accessibles a un moment donné peuvent devenir
inaccessibles a un autre, en cas de changement du niveau de la mer, de variation du lit d’une
riviere, de sédimentation, de couvert végétal, d’érosion, etc. L’exploitation par I'homme peut
également conduire a I'épuisement d’un gite. Enfin, I'extension géographique de certains gites
s’oppose a la définition stricte de source. Pour toutes ces raisons, ce concept seul ne suffit pas a
rendre compte de la facon dont les hommes du passé ont exploité leur environnement pour
satisfaire leurs besoins en matiere premiere. Il faut recourir a des concepts moins précis en
termes de géographie mais plus spécifiques en termes d’économie des matiéres premiéres,

comme le concept de stratégies d’approvisionnement.

e Stratégies d’approvisionnement

Les stratégies d’approvisionnement définissent les moyens et déplacements mis en ceuvre
dans I'acquisition des matiéres premiéeres. L'organisation de ces déplacements peut varier en
fonction de différents facteurs, comme la nature des besoins, I'accessibilité des gites, le
territoire d’influence et les axes de circulation, mais aussi selon les capacités de stockage, ou
encore selon I'organisation sociale des groupes (voir par exemple Binford, 1980 ; Inizan et al.,

1995). Selon les stratégies privilégiées, il est possible de différencier des modes de subsistance,
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comme par exemple chasseurs-cueilleurs ou pasteurs-nomades. Toutefois, seuls les lieux
occupés et exploités peuvent étre appréhendés par les vestiges archéologiques, soit les sites
d’habitats, soit les sources d’approvisionnement. Les stratégies d’approvisionnement ne peuvent
étre reconstituées dans leur globalité, mais peuvent étre appréhendées via des modéles.

Le modele utilisé pour discuter des stratégies d’approvisionnement en ocre est
généralement celui proposé pour les matériaux lithiques (voir Geneste, 1988). Dans ce modele,
ce sont les distances entre le site d’étude et les sources de matiéres premiéres qui sont prises en
compte, ainsi que les états et formes sous lesquels les objets circulent. On distingue
généralement une sphére d’influence locale puis une sphéere semi-locale et enfin, au-dela d’un
certain rayon, les matériaux introduits sur le site sont considérés comme non locaux ou
allochtones. Leur présence peut étre le signe de déplacements nécessitant une logistique plus
complexe, de déplacements spécifiques, d’un transport de matériaux d’un site vers un autre,
voire d’échanges. Il faut également prendre en compte dans ce modele la localisation des
sources dans le paysage : les vallées définissent par exemple des axes de circulation privilégiés,

tandis que les montagnes forment des barriéres naturelles (voir Geneste, 1988).

L'intérét d’évaluer l'investissement nécessaire a l'acquisition d’une matiére premiere
réside en premier lieu d’évaluer la mobilité des groupes et d’avoir une idée de I'étendue de leur
territoire. En parallele, montrer que [I'acquisition d’'un matériau a nécessité un fort
investissement de la part d’un groupe humain peut également contribuer a discuter de la
« valeur » de ce matériau (Moncel et al., 2009). La sélection d’'une matiére premiére reléve en
effet autant des contraintes environnementales que des contraintes culturelles. Plus la
contrainte environnementale diminue, plus les traits culturels peuvent s’exprimer. On pourra
parler de matiére premiére « prisée » lorsqu’un matériau, bien que plus rare, ou plus difficile a
acquérir, a été systématiquement privilégié par rapport a d’autres pour remplir une méme

fonction.

e Exemples archéologiques

Du point de vue archéologique, il n’y a pas de tendances qui se dessinent pour l'instant en
ce qui concerne les stratégies d’approvisionnement en ocre. D’un co6té, plusieurs cas
d’approvisionnements locaux ont été rapportés, de l'autre, il y a quelques exemples ou un
approvisionnement sur plusieurs dizaines de kilomeétres est suspecté (Watts, 2002). A Twin
Rivers par exemple, dans les niveaux supérieurs a 200 000 ans (Barham, 2002), ou a Arcy-sur-

Cure dans les niveaux chatelperroniens (Salomon, 2009), les matieres premiéres exploitées sont
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toutes disponibles a moins de 20 km du site. Le cas d’Es-Skull est plus complexe. Quelques
fragments d’ocre trouvés dans des couches moustériennes estimées a environ 100 000 ans
pourraient provenir de formations géologiques n’affleurant pas a plus de 100 km (d’Errico et al.,

2010).

e Point de vue de I’ethnographie

Alors que les quelques exemples archéologiques bien documentés mettent en évidence un
approvisionnement local, I'ethnographie donne accés a des exemples d’approvisionnements
impliquant de plus longues distances, voire des échanges. Dans certains cas, une sélection
spécifique de matieres premiéres est opérée, celles-ci faisant I'objet de considérations distinctes
selon leur apparence. Ces exemples sont particuliers a des contextes oU certains matériaux

\ ., y L ;g 10 fa s dg s
rouges sont trés prisés, et font I'objet de croyances spécifiques™, comme cela a été décrit chez

certains groupes San d’Afrique australe ou certains aborigénes d’Australie.

Parmi les San de la région du Cap, deux types d’ocre sont distingués : I'un correspond a des
roches argilo-ferrugineuses communes (tto), et l'autre, plus difficile a identifier, est décrit
comme une matiere noire, aux reflets brillants (//hara, peut-étre de la spécularite) (Bleek and
Lloyd, 1968 : 375). Le deuxiéme est associé a une notion d’esthétique marquée. Toutefois, il
existe peu d’informations sur la facon dont les différents groupes se procuraient ces deux
matériaux (voir Watts, 2010). Cette distinction de deux matériaux ferrugineux apparait aussi
chez les Baphuthi et les San du Lesotho. Cette fois, le matériau brillant est décrit comme rouge
(Qhang Qhang). D’aprés un témoignage indirect, seul ce dernier faisait I'objet de croyances
spécifiques et avait une certaine valeur (How, 1962 : 34). Quelques lieux d’extraction sont
précisés par l'auteur, dont certains a plusieurs dizaines de kilométres du lieu d’habitat.
Toutefois, il est difficile de définir dans quelle mesure et par qui ces lieux étaient visités au

moment ou ces faits sont relatés.

En Australie, les témoignages et sources ethnographiques ont permis d’identifier plusieurs
mines exploitées par les aborigénes, comme Pukardu Hill prés Parachilna au Sud de I'Australie,
Wilga Mia au Nord, ou une mine au centre prés de Campbell Ranges (Paterson et Lambert,

1984). Dans les trois cas, I'ocre extraite était échangée par les groupes locaux avec d’autres

10 . . . N . . . 4, . .
On pourrait dire dans un sens qu’ils possedent une valeur symbolique, quoique cette notion nécessiterait plus
ample discussion, car il est toujours difficile de savoir sur quel aspect porte la fonction symbolique : lieu ol le matériau est
extrait, acte de transformation, contexte d’utilisation, couleur et aspect, matériau lui-méme, ou tout cela en méme temps.
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groupes. En ce qui concerne les mines de Cambell Ranges par exemple, un témoignage rapporte
que les Warlpiri qui exploitaient la mine, I'échangeaient avec des groupes voisins (Patterson et
Lambert, 1984).

L’échange de matiéres colorantes minérales rouges (ocre ?) entre différents groupes est

également mentionné chez les indiens Pima d’Arizona (Russell, 1908 : 92).

11.1.2. Transformation et traitement de I'ocre

Dans les chaines opératoires de transformation de I'ocre, la matiere premiére collectée est
susceptible de subir deux types de transformations : mécanique et chimique. Par
transformations mécaniques, on entend toute modification de I'aspect physique de la matiere
par action mécanique. Si dans la grande majorité des cas le but de I'action mécanique est la
réduction en poudre, il arrive qu’une action similaire soit apparentée a une phase d’utilisation de
I'ocre, lorsque par exemple un bloc est frotté contre un matériau pour produire une trace
colorée. Les transformations chimiques interviennent au cours d’un possible traitement
thermique, qui concerne un cas particulier de la chaine opératoire, ou pour produire 'ocre

rouge, on utilise de I'ocre jaune.

Les actions mises en ceuvre pour la transformation de l'ocre, comme le chauffage, le
raclage ou le concassage, ont été décrites par plusieurs auteurs (voir Couraud, 1983 ; 1988 ;
Watts, 2002 ; 2010 ; Henshilwood et al., 2009 ; Salomon, 2009 ; Hodgskiss, 2010 ; Rifkin, 2011).
Le bloc d’ocre est vu comme une réserve de matiére premiére qui peut étre extraite selon
différents procédés. Toutefois, ces procédés peuvent se substituer I'un a I'autre pour remplir un
méme objectif, ou au contraire répondre a deux objectifs distincts. Pour décrire les chaines
opératoires, il faut donc définir des étapes plus générales, ayant chacune un objectif propre.
Nous définirons six étapes de transformation pouvant ou non intervenir dans les chaines
opératoires de I'ocre, entre la collecte et 'utilisation au sein d’une autre chaine opératoire : le
traitement thermique, la fragmentation, la réduction en poudre, la mise en forme, la

réalisation de mélanges et I’application de la matiére transformée.

L’ordre chronologique dans lequel ces étapes interviennent compte également. Ainsi, un
mélange n’est possible que s’il y a eu au préalable une réduction en poudre. L'application quant
a elle peut étre soit indirecte, et découler alors de la production de poudre, soit directe,

lorsqu’un bloc est frotté contre un support. On retrouve ici la nécessité de distinguer au moins
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deux phases dans la chaine opératoire: une phase de transformation initiale des blocs
(fragmentation, traitement thermique, réduction en poudre, fagonnage), suivie d’'une deuxieme
phase de transformation du « produit transformé » (poudre ou bloc), que nous avons nommé
transformation finale (mélanges, application directe ou indirecte).

En paralléle, quelques cas de gravures et encoches ne rentrant pas dans un schéma
d’exploitation d’une matiere premiere ont été rapportées sur des blocs. lls seront abordés dans

une derniére partie.

a. Transformations chimiques : le traitement thermique

L'intérét d’opérer un traitement thermique sur l'ocre réside dans le changement de
couleur qu’il permet. En effet, I'ocre jaune, lorsqu’elle est chauffée a plus de 200°C, devient
orange puis rouge. Ceci s’explique par la transformation de la goethite en hématite,
généralement complete a partir de 300°C.

Du point de vue de la chaine opératoire, cette opération peut s’effectuer soit avant
réduction en poudre ou utilisation, c'est-a-dire sur bloc entier; soit sur la poudre, dans un
second temps. Une chauffe en foyer ouvert aussi bien qu’une chauffe en fosse comme celles qui
ont pu étre réalisées pour le traitement thermique de silex est également envisageable

(Salomon, 2009).

De maniéere générale, peu d’informations ont pu étre obtenues sur la mise en ceuvre du
procédé de traitement thermique en préhistoire. Ceci peut s’expliquer par I'absence de
structures, mais également par la possibilité d’'une chauffe accidentelle. Une expérience a en
effet mis en évidence qu’une ocre jaune enfouie a 10 cm dans le sol sous un foyer peut devenir
rouge (Wadley, 2009), par simple diffusion de la chaleur.

La nécessité de recourir a des notions de physico-chimie des matériaux pour pouvoir
diagnostiquer le chauffage de goethite a également pu limiter le nombre de sites qui ont fait
I'objet d’études approfondies (seulement une dizaine a ce jour). La question doit cependant
continuer a étre posée, si 'on veut définir si ce manque d’informations est di au fait que les
hommes du paléolithique en usaient peu, ou si cette pratique est spécifique a certaines sociétés

ou contextes.
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¢ Transformations thermiques et indices de chauffe

Etant donné le lien qui a été établi entre le traitement thermique et la transformation
goethite-hématite, la détermination d’une chauffe s’est en partie focalisée sur cette
transformation. Son mécanisme a été déterminé par ailleurs, mais les recherches conduites dans
le cadre d’applications archéologiques ont également contribué a apporter quelques éléments
significatifs. Cependant, d’autres transformations sont susceptibles de se produire au cours du
chauffage. En fonction des conditions de chauffe, en particulier de I'atmosphére, d’autres oxydes
de fer peuvent se former. Certaines argiles présentes peuvent se décomposer aux températures
atteintes dans un foyer. Enfin, la hausse de température influe sur les défauts cristallins des
minéraux, entre autres le quartz, ce qui a pour effet de modifier ses propriétés de luminescence.
Chacune de ces modifications de la matiere peut étre utile pour diagnostiquer une chauffe,

voires les conditions de cette chauffe (couple température-temps, atmosphére).

Transformation de la goethite en hématite

Lorsque la goethite est chauffée entre 260 et 300°C, elle se transforme en hématite par

déshydroxylation. L'équation de cette réaction s’écrit couramment :

A
2 oFeOOH - (XFeZOg + Hzo

Contrairement a ce qui a pu étre écrit parfois, cette réaction n‘implique en aucun cas une
oxydation. La réaction commence en général vers 200°C, et est totale a 300°C (températures
indicatives). Jusqu’a 700°C environ, les cristaux d’hématite formés gardent la forme des cristaux
de goethite, puis entre 700°C et 1000°C, ils deviennent isotropes, jusqu’a recristalliser en

cristaux de plus grande taille (Pomiés, 1997 ; Gialanela et al., 2010).

Cette réaction est topotactique, c'est-a-dire qu’elle n’implique pas de modifications
conséquentes de la structure. Plusieurs hypothéses ont été émises pour décrire le mécanisme de
cette transformation, certains proposant le passage par un intermédiaire, d’autres au contraire
décrivant une réaction directe. Nous ne retiendrons ici que la seconde hypothese, la plus
récurrente dans la bibliographie, et la plus en accord avec les publications récentes (Watari, et
al., 1979 ; 1982 ; Pomies et al., 1998 ; 1999 ; Walter et al., 2001 ; Loffler et Mader, 2006 ; Fan,
2006).

Le mécanisme proposé implique principalement un réarrangement des atomes de fer,

sans changement notable de la répartition des atomes d’oxygene. Etant donné que les atomes
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de fer occupent la moitié des sites octaédriques dans la goethite, contre deux tiers dans
I’hématite, les atomes de fer migrent au cours du processus. La migration peut se faire dans des
directions opposées, ce qui conduit a un « désordre » au niveau de la position des atomes de fer
dans la structure, et a la superposition de deux couches différentes oxygéne/fer, dites structures
jumelles (Watari, et al., 1979 ; 1982 ; Gualtieri et Venturelli, 1999 ; Loffler et Mader, 2006).

En parallele, un réseau de pores se développe a l'intérieur des cristaux, par lequel I'eau
formée au cours de la réaction s’échappe en phase vapeur. La forme des pores dépend de la
température : d’allongés et fins, ils deviennent de plus en plus sphériques et larges, puis migrent
vers la surface, jusqu’a disparaitre au moment de la recristallisation vers 700-800°C (Pomiés,

1997 ; Walter et al., 2001).

Les anomalies structurales de ’hématite obtenue par chauffage de goethite et la présence
de pores dans les cristaux sont les principaux indices diagnostiques de cette transformation. Des
hématites « naturelles » présentant une structure apparemment similaire ont cependant été
observées. La présence de pores dans les cristaux a donc été considérée comme un indice plus
fiable (Pomies, 1997 ; Salomon, 2009). Toutefois, toutes les expériences en laboratoire montrent
que ces deux phénomenes sont liés. La question de I'origine d’anomalies structurales dans des
hématites collectées sur des gites naturels se posent: des incendies ou autres phénoménes
naturels n’auraient-ils pas pu affecter des formations de goethite, les transformant en hématite,
d’ol la présence d’anomalies structurales dans des hématites « naturelles » ? Dans ce cas, on
doit s’attendre a ce que les cristaux d’hématite présentent également des pores. Le contexte

géologique est donc un élément important a connaitre pour traiter de la question du chauffage.

Oxydes de fer : autres transformations thermiques, réduction et oxydation

Un autre oxyde peut se former lorsqu’on chauffe de la goethite, utile pour diagnostiquer
une transformation thermique. La maghémite, yFe,0s, se forme en effet lors d’'un chauffage en
présence de matiére organique (Pomiés, 1997 ; Cornell et Schwertmann, 2005). Mais la
maghémite peut se former d’autres maniéres. Le chauffage de |épidocrocite donne lieu a de la
maghémite (transformation similaire a celle de la goethite en hématite). Dans certaines
conditions réductrices, le chauffage de I’"hématite entraine sa transformation en magnétite. Une
réoxydation de cette derniére conduit a la formation de maghémite. Cette oxydation se produit
par chauffage, mais semble aussi avoir lieu a température ambiante, a I'échelle de quelques
années (Cornell et Schwertmann, 2003). Ces réactions sont cependant peu documentées. On

connait beaucoup mieux la chaine de transformation en conditions oxydantes, ou la magnétite
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se transforme en maghémite, celle-ci se transformant ensuite en hématite, entre 370°C et

600°C.

Cette diversité des transformations possibles pour I’'hématite et la maghémite, en fonction
des composés initiaux, et des conditions de chauffe, n’a pas toujours été considérée pour établir

un diagnostic sur le chauffage d’ocre jaune.

Précurseur Produit Type de réaction Conditions privilégiées
Goethite Hématite Déshydroxylation

Maghémite Déshydroxylation Air + matiere organique
Lépidocrocite Maghémite, hématite Déshydroxylation
Ferrihydrite Hématite Déshydroxylation
Hématite Magnétite (maghémite) Réduction Gaz réducteurs
Magnétite Maghémite, hématite Oxydation Air
Maghémite Hématite Conversion thermique Air

Tableau 7 — Transformations thermiques des oxydes de fer (d’aprés Cornell et Schwertmann, 2003).

Transformations des argiles

Les températures de transformation et de décomposition des argiles peuvent étre utiles
pour définir des températures de chauffe.

La déshydroxylation de la kaolinite intervient vers 550-600°C. Le produit formé est parfois
appelé métakaolinite. Sa décomposition totale produit soit de la mullite soit I'oxyde vy
d’aluminium et la cristaballite a. Cette transformation a lieu entre 900 et 1000°C. L’illite pour sa
part est stable sur un domaine de température plus grand. Sa structure s’altére completement a
partir de 850-950°C, et elle se transforme en spinelle entre 900 et 1000°C (Deer et al., 1992 :
366).

Influence de la chauffe sur les propriétés de luminescence des cristaux

Le chauffage a partir d’une certaine température équivalente (couple de température et
temps de chauffe) a une influence sur la luminescence de certains cristaux, comme le quartz ou
les feldspaths par exemple. La présence de défauts de charges électriques dans les cristaux
constitue des pieges possibles pour les électrons. Sous l'influence de la radioactivité ambiante

(rayons gamma, particules alpha et béta), un nombre croissant d’électrons est piégé au cours du
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temps dans ces centres piéges. A l'inverse, le chauffage des cristaux a des températures
équivalentes supérieures a 250-300°C a pour effet de vider les pieges de leurs électrons.

Lorsque les piéges se vident, la recombinaison des électrons avec d’autres centres pieges
(pieges a trous, liés a d’autres défauts du quartz) entrainent une émission de photons : c’est la
luminescence.

Les propriétés de luminescence des cristaux de quartz étant parmi les mieux décrites, ce
dernier est souvent choisi pour définir les caractéristiques thermiques d’un échantillon de roche
(Valladas, 1981 ; Godfrey-Smith et llani, 2004 ; Lahaye et al., 2006). Des cristaux de quartz
d’origine géologique présentent des pieges a électrons saturés, du fait de leur longue exposition
a la radioactivité naturelle. Lorsqu’ils sont chauffés, les piéges se vident, permettant un nouveau
remplissage. Les propriétés de luminescence de quartz géologiques non chauffés et de quartz
chauffé dans le passé sont donc différentes en théorie. Il est possible ainsi d’établir si le quartz a

été chauffé.

Conclusion : des indices mais des difficultés d’interprétation

La détermination d’un chauffage peut donc se faire de plusieurs maniéres. L'étude des
propriétés de luminescence des quartz par exemple permet une réponse directe dans les
conditions adéquates. La composition minéralogique (oxydes, argiles) donne également de
bonnes indications. Pour définir s’il s’agit d’'une chauffe de goethite, la présence de pores dans
les cristaux apparait comme l'indice le plus caractéristique. Il est nécessaire ensuite de s’assurer
qu’il s’agit d’'une chauffe archéologique et non d’une chauffe naturelle. La connaissance du
contexte géologique est alors nécessaire.

Toutefois, nous avons vu que la présence de foyers sur un site peut conduire a un
chauffage accidentel des piéces dans les sédiments archéologiques. Or, les transformations que
nous avons décrites ne permettent pas de discuter de cette question de I'intentionnalité de la
chauffe, elles peuvent au mieux nous indiquer des conditions de chauffe. Seul le contexte

archéologique immédiat peut permettre de discuter de cette question.

¢ Indices archéologiques : chauffe accidentelle ou intentionnelle ?

Les auteurs qui se sont penchés sur la question de l'intentionnalité de la chauffe ont
avancé divers arguments : la redondance d’échantillons d’hématite provenant de goethite
chauffée ; le contréle de la chauffe; le fait que le chauffage permettait I'acquisition d’un
matériau aux propriétés particuliéres difficilement accessible dans les environs du site ; etc.

(Pomieés, 1997 ; San Juan, 2005 ; Salomon, 2009 ; d’Errico et al., 2010). Gialanela et al. (2011)
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proposent par exemple que le chauffage de la goethite, accessible localement, permettait aux
Epigravettiens de I’Abri Dalmeri (France) de produire de I’'hématite, plus difficile a acquérir. Les
travaux de Salomon (2009) montrent au contraire qu’a Arcy-sur-Cure trop peu de pieces d’ocre
rouges ou orangées proviennent de goethite chauffée. Une chauffe accidentelle est possible
pour certaines d’entre elles, mais pas un traitement thermique, comme [’avait supposé Leroi-
Gourhan, du fait de la teinte de ces pieces et de leur relation avec un foyer.

Le faible nombre d’échantillons analysés est cependant un probleme dans le premier cas,
ainsi que dans la majorité des exemples ol la question du chauffage est évoquée. Le contexte
archéologique est donc souvent utilisé en parallele pour discuter de l'une ou l'autre des

hypothéses (Pomies, 1997 ; Salomon, 2009 ; d’Errico et al., 2010 ; Gialanela et al., 2011).

Un seul exemple nous a paru proposer une argumentation suffisamment étayée pour une
conclusion fiable en faveur d’une chauffe intentionnelle. Il s’agit d’une étude sur le site
Solutréen des Maitreaux (France) (Salomon, 2009). Plusieurs catégories de roches a base
d’hématite ont été apportées sur le site, mais une seule s’avere avoir été chauffée apres collecte
(une hématite pure obtenue par chauffage de goethite). De plus, les blocs ont été chauffés au
ceeur, et il n'y a pas formation de maghémite, ce qui montre un certain controle du chauffage.
L'étude du matériel seule donne donc de bonnes indications en faveur d’une chauffe
intentionnelle. Plusieurs éléments du contexte archéologique confortent cette hypothése : les
échantillons chauffés proviennent de diverses zones du site pour lesquelles il n’y pas
nécessairement de foyers associés ; des silex présentent eux aussi des stigmates de chauffe ; les
solutréens maitrisaient le procédé de chauffe en fosse. L’'ensemble de ces arguments donne une

probabilité tres forte que la goethite pure ait subi un traitement thermique sur ce site.

e Point de vue de I'’ethnographie

Un cas intéressant de préparation de matiére colorante comprenant une étape de
chauffage est rapporté au Lesotho. Il s’agit d’'un témoignage indirect recueilli en 1930. Un
homme de la tribu des Baphuthi, ayant dans sa jeunesse peint avec un groupe San, explique
comment ce qui pourrait étre une forme d’hématite spéculaire (minéral rouge dont il est dit qu’il
brille et scintille a la lumiére) était préparé chez ces derniers. D’aprées lui, le pigment était
chauffé dans un feu avant d’étre broyé. Cette opération n’est pas anodine, mais au contraire
chargée de sens. Un rituel est sensé accompagner le procédé (doit se faire une nuit de pleine
lune par exemple), et il fait I'objet d’aprés I'auteur qui rapporte le témoignage d’une superstition

tres forte (How, 1962 : 35).
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Fait intéressant, la narratrice de cette anecdote a fait analyser un échantillon de la matiére
colorante en question. La conclusion des experts est qu’il s’agit d’hématite, mélangée a de la
goethite. Il serait tentant de voir la, comme le fait I'auteur, le signe que le chauffage aurait eu
pour but la transformation de la goethite. Malheureusement, le manque de précisions sur les

. . 11
analyses effectuées ne permet pas une telle conclusion™.

L'information essentielle de ce témoignage réside dans le fait que le chauffage, qu’il
présente ou non un intérét technique comme le changement de teinte, peut étre réalisé dans un
contexte symbolique. Bien qu’on ne puisse I'employer pour appuyer une interprétation
archéologique plutot qu’une autre, cet exemple doit étre conservé en mémoire pour éviter de

tomber dans une vision trop réductrice des modes de production.

b. Transformations mécaniques initiales

Un bloc brut ou préalablement transformé par chauffage peut subir différentes
transformations ou actions mécaniques, toutes conduisant a une réduction du volume, soit par
enlévement (percussion lancée) soit par usure de la surface (percussion posée). Six actions de
bases sont a distinguer : taille, concassage, broyage, abrasion (parfois aussi appelé frottage),
raclage, rainurage, et éventuellement faconnage (voir Couraud, 1983 ; 1988 ; Henshilwood et
al., 2009 ; Salomon, 2009 ; Hodgskiss, 2010 ; Inizan et al. 1995) Chacune est basée sur la mise en
ceuvre d’outils et de gestes spécifiques (Tableau 8).

Le choix de l'une ou l'autre de ces actions dépend en premier lieu du but de la
transformation. Par la suite, la préférence pour une action plutdt qu’une autre pour répondre a
un méme objectif peut étre le reflet d’'une adaptation a la matiére premiére travaillée comme
étre guidée par les propriétés recherchées dans le produit fini, comme relever d’une tradition

culturelle.

Nous allons voir a présent comment ces actions peuvent étre utilisées alternativement
pour fragmenter, mettre en forme, et réduire en poudre la matiére premiere. Quelques
exemples archéologiques et ethnographiques illustrent les pratiques décrites, permettant de
remettre en contexte ['utilisation de I'un ou de l'autre des procédés, certains étant plus

répandus que d’autres.

1 les quelques résultats décrits sont en désaccord avec la présence de goethite : pic endothermique a 430°C en
analyse thermique différentielle, au lieu de 250-270°C pour la goethite (Prasad et al., 2006 ; Fan et al., 2006).
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Procédés Outils Gestes Technique (déf. Leroi-Gourhan)
Taille Percuteur dur, tendre, Mouvement oblique Percussion lancée (pression ?)
enclume
Concassage, Percuteur dur, enclume, Mouvement perpendiculaire Percussion lancée
pilonnage pilon
Broyage Mortier et pilon, meule et Mouvement unidirectionnel ou  Percussion posée diffuse
broyon circulaire
Abrasion Tablette d’abrasion Mouvement unidirectionnel ou  Percussion posée diffuse
circulaire
Raclage Outil tranchant Mouvement longitudinal (sens  Percussion posée oblique
du tranchant) ou transversal
Rainurage Outil tranchant Mouvement longitudinal Percussion posée oblique

Tableau 8 — Caractéristiques des différentes actions impliquées dans la transformation mécanique des blocs
d’ocre.

e Fragmentation

. . . . 12
Les blocs, s’ils sont volumineux (nodules ou fragments de roches extraits au préalables™)

sont susceptibles d’étre fragmentés, soit par débitage, soit par concassage. Dans le cas de la
taille, le bloc n’est pas fragmenté au hasard, mais des enléevements spécifiques pourront étre
effectués, dans le but d’obtenir des éclats avec une forme et/ou un volume prédéfini. Un
concassage au contraire s’assimile a une fragmentation grossiére, le plus souvent par percussion
sur enclume. L’expérimentation montre que I'utilisation d’un pilon (pilonnage) permet d’affiner

le concassage (Salomon, 2009).

Stigmates sur les blocs

La taille d’un bloc s’observe par la présence d’enlévements ou de négatifs d’enlevements
sur les éclats. Les stigmates caractéristiques sont beaucoup moins visibles sur les roches
ferrugineuses les plus couramment exploitées comme ocre jaune ou rouge que sur les roches
siliceuses cryptocristallines. Il est possible dans certains cas d’observer des bulbes de percussions
et des lancettes dans le cas d’une percussion directe (Henshilwood et al., 2009 ; Salomon, 2009 ;
Watts, 2010). Sur enclume les fractures sont tres nettes, coupant les blocs en « quartiers »
(Guyodo et Marchand, 2005). Le concassage ne laisse pas nécessairement de traces diagnostics

mais plutot des fractures irréguliéres.

2 Les techniques d’extraction de la matiére premiere seraient un autre point a développer en relation avec
I"acquisition des matiéres premiéres, cependant il s’agit d’un aspect des chaines opératoires parmi les plus difficiles a traiter
a partir du matériel archéologique hors contexte de mines ou de carriéres. L'ocre ne fait pas exception et nous n’avons
trouvé a ce sujet aucun exemple archéologique qui permette de renseigner cet aspect de la transformation de la matiere
premiére avant apport sur le site.
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Pour définir si la fracture ou I'enlevement a été réalisé en début ou en fin de chaine
opératoire, il faut regarder s’il recoupe d’autres stigmates sur les blocs (des stries par exemples),

ou l'inverse.

Autres indices

Les outils utilisés au cours de la production peuvent eux aussi témoigner d’un traitement
de l'ocre. L'activité de percussion ou concassage de |'ocre pourra laisser des traces comme des
résidus d’ocre associés a des impacts de percussion sur des galets utilisés comme percuteurs, ou

sur des tablettes utilisées comme enclumes.

e Réduction en poudre

L’étape de réduction en poudre peut étre réalisée par broyage, abrasion, raclage ou plus
rarement rainurage. Alors que le broyage est réalisé avec deux outils, I'un passif, 'autre actif,
entre lesquels la matiére premiére est transformée, I'abrasion ne nécessite qu’un outil passif sur
lequel le bloc est transformé directement (Figure 5). Dans le premier cas, on parle de meule et
de broyon, dans le deuxieme cas de tablette d’abrasion (Hamon, 2008). Le broyage se distingue
également par le fait qu’il passe nécessairement par une étape de concassage préalable. Le
raclage et le rainurage nécessitent un outil tranchant. Dans le cas du raclage, I'outil use toute la
surface (tenu transversalement ou longitudinalement), tandis que le rainurage consiste a
appliquer le tranchant sur une surface limitée, conduisant a la formation d’incisions plus ou
moins profondes. Réaliser des « rainures » sur un objet peut n’étre qu’un moyen de le tester en

extrayant seulement un peu de poudre.

D’apres une étude expérimentale, la poudre obtenue par broyage apparait moins fine que
celle obtenue par abrasion, ce qui peut en faire un critere de sélection potentiel (Salomon,
2009). Il a été constaté en contexte archéologique d’un autre c6té que le raclage est plus
souvent utilisé sur matériaux tendres et 'abrasion sur matériaux durs (Henshilwood et al.,

2009 ; Watts, 2010 ; Rikfin, 2011).
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Abrasion Raclage longitudinal

Figure 5 — Schémas décrivant les mouvements possibles pour I’abrasion et le raclage d’un bloc d’ocre (ou
tout autre matiére minérale susceptible d’étre réduite en poudre). Alors que le bloc est actif dans le premier
cas, il est passif dans le second (outil : dessin M. Grenet).

Traces d’usure sur les blocs

L'abrasion produit des groupes de stries paralleles a subparalléles sur les surfaces
travaillées. La consommation progressive du bloc conduit a la formation de facettes
majoritairement planes ou convexes. Du fait que la surface active est représentée par une
facette entiere, les stries atteignent généralement les bords de cette facette. La largeur des
stries varie selon la granulométrie de la tablette utilisée (ou de la matiére premiére abrasée), et
il n’est pas rare de voir apparaitre des stries plus larges lorsqu’un grain se détache de I'outil (ou
du bloc). Un lustre métallique peut se développer sur certaines pieces, mais sa formation reste
encore difficile a corréler a un parametre précis. Le nombre de facettes par bloc travaillé est tres
variable (Salomon, 2009 ; Hodgskiss, 2010 ; Rifkin, 2011).

Le raclage transversal se caractérise par des stries ou incisions (selon la largeur)
subparalleles a convergentes ou divergentes. Les surfaces raclées sont plus irréguliéres que les
surfaces abrasées. Le plus souvent, la face raclée est plane a concave (Rifkin, 2011).

Le raclage longitudinal et le rainurage n’ont pas fait I'objet d’expérimentations détaillées,
étant plus rarement observés. Pour le premier, on peut suspecter une certaine irrégularité de
surface, comme pour le raclage transversal, comme la juxtaposition de zones striées irréguliéres.
Le second peut s’observer par la superposition de plusieurs incisions selon un méme axe. Les
traces attendues sont des incisions profondes dont les terminaisons sont frangées sur les bords

(Henshilwood et al., 2009).
En paralléle des traces d’usure, des traces de préhension se développent nécessairement

la ou le bloc d’ocre est tenu, en particulier lors de |'abrasion qui nécessite d’appliquer une

pression sur le bloc. Elles conduisent a un émoussé ou un poli de la surface (Rifkin, 2011).
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Autres indices

L’étude des différents outils utilisés pour transformer |'ocre apporte des informations
complémentaires. En I'absence de traces d’usure évidentes sur les blocs, les outils ocrés
deviennent méme les seuls capables de nous renseigner sur les transformations qui ont eu lieu.
Blocs de pierre divers, tablettes ou galets ayant pu servir comme meules, tablettes d’abrasion,
ou broyons sont susceptibles de témoigner que I'ocre a été réduite en poudre s’ils ont conservés
une couche ou des résidus d’ocre (voir par exemple de Beaune, 2002 ; Salomon, 2009). Une
étude tracéologique sur les outils en question permet généralement de trancher en faveur d’'une
utilisation pour le travail de I'ocre, comme par exemple en cas d’émoussé prononcé de la surface
de I'outil (voir les travaux de Semenov, 1964, p 134-139 ; Beyries et Watts, 1996 ; Hamon, 2008).
En effet, plusieurs phénoménes naturels ou actions anthropiques peuvent conduire a la
formation d’un dépdt d’ocre sur un objet, comme des processus taphonomiques (imprégnation
de sédiments riches en fer, recristallisation d’oxydes de fer en surface, etc.), la manipulation de
I'objet (mains peintes ou ocrées), diverses transformations, ainsi que diverses utilisations vy
compris comme peinture.

En parallele, I'activité de production de poudre, en particulier 'activité de broyage, peut
laisser des traces distinctes aux sols : épandages d’ocre et multiples petits fragments. Ces indices
ne sont toutefois pas toujours faciles a identifier a la fouille, a moins qu’ils forment un épandage

ou une lentille colorée pouvant étre distingués du reste du sédiment (Salomon, 2009).

Point de vue de I'archéologie

Les traces d’usure les plus souvent identifiées en contexte archéologique sont les traces
d’abrasion, puis les traces de raclage (Couraud, 1988 ; Barham, 2002 ; Hovers, 2003 ; San Ruan,
2005 ; Salomon, 2009 ; Watts, 2009, 2010 ; Hodgskiss, 2010 ; Rosso, 2010). Dans tous les cas ou
ces traces ont été identifiées, I'hypothese qu’elles résultent d’'une réduction en poudre de I'ocre
est I’hypothése dominante. Des traces de rainurage sont parfois identifiées mais leur

interprétation est plus difficile (Watts, 2010).

Point de vue de |I'’ethnographie

En dehors des contextes Paléolithiques, le procédé de broyage est le plus répandu pour
réduire I'ocre en poudre. Chez les Khoisan en Afrique du Sud par exemple, aussi bien parmi les
peuples chasseurs-cueilleurs San que chez les pasteurs nomades Khoe-Khoe, le broyage avec

meule et broyon est systématiquement mentionné pour la préparation de I'ocre (Rudner, 1982).
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Bien qu’on puisse supposer lorsqu’on a des blocs d’ocre sur un site que la réduction en
poudre a eu lieu apres transport, elle peut aussi avoir lieu (entierement ou pour partie) sur le
site d’exploitation. En Australie par exemple, les Warlpiri, tribu du centre du pays, broyaient
I'ocre prés de la mine gu’ils exploitaient, puis rapportaient la poudre obtenue a leur campement
(Paterson et Lampert, 1985).

Dans ce contexte, I'abrasion et le raclage n’ont peut-étre pas I'importance qu’on leur a
donnée. Bien que ce soient les indices les plus fiables dont nous disposons pour montrer
I’exploitation de I'ocre par ’'homme pour Le Middle Stone Age ou le Paléolithique Moyen, leur
absence n’est pas nécessairement significative de [I'absence d’exploitation de I'ocre.
L'identification de mines exploitées a la période considérée (le Middle Stone Age dans notre
cas), contribue a favoriser une vision plus globale de I'utilisation de I'ocre, au méme titre que le

contexte archéologique.

e Mise en forme

L’hypothése que des blocs d’ocre ou de matieres colorantes en général aient pu subir une
mise en forme est venue des morphologies particulieres qu’exhibent certains blocs abrasés, en
particulier la morphologie en pointe ou en «crayon ». Cette terminologie provient de
I’'hypothese que leur forme particuliere est due a une utilisation pour tracer des dessins sur un
support dur (Couraud, 1983 ; 1988 ; Watts, 2002). Plusieurs études expérimentales ont toutefois
montré que l'abrasion répétée d’un bloc impliquant des changements d’orientation conduit
régulierement a la formation de facettes convergentes, pouvant donner au bloc une
morphologie en pointe, en forme de prisme triangulaire ou de pyramide (Wadley, 2005 ; Rifkin,
2011). La question d’une mise en forme intentionnelle doit cependant continuer a étre posée,
car une telle forme est particulierement efficace pour réaliser des tracés directement sur un
support (voir Rifkin, 2011). En parallele, la mise en forme peut également étre un moyen de
faciliter la préhension au début de I'abrasion et permettre d’appliquer une plus grande force.
Enfin, on ne peut exclure que la forme en elle-méme soit le but recherché, bien que cela n’ait

été observé que dans un cas particulier, associé a la réalisation d’encoches (d’Errico et

Vanhaeran, 2008).

Pour mettre en forme un bloc et lui faire acquérir une morphologie particuliere, le seul
procédé identifié pour I'ocre est I'abrasion. Le recours a la taille peut étre envisagé, bien qu’il
n’en ait pas été trouvé d’exemples. Chronologiquement, la mise en forme peut potentiellement

intervenir avant la réduction en poudre, ou avant l'application directe de la poudre sur un
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support. L'expérimentation a montré que la morphologie « en crayon » est plus difficile a obtenir
involontairement sur les oxydes de fer durs que sur les roches tendres (Rifkin, 2011). Stigmates

de taille et traces d’abrasion ont été décrits précédemment.

c. Etapes finales de transformations

Ce ne sont pas la les étapes les plus documentées des chaines opératoires dans lesquelles
I'ocre est impliquée, mais elles nécessitent d’étre au moins évoquées. Elles laissent beaucoup
moins de traces visibles et susceptibles de s’étre conservées que la plupart des actions décrites
plus haut, et sont ainsi moins souvent décrites. Cependant, elles peuvent s’avérer primordiales

dans la compréhension des chaines opératoires et dans la détermination de la fonction de I'ocre.

e Mélange et application sur un support

Plusieurs questions se posent sur les gestes et pratiques qui suivent la production de
poudre. On peut supposer un usage direct, si elle est utilisée pour réaliser une action
particuliere, comme un polissage d’objet par exemple (voir 11.1.3). On sait cependant que la
préparation de peintures nécessite I'ajout d’un diluant comme I'eau ou des liants organiques,
tels que la graisse animale, des gommes végétales ou des huiles par exemple. L’hypothése d’un
ajout de charges minérales dans les peintures apparait aussi fréquemment (Clottes, 1990 ;
Baffier et al., 1999 ; Arias et al., 2011). D’autres utilisations nécessitent un mélange, comme la
fabrication d’un adhésif. Une phase de mixage de la poudre d’ocre avec d’autres matériaux est
donc susceptible de précéder la phase d’utilisation a proprement parler.

L’étape de mélange fait nécessairement suite a une étape d’application, étape qui marque
soit l'intégration dans une nouvelle chaine opératoire (fabrication d’un outil composite par
exemple), soit la fin en soi de la production de poudre (siccatif sur une peau ou peinture sur un
objet par exemple). Si en théorie mélange et application constituent deux étapes distinctes, en
pratique elle s’avére nécessiter des outils similaires qui ne sont pas toujours possibles a attribuer

plus spécifiquement a I'une ou l'autre.

Indices archéologiques

Quelques outils ocrés peuvent toutefois témoigner de ces phases finales de préparation.
Des spatules ou autres outils en os portent parfois des restes de coloration rouge : ils ont pu
servir a appliquer le mélange colorant ou a le malaxer (voir par exemple Glory, 1961 ;

Henshilwood et al., 2011 ; Arias et al., 2011). Dans plusieurs cas, des coquillages ocrés sur leur
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face interne ont été interprétés comme de possibles contenants, pour réaliser un mélange ou
pouvoir appliquer I'ocre. Comme pour tout objet ocré, les probléemes de taphonomie limitent les
interprétations. L'étude détaillée des traces d’usure et d’utilisation et le contexte archéologique
de la découverte sont indispensables pour favoriser 'une ou l'autre des hypothéses (voir

Henshilwood et al., 2011).

Point de vue de |I'’ethnographie

Du point de vue ethnographique, le liant le plus souvent cité dans les mélanges avec I'ocre
est la graisse, dans des contextes d’utilisation comme la peinture corporelle (voir c). D’autres
pratiques sont documentées. Les Walpiri par exemple, aborigénes du centre de I’Australie,
fabriquaient des « pains » d’ocre en mélangeant la poudre a un peu d’eau, qu’ils faisaient
ensuite sécher (Paterson et Lampert, 1985). Dans un cas de teinture, pour le coton, la poudre est

utilisée sans ajout de liant (Russell, 1908).

e Application directe

L’application directe d’'un fragment d’ocre, brut ou transformé au préalable (chauffé,
abrasé ou mis en forme), peut étre employée pour colorer des surfaces de tout type: peau
humaine, peau animale, cuir, bois, pierre, paroi rocheuse, etc. Il s’agit alors de I'équivalent d’un
frottage (matiéres tendres) ou d’une abrasion (matiéres dures). Les gestes impliqués sont les

mémes que ceux décrits précédemment pour I'abrasion.

Stigmates du frottage sur matériaux tendres

Sur 'ocre, les expérimentations montrent que le frottage sur matériaux tendres laisse peu
de traces diagnostiques. Emoussés et polis sont fréquents sur les pieéces, mais ce type de
stigmates apparait aussi au cours de I'abrasion, et se développe systématiquement a I'endroit ou
I'objet est tenu (marques de préhension) (Salomon, 2009 ; Hodsgkiss, 2010 ; Rifkin, 2012).
Hodsgkiss (2010) a observé de son cOté |'apparition de micro-striations externes associées a
I’émoussé ce qui lui permet d’identifier un frottage sur matiére tendre. Ces données n’ont pour

I'instant pas été corroborées.

Stigmates sur matériaux durs

Concernant I'application sur un support en pierre, la différence avec la production de
poudre est ténue, mais pourrait néanmoins s’observer par 'organisation des facettes d’abrasion

et leur nombre. Les expérimentations montrent que le nombre de facettes produites dans ce cas
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varie beaucoup, mais que pour un bloc abrasé au préalable, il est supérieur au nombre de
facettes produites par I'abrasion (Rifkin, 2011). L'organisation des facettes est souvent en
rosette ou en pétale (Salomon, 2009). De méme que I'abrasion pour la production de poudre, la
préhension de I'objet conduit a un émoussement du reste de la piéce, en particulier des stries

déja présentes sur les parties ol sont posés les doigts.

Point de vue de I'archéologie

Seulement deux exemples archéologiques rapportent une application directe de blocs
d’ocre sur un support dur. Quelques pieces facettées a leur extrémité ont été décrites a Arcy-
sur-Cure d’une part, dans les niveaux Chatelperronien (Salomon, 2009), et a Blombos Cave

d’autre part, en contexte Still Bay (Rifkin, 2011).

Point de vue de I'ethnographie

Un exemple ethnographique pourrait attester que ce procédé a bien été employé.
Plusieurs voyageurs du XVI° au XIX® siécles rapportent en effet que les Hottentots de la région du
Cap employaient des « crayons rouges » pour se marquer le visage (Rudner, 1982 : 94). L’auteur
ayant compilé ces récits de voyages voit cependant des possibilités de plagiat dans ces différents

témoignages.

d. Le cas particulier des gravures et des encoches

Du point de vue tracéologique, les gravures s’assimilent a des incisions produites par un
outil tranchant et les encoches a des incisions plus profondes généralement produites par le va
et vient de l'outil selon une méme direction (Henshilwood et al., 2002 ; 2009 ; d’Errico et
Vanhaeren, 2008). Ces manifestations sur les blocs sont parmi les plus difficiles a interpréter.

Pour la gravure, deux hypothéses ont été proposées: les incisions peuvent avoir été
réalisées pour tester les propriétés, comme le pouvoir colorant, ou pour marquer I'objet, pour
enregistrer une information par exemple (MacKay et Welz, 2008 ; Henshilwood et al., 2009).
Dans les premier cas, elles interviennent dans la chaine opératoire de production de poudre. Le
deuxiéme cas s’écarte de tous les autres procédés décrits par ailleurs : il s’agit de représenter un
signe, motif ou figure, par le procédé de gravure. Il est nécessaire pour cela de montrer une
organisation des incisions, comme une symétrie par exemple. Une signification a pu leur étre
attribuée, symbolique ou autre (voir Henshilwood et al., 2009).

Le méme constat apparait pour les encoches. Isolées, elles pourraient étre le résultat

d’une production de poudre (rainurage). Lorsqu’elles sont disposées par séries, et paralléles
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entre elles, une autre fonction est envisagée, éventuellement esthétique, symbolique, ou autre

(d’Errico et Nowell, 2000 ; d’Errico et Vanhaeren, 2008).

e. Exemples de reconstitution de chaines opératoires

L'abondance relative dans les niveaux archéologiques de blocs abrasés et raclés par
rapport a d’autres indices de transformation met en avant la production de poudre comme
chaine principale. Le site de Blombos Cave est celui pour lequel cette chaine est la mieux décrite
dans son ensemble et ses variantes. Ainsi, la découverte de plusieurs outils ocrés et blocs d’ocres
regroupés en deux lots distincts permet de définir au moins une chaine opératoire avec deux
variantes possibles pour la réduction en poudre (Henshilwood et al., 2011) :

- Fragmentation de blocs d’ocre par percussion (concassage), puis broyage pour

produire de la poudre ; ou abrasion ;

- Broyage d’os pour produire de la poudre ;

- Mélange dans un coquillage de la poudre d’ocre, d’os, peut-étre d’autres éléments

comme du quartz ou du charbon, et d’un liquide.

En paralléle, la présence de traces de raclage sur d’autres blocs trouvés sur le site suggére
une troisieme variante, le raclage remplagant I'abrasion ou le broyage.

Toujours a Blombos, deux chaines annexes ont été décrites : une chaine de production de
gravures sur I'ocre (Henshilwood et al., 2002 ; 2009), et une chaine de production probable de
tracés sur support dur a partir de blocs mis en forme par abrasion (blocs a facettes
convergentes).

Autre exemple intéressant, celui d’Arcy-sur-Cure, ou les blocs abrasés semblent réinvestis
pour étre concassés et broyés (Salomon, 2009). Deux chaines se recoupent ainsi :

- Concassage et broyage ;

- Abrasion, puis concassage et broyage

En revanche, les quelques exemples de chauffage de goethite que nous avons décrits ne
s'integrent pas dans une étude globale des chaines opératoires, ce qui ne permet pas de
I'intégrer comme une étape spécifique au sein d’une chaine. Enfin, on peut se demander si entre
chacune des différentes étapes il existe une phase de stockage, et surtout si certaines de ces

étapes n’ont pas pu avoir lieu directement sur le site d’extraction.
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Etape non spécifique

Traitement thermique

Etapes spécifiques

Fragmentation
Concassage Taille

& Réduction en poudre Mise en forme
©
£
= Broyage Abrasion Raclage Rainurage Abrasion
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£ Séquence "Réduction”

Mélange
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_g Application directe Gravure
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Chaine «Poudre et mélanges» Chaine «Tracés directs» Chaine «gravures»

Figure 6 — Schéma illustrant les différentes étapes de transformation de I’ocre organisée selon les principales
chaines opératoires décrites en contexte archéologique. Les étapes non obligatoires sont indiquées par des
traits gris. Lorsque différents types d’actions peuvent étre utilisées pour réaliser une méme étape, elles
définissent des variantes de la chaine principale.
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11.L1.3. Utilisation de I’ocre en préhistoire : revue critique des

hypothéses proposées

La littérature sur l'ocre foisonne d’hypothéses d’utilisation, émises a partir de faits
archéologiques ou de références ethnographiques, lui attribuant diverses propriétés. Il est
possible de lister prés d’une dizaine d’hypothéses émises par divers auteurs (voir Audouin et
Plisson, 1982 ; Vélo, 1984 ; Couraud, 1988 ; Philibert, 1994, etc.) : utilisation comme matiére
colorante, pour le traitement des peaux, comme abrasif, agent conservateur, etc. Etant donné la
diversité des informations utilisées pour avancer ces hypothéses, il est nécessaire de les
hiérarchiser. Plusieurs critiques ont déja été émises pour certaines d’entre elles, en particulier en
ce qui concerne le tannage des peaux (Philibert, 1994 ; Watts, 2002 ; 2009). Le travail le plus
complet en la matiere est celui de Salomon (2009), que nous nous proposons de poursuivre ici.

Nous nous sommes attachés dans cette réflexion a mieux comprendre les propriétés des
matériaux et leurs fonctions selon les contextes d’utilisation. Nous avons vu entre autres qu’il y a
deux niveaux de fonction, I'un en relation avec une action (fonction au sens stricte), I'autre
faisant référence au réle joué par le matériau dans la société qui I'emploie (fonction au sens
large, ou considérations associées). Dans un premier temps, les données archéologiques
permettent de faire le point sur les hypotheses d’utilisation du point de vue fonctionnel strict.
Nous nous focaliserons ensuite sur la relation entre propriétés et actions de I'ocre, en recourant
aux sciences des matériaux et aux données issues d’expérimentations. Enfin, I’étude de quelques
exemples ethnographiques nous permettra de discuter des liens entre fonction stricte et

considération du matériau, ainsi qu’entre croyances et propriétés.

a. Les différentes hypothéses dans le contexte archéologique

Certains faits archéologiques en ce qui concerne l'ocre sont aujourd’hui bien établis.
L'utilisation comme matiere colorante, si elle reste a I'état d’hypothese pour les périodes
anciennes, est récurrente a partir des premiéres attestations de peinture au Paléolithique
supérieur, sur mobilier comme sur paroi. Nous ne reviendrons donc pas sur les nombreux
exemples de peintures attribuées aux sociétés préhistoriques. En parallele, la présence d’ocre en
contexte funéraire est également suffisamment répandue pour étre considérée comme un fait
et non une hypothése (voir Peabody, 1927 ; Einwogerer et al., 2006 ; Onoratini et al., 2012). Ce
qui est de l'ordre de I’hypothése dans ce cas, c’est son origine, et donc sa fonction. Quatre

hypothéses sont possibles en ce qui concerne I'origine : ocrage du corps ou des cheveux, ocrage
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des vétements, ocrage du sol, ocrage des os. En paralléle, deux fonctions sont possibles : matiére

colorante (incluant toute utilisation au cours de rituels) ou conservation du corps.

Il nen pas de méme pour les autres hypotheses d’utilisation. Une partie apparait d’ores et
déja impossible a mettre en évidence archéologiquement. L'utilisation comme conservateur
pour les aliments ou en médecine par exemple, comme proposée par Vélo (1984), ne laisse pas
d’indices archéologiques détectables. Dans d’autres cas, des indices ont été trouvés sur certains
sites, mais ils sont peu répandus. Malgré une littérature abondante sur la présence d’ocre en
préhistoire, les vestiges ocrés n’ont que tres rarement fait 'objet d’étude approfondie, et les
interprétations sur I'origine de leur présence sont rares. Leur redondance relative pourrait aider
a évaluer leur pertinence.

Dans ce but, les travaux discutant de la fonction de I'ocre a partir de I'observation d’objets
ocrés et de sédiments ocrés ont été listés (Tableau 9). Bien que le nombre d’exemples que nous
sommes parvenus a réunir soit faible, deux fonctions se distinguent : il s’agit de la fonction de
charge dans les adhésifs, en ce qui concerne I'ocre, et d’abrasif, pour ’'hématite. L'utilisation en
lien avec le traitement des peaux vient en troisieme lieu, et en quatrieme lieu un emploi au
cours du débitage d’outils. Toutefois, la fonction de I'ocre ou des oxydes de fer n’est pas éclaircie
en ce qui concerne ces deux derniers emplois. Enfin, on constate que les perles ocrées de
plusieurs sites ont été interprétées comme un indice en faveur de peintures corporelles ou de

teintures de vétements.

Le deuxieme critere qui peut permettre d’évaluer ces hypothéses, c’est la méthode
utilisée. La majorité des études ne présente que des données issues de I'observation. Certains
incorporent une analyse tracéologique de I'objet ocré (observation microscopique) et/ou des
analyses physico-chimiques des résidus d’ocre. Enfin, les travaux les plus aboutis ont proposé de
tester 'hypothése proposée par une étude expérimentale. On constate que si des observations
microscopiques sont a |'origine de la majorité des hypothéses émises, la comparaison avec un

référentiel expérimental adapté est plus rare.
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

Dans le cas ou I'hypothése émise implique d’autres constituants que 'ocre, comme un
adhésif pour l'utilisation comme charge, I'analyse chimique apparait également comme un
critére important pour la validation de I’hypothese. Or, seule une étude concluant a une
utilisation comme charge s’appuie sur des analyses chimiques pour identifier la matiere

organique associée a |'ocre (Wadley, 2004).

L’examen critique des indices archéologiques met donc en évidence un certain manque
d’analyses et d’expérimentation permettant de valider les hypothéses émises. Deux actions
apparaissent malgré tout bien documentées (en plus de la fonction de matiere colorante) : celles

de charge et d’abrasif.

b. Propriétés des oxydes de fer et de I'ocre : sciences des matériaux et

expérimentations

Les sciences des matériaux sont aujourd’hui la clé pour comprendre les propriétés
physiques et chimiques des matériaux, en particulier les matériaux de synthese. L'industrie en
paralléle a joué un role important pour évaluer chacune de ces propriétés et déterminer 'action
précise d’une substance. Cette recherche d’efficacité a toutefois pu laisser de coté des
propriétés moins évidentes pour certains matériaux, ne justifiant pas une exploitation
industrielle. Cela ne signifie pas qu’elles n’aient pas pu intéresser les hommes a un moment ou a
un autre, notamment en contexte de production traditionnel ou artisanal. De plus, les sciences
des matériaux ne se sont pas toujours intéressées aux matériaux naturels, présentant une plus
grande variabilité de composition, de structure et donc de propriétés, que les matériaux de
synthese. Plusieurs sources d’information doivent donc étre combinées pour évaluer les
propriétés de I'ocre, plus spécifiguement des oxydes de fer : science des matériaux, applications
industrielles comme artisanales, expérimentations.

Nous discuterons, selon les différentes actions et fonctions proposées pour 'ocre, si elles
sont compatibles avec les propriétés chimiques ou physiques spécifiques des oxydes de fer. En
second lieu, des expérimentations, pour la plupart réalisées dans le cadre archéologique,
permettent de tester les propriétés non retenues par l'industrie ou non explorées par les

sciences des matériaux.
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e Pigment

Les oxydes et oxy-hydroxydes de fer sont incontestablement reconnus dans I'industrie
comme en contexte traditionnel pour leur qualité comme pigments, en particulier la goethite et
I’'hnématite. Deux propriétés leur conférent cette qualité : le pouvoir colorant et le pouvoir
couvrant. La tres petite taille des cristaux de goethite et d’hématite, de I'ordre de la dizaine de
nanometres au micrometre, explique ces propriétés particuliéres. Il a été constaté que le
pouvoir colorant par exemple augmente quand la taille des particules diminue (Cornell et
Schwertmann, 2003 : 136). La petite taille des cristaux ainsi que les propriétés de surface
spécifiques des oxydes et hydroxydes explique également leur bonne dispersion en suspension

colloidale (Cornell et Schwertmann, 2003 : 241).

e Agent abrasif

L’'hématite est parfois employée en joaillerie pour polir des bijoux, entre autre des bijoux
en or, ou pour polir des lentilles de verre dans I'industrie. Son utilisation comme agent abrasif
est rendu possible par la petite taille de ses cristaux et par sa dureté, proche de celle du quartz.
Son avantage par apport a d’autres abrasifs pourrait étre la finesse du polissage qu’il permet
(par rapport au quartz par exemple). Toutefois en bijouterie il est possible que la teinte rouge de
I’lhématite soit aussi un effet recherché, les micro-cristaux d’hématite restant incrustés dans
I'objet poli pouvant renforcer la couleur de I'or (voir Salomon, 2009).

D’aprés une expérimentation dans le cadre archéologique, le polissage a la poudre
d’hématite sur des objets en bois de cerf est un processus long, qui pourrait convenir pour des

opérations de finitions (Allard et al., 1997).

e Agent siccatif et fonctions plus ou moins associées

En dehors de ces deux cas, les propriétés accordées aux oxydes de fer ont été déduites
d’usages traditionnels : action siccative, astringente, antibactérienne, ou encore antiputride. Ces
caractéristiques sont souvent associées a un usage pour le traitement des peaux, pour la
conservation des aliments, la préservation des corps, protection du bois, ou en médecine pour

traiter des plaies.

Récemment, Salomon (2009) émet I’hypothése d’une action siccative des particules
d’oxydes de fer via leurs propriétés a adsorber des molécules organiques a leur surface. Cette

hypothése est tout a fait cohérente, étant donné que plusieurs composés organiques peuvent
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étre adsorbés en surface de la goethite et de I'hématite, dont en premier lieu I'eau, mais
également des acides gras (composés des huiles et des graisses) dans le cas de I'hématite
(Cornell et Schwertmann, 2003 : 273).

L'usage de I'ocre pour préserver les corps ou aider a la cicatrisation de blessures pourrait
étre lié a ce pouvoir siccatif. Une autre propriété peut expliquer les effets protecteurs attribués a
I'ocre, dans le cas de la préservation des corps, mais également pour la protection du bois. En
effet, on peut envisager que le pouvoir couvrant des oxydes, liés a la petite taille des cristaux,
permet la formation d’une fine couche jouant le réle de barriere naturelle, contre I'action de
I’eau, des bactéries, etc. Les argiles pourraient contribuer également a cette action couvrante,

étant elles aussi constituées de particules de petite taille.

Le role de l'ocre dans les préparations des peaux est plus difficile a argumenter. Dans la
préparation du cuir, la peau est stabilisée apres élimination des couches superficielles par
I'action du tannage. On utilise pour cela des tannins, qui vont pénétrer et se fixer dans la peau.
IIs réagissent plus spécifiquement avec les molécules de collagéne, protéine complexe présente
dans la peau: des liaisons se créent entre le tannin et le collagene, liant ces molécules entre
elles, et empéchant leur hydrolyse. La peau est ainsi stabilisée et ne se dégrade pas. Plusieurs
ions métalliques, dont les ions fer, peuvent jouer ce role, en formant des complexes de
coordination avec le collagene (Chahine, 2002).

Mais, comme relevé par plusieurs auteurs maintenant, ce qui a été constaté pour les sels
ferreux ou ferriques ne peut étre appliqué pour les oxydes et oxy-hydroxydes (Philibert, 1994 ;
Watts, 2002 ; Salomon, 2009). En effet, les sels métalliques utilisés pour le tannage sont solubles
dans les conditions mises en ceuvre au cours du procédé, ce qui n’est pas le cas des oxydes de
fer. Les produits de solubilité de ces derniers sont extrémement faibles dans des conditions
standards de température et a pH neutre. Dans I'eau par exemple, ils ne se dissolvent qu’a partir
de pH inférieurs a 1 pour une température de 25°C (Cornell et Schwertmann, 2003 : 201). De
fait, ils ne peuvent donner lieu a une solution ionioque aussi facilement que les sels. Or, tres
souvent, sels de fer et oxydes de fer ont été confondus dans la littérature (voir par exemple
Keeley, 1980 ; Audouin et Plisson, 1982 ; Vélo, 1984).

Si la complexation ne peut avoir lieu avec les oxydes, I'adsorption de certaines molécules
en surface des cristaux solides d’hématite ou de goethite est toutefois possible. Cette adsorption
peut relever de phénomeénes similaires a celui de la complexation (Cornell et Schwertmann,

2003).
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Les deux expérimentations réalisées dans ce domaine tendent a montrer que « |'ocre
rouge » possede en effet des qualités intéressantes pour traiter la peau. La premiére expérience
a consisté a enduire des peaux d’ocre rouge et jaune (composition non précisée), avant séchage,
puis avant le tannage (Audouin et Plisson, 1982). Les peaux enduites d’ocre rouge ont résisté a la
putréfaction, mais pas celles traitées a I'ocre jaune. Dans la deuxieme expérimentation, |’action
d’ocres rouges (composition globale indéterminée) et d’hématite pure a été comparée a celle
d’agents tanniques connus par ailleurs. Les résultats montrent que le traitement par certaines
ocres naturelles donne une peau de qualité en partie comparable a des certains tannins (Rifkin,
2011). L’'hématite pure en revanche donne de moins bons résultats. Ces observations suggérent
que I’hématite agit positivement sur la peau, mais qu’elle n’agit pas seule. A nouveau, il faut
envisager un rble important des argiles. La caractérisation des matériaux utilisés dans cette

expérience est trop peu détaillée pour apporter des conclusions plus précises.

e Charge dans les adhésifs

Au-dela des propriétés siccatives, ce sont les propriétés de I'ocre comme charge que ces
expériences ont tenté de montrer. Le pouvoir siccatif ainsi que les propriétés colloidales des
oxydes pourraient en faire des charges potentielles. On a utilisé par exemple I'ocre rouge
comme charge dans le caoutchouc (Collectif, 1999).

Une étude expérimentale a montré que l'ocre jaune (composition indéterminée) peut
jouer ce role lorsqu’elle est ajoutée a un adhésif a base de résine et de cire (Allain et Rigaud,
1976 : 717). En présence de cette charge minérale, les deux composés organiques forment un
mélange homogéne lorsqu’on le chauffe, ce qui n’est pas le cas lorsqu’ils sont employés seuls.

Une autre étude menée par Wadley et al (2009) a permis de constater que cette propriété
n’est pas nécessairement celle des oxydes de fer. En effet, I'hématite pure mélangée a de la
gomme végétale (famille des saccharides) produit un adhésif beaucoup trop cassant pour
garantir son efficacité. Au contraire, I'ocre qui a permis de fabriquer les adhésifs les plus
résistants contient un taux de silicium élevé, et présente une granulométrie variable. Cette
observation conduit a différencier a nouveau les propriétés des oxydes purs, des propriétés des
mélanges. Elle remet également en question I'importance de la présence des oxydes pour
garantir une fonction technique. Par exemple, sans la présence d’oxydes de fer, cette charge
aurait-elle la méme efficacité ? Si oui, alors il est clair que la fonction des oxydes n’est pas liée a

la fonction de I'adhésif, elle est autre.
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En résumé, il est possible de déterminer plusieurs propriétés exploitables pour I’'hématite,
tandis que seule la fonction de pigment apparait associée a I'utilisation de goethite (Tableau 10).
Le réle de charge, quant a lui, apparait davantage associé aux roches ferrugineuses qu’aux
oxydes seuls, que nous avons regroupés sous le terme « ocre ». Toutefois, dans nombre des
expérimentations que venons d’évoquer, le manque de connaissance des matériaux utilisés rend
difficile une conclusion définitive sur le composant actif. La question se pose d’autant plus si on
prend en compte la possibilité d’un ajout de charges d’un liant avant emploi. Au-dela de cette
discussion sur les propriétés de I'ocre, il faut donc s’intéresser a la fonction additive attribuée
aux oxydes de fer dans leur contexte d’utilisation. Une description de ces contextes, telle que

proposée dans certaines sources ethnographiques, peut permettre d’approfondir cette question.

Matériau Propriétés physiques ou chimiques Action Fonction
Goethite Couleur et petite taille des cristaux, Pouvoir colorant
bonne  dispersion en  suspension
colloidale .
Pigment
Petite taille de cristaux Pouvoir couvrant
Hématite Petite taille des cristaux, dureté Pouvoir abrasif .
Abrasif

Couleur et petite taille des cristaux, Pouvoir colorant
bonne  dispersion en  suspension
colloidale Pigment

Petite taille de cristaux Pouvoir couvrant .
Film protecteur

. . — }Conservateursiccatif
Adsorption d’eau et de molécules Pouvoir siccatif

organiques Siccatif

Tableau 10 — Synthése des propriétés, actions et fonctions strictement imputables a ’hématite et a la
goethite, apres discussion des hypothéses proposées par les sources archéologiques.

Notes : La fonction de charge n’est pas liée aux oxydes ou hydroxydes seuls mais dépend de la granulométrie
du mélange. Tout ce qui concerne la fonction de film protecteur sur une surface est susceptible d’étre
renforcée par I’action des argiles. En cas de mélanges avec d’autres minéraux, la fonction n’est plus celle de
pigment, mais de matieére colorante.
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c. Fonction et valeur de I'ocre : point de vue de I’ethnographie

Une revue critique des sources ethnographiques citées dans la littérature archéologique
est utile a deux niveaux. Tout d’abord, il s’agit de discuter des différentes hypothéses qui ont été
proposées comme relevant du domaine utilitaire. A quel point, dans le contexte de I'utilisation,
les propriétés des ocres et des oxydes de fer sont mises a profit ? D’autres motivations sont-elles
évoquées, comme des superstitions ou des croyances, pouvant étre plus ou moins reliées a une
signification symbolique ?

Ensuite, il est intéressant de discuter de la position selon laquelle I'utilisation de matiéres
colorantes reléve toujours de la sphére symbolique a un certain niveau, quelle que soit le
contexte d’utilisation (voir chapitre 1.2.2). La question essentielle dans ce cas est de savoir dans
quelle mesure I'utilisation de I'ocre comme matiére colorante est associée a des considérations
d’ordre : 1) symbolique, ayant un sens donné au travers d’une base « mythologique » commune,
et donc strictement définie par conventions sociales; 2) iconique ou indexique, ayant une
signification mais non d’ordre symbolique® (signalisation, indication); 3) esthétique, relevant
d’une pratique prisée et valorisée dans le contexte culturel mais sans signification explicite' (lié
a I'attrait pour la couleur, la symétrie, ce qui brille, etc.) 4) ou enfin « utilitaire », c’est a dire
répondant a un besoin purement matériel. Pour cela, nous avons séparé les exemples en trois
ensembles : ceux relevant de I'utilisation comme matiére colorante, dans la peinture ou la

teinture ; ceux relevant d’'un emploi en contexte funéraire ; ceux relevant d’activités autres.

Cette distinction entre différents « types » de considérations peut paraitre restrictive. En
un sens, les comportements humains sont souvent difficiles a catégoriser de maniére aussi
formelle. Nous avons vu toutefois la nécessité d’aborder ces questionnements. Nous nous
proposons ici de reprendre quelques exemples ethnographiques, parmi les plus souvent cités
dans la littérature, afin d’initier une réflexion plus vaste sur la maniére de décrire des
comportements complexes, en dépassant la simple opposition entre « utilitaire » et

« symbolique ».

3 Une utilisation iconique ou indexique de I'ocre, dans le cas de représentations graphiques par exemple, peut étre
associé a un « style », c'est-a-dire selon la définition de J. Sackett (1982 ; 1986), un choix dans la forme qui ne dépend pas
de contraintes liées a la matiére premiére ou de contraintes techniques. Toutefois P. Chase (1990) montre que ce style n’est
pas nécessairement symbolique. Il peut procéder d’un choix arbitraire (par exemple la fourchette a 3 ou 4 dents selon les
cultures), mais non nécessairement liée a un sens défini par conventions sociales (le nombre de dents sur une fourchette
n’a pas se signification). Il est alors indexique.

14 a Lz s Y . . , .
De méme que précédemment, |'aspect esthétique lié a la notion de décor n’a pas nécessairement valeur
symbolique. Il peut y avoir un lien avec des conventions sociales, mais aucun sens n’est attribué a la pratique.
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e Utilisation comme matiére colorante pour la peinture et la teinture

Le role et la valeur symbolique de la peinture rouge dans les rituels, notamment lorsqu’elle
est appliquée sur le corps, ont déja été largement renseignés par le passé a partir de diverses
sources ethnographiques et historiques (Durkheim, 1965 ; Leroi-Gourhan, 1976 ; Levi-Strauss,
1973). Toutefois, cette vision a pu étre parfois favorisée aux dépens d’une vision plus globale et
plus critique sur 'usage de la peinture. Au travers de quelques exemples choisis parmi les
sociétés dites « traditionnelles », pour lesquels différents usages de I'ocre comme dans la
peinture sont répertoriés, nous pouvons montrer la complexité des relations entre symbolisme,
esthétisme et utilitarisme. Nous avons sélectionné a cette fin des exemples trés souvent cités
dans la littérature archéologique : les Khoisan d’Afrique australe, les aborigénes de Tasmanie et

les indiens Pima en Amérique du Nord.

Description de quelques contextes d’utilisation comme matiére colorante

Les San™ d’Afrique du Sud, sont souvent pris comme exemple pour montrer I'importance
de I'ocre dans les rituels (Watts, 1999 ; 2002). Dans "'une des plus importantes compilations de
récits, recueillis par Bleek et Lloyd au début du XIX® siécle, I'utilisation de roches rouges est
mentionnée par trois fois. Ces roches étaient broyées puis la poudre était appliquée pour colorer
les plumes sur des pinceaux en plumes (« feather brush stick »), pour marquer les fleches, ou
pour se peindre le corps (Bleek et Lloyd, 1911 : 353, 363, 375). Un autre minéral, peut-étre la
spécularite (voir I1.1.1d), était utilisé pour teindre les cheveux, ce qui était considéré comme un
critére de beauté, d’aprés les témoins interrogés (Bleek et Lloyd, 1911 : 376).

En paralléle, Rudner (1982), qui a mené une enquéte ethnographique minutieuse sur
I"utilisation des matieres colorantes par les Khoisan (San et Khoe-Khoen), fait état d’'un usage
comme « cosmétique » (terme utilisé pour désigner des peintures corporelles réalisées en
dehors d’un contexte rituel), et parfois pour la peinture corporelle dans les rituels ou les danses.
Un autre matériau broyé, d’aspect noir brillant, était utilisé pour la peinture des cheveux. Il

pourrait s’agir de spécularite.

En Afrique du Sud toujours, les Khoe-Khoen'® (ou Hottentots) semblent avoir eu un usage

beaucoup plus intense de I'ocre rouge, et parfois de I'ocre jaune. D’apres I'enquéte de Rudner,

> san désigne de maniére générale les tribus de chasseurs cueilleurs vivant en Afrique australe, dont il subsiste
quelques groupes qui ont conservé ce mode de vie dans 'actuel Botswana (Kalahari). lls font partie avec les Khoe-Khoe du
groupe linguistique des Khoisans.

18 | es Khoe-Khoen sont des tribus de pasteurs nomades qui ont vécu sur des territoires proches de ceux des San
pendant des millénaires.
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ces tribus pasteurs nomades |'utilisaient principalement pour la peinture corporelle. Chez les
Nama en particulier, I'ocre rouge (ou I’hématite) était associée dans certains rituels au sang. Les
visages ou le corps des femmes pouvaient étre peints en rouge pendant les menstruations et au
cours de rites de purification, aprés I'accouchement ou pour l'initiation des jeunes filles. En
paralléle, 'usage comme « cosmétique » était fréquent, surtout chez les femmes. Il est dit par
exemple que I'ocre rouge purifie et adoucit la peau (effet de masque). Il est également dit que la
peinture rouge pouvait étre utilisée pour se protéger du froid. En paralléle, I'ocre rouge était
utilisée pour colorer le cuir, la peau animale ou la céramique. La peinture sur support rocheux
est évoquée dans seulement un récit de voyage (Rudner, 1982 : 98). Les sources récentes sur le
mode de vie des Khoe-Khoen montrent que si cette pratique a existé, elle n’est plus en usage. De

méme, la spécularite semble avoir été utilisée uniguement dans le passé.

Les exemples d’utilisation de I'ocre en Afrique sont nombreux (voir Rudner, 1882), et il
serait possible de décrire de nombreuses autres pratiques du méme ordre a travers toute
I’Afrique sub-saharienne (Massai, Himbas, etc.). Pour une vision la plus générale possible, des
exemples d’autres régions ont été choisis. Notre but n’est pas en effet de déterminer des
tendances au niveau d’une région, bien qu’il s’agisse de la région dans laquelle se situe le
contexte archéologique étudié. Les tendances que nous cherchons, sans étre nécessairement
« universelles », sont tout du moins des tendances que nous souhaitons les plus générales parmi

les groupes de chasseurs cueilleurs et pasteurs nomades.

Deux autres exemples cités par des sources archéologiques ont fait I'objet de recherches
plus approfondies. Audouin et Plisson (1982) mentionnent par exemple que les aborigénes de
Tasmanie®’, en Océanie, se teignent les cheveux a I'ocre rouge pour empécher la prolifération de
la vermine, citant Sollas (1924). L'ouvrage de ce dernier manque toutefois de références
permettant d’évaluer la qualité de I'information ethnographique. Un autre ouvrage, beaucoup
plus détaillé, nous indique a ce sujet qu’un grand nombre de récits de voyageurs rapportent que
les hommes chez les tasmaniens se teignaient les cheveux avec un mélange de matiere colorante
rouge et de graisse. Toutefois, un seul fait mention de I'intérét d’un tel usage pour se protéger

de la vermine (Roth, 1899 : 125). Certaines sources proposent une seconde explication: se

7 Notons que la population des aborigénes de Tasmanie, estimée entre 5000 et 10 000 individus, répartis dans 9
tribus lorsque les britanniques se sont installés en 1803, ont été éradiqués ou métissés au point que I'ethnie a disparu vers
la fin du XIXe siecle. La littérature on ne peut plus abondante sur les aborigénes, en particulier les aborigénes d’Australie,
nécessiterait beaucoup plus de considérations. Cependant, parce que beaucoup de choses ont été dites a ce sujet, il n’est
pas toujours aisé de remonter aux sources, et de faire la part entre justement, le mythe d’un c6té, et la réalité de I'autre.
Par prudence, nous nous restreindrons donc a ces quelques témoignages concernant uniquement la Tasmanie.

-82-



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

peindre les cheveux pourrait étre utile aux tasmaniens pour se protéger des intempéries (Roth,
1899 : 127; Sollas, 1911 : 95). Les matieres colorantes minérales rouges étaient également
employées par les tasmaniens pour la peinture corporelle lors de jeux ou cérémonies organisés
pour le rassemblement de la tribu (Roth, 1899 : 139). Enfin, parmi les objets de parure portés par
ces groupes d’aborigénes, se trouvaient des colliers en tendons de kangourous teints a I'ocre
rouge (Roth, 1899 : 131). Il n’est pas précisé si cette pratique était associée a une signification.
Un dernier exemple cité dans la littérature archéologique a attiré notre attention: les
indiens Pima d’Amérique du Nord (Arizona). Une partie de la culture traditionnelle de ces
derniers est observée par Russell lors d’un voyage en 1901-19028. Il mentionne l"'usage de I'ocre
rouge a plusieurs reprises, toujours pour une utilisation comme matiére colorante. Les hampes
des lances par exemple étaient enduites d’'une poudre minérale rouge (Russell, 1908 : 96). Le
coton utilisé pour le tissage était teint par une ocre rouge foncé. L'ocre mélangée a de la graisse
servait comme peinture corporelle. D’aprés lui, celle-ci servait par temps froid a conserver la
chaleur du corps. L'auteur souligne que généralement seule la téte était enduite de peinture,
mais qu’a I'occasion de fétes tout le corps pouvait I'étre. Enfin, les Pimas peignaient la face des
bébés qui viennent de naitre d’'un mélange d’ocre et de lait maternel, en une sorte de rituel :
« baby Pima had his face painted immediately after birth with red ochre mixed with his mother’s

milk ‘to improve his skin’ » (Russell, 1908 : 160).

Syntheése : quelles interprétations privilégier ?

Au travers de ces exemples, on constate une ambivalence dans I'emploi des matiéres
colorantes rouges : elles sont utilisées a la fois au quotidien, comme « cosmétique », pour le
décor d’objets usuels, et a I'occasion de cérémonies et rituels spécifiques. Elles sont soit au coeur
d’habitudes sans signification précise, soit présents dans des rites a la signification symbolique
affirmée. En ce qui concerne I'ornementation d’objets du quotidien, deux hypothéses peuvent
étre invoquées : il pourrait s’agir d’'un moyen de transmettre une information sur I'objet, de le
marquer d’une fagon spécifique (signification indexique), ou simplement de le décorer (valeur
esthétique). En paralléle, pour la peinture corporelle ou la teinture des cheveux, le caractére
esthétique est bien présent, au moins chez les Khoisan. Chez les Pimas ou les Tasmaniens, enfin,

la peinture corporelle est décrite comme relevant d’une pratique utilitaire.

'8 L es indiens Pima d’Arizona de la réserve Gila ceux dont il est question ici. Bien que les descriptions données par
I'auteur aient été réalisées en 1901, il a pris soin de n’explorer que la composante traditionnelle de cette culture qui avait
déja subi beaucoup de changements par rapport au milieu du XIXe siecle.
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Il faut toutefois faire attention a la différence de traitement de I'information selon les
sources. Pour Russell, qui observe en direct les Pimas, le centre de son sujet est la description
des activités techniques. Pour Bleek et Lloyd, a I'opposé, le recueil de témoignes de San est
I'occasion de transcrire des croyances et des pratiques en utilisant en priorité les mots des
narrateurs. On aboutit dans un cas a des informations techniques données hors du cadre des
croyances collectives, et dans I'autre a un discours dont il est difficile d’extraire les informations
techniques. Ces deux témoignages se rejoignent pourtant parfaitement sur le fait que I'ocre, ou
les matiéres colorantes minérales, servent pour la peinture corporelle comme pour la peinture
d’objets, pour le quotidien, ou en des occasions plus spécifiques. Le fait que ces deux auteurs,
aux objectifs bien distincts, évoquent de maniere similaire cette composante des cultures qu’ils
décrivent, ne fait qu’accroitre I’hypothése qu’il y a bien deux contextes distincts dans lesquelles

la peinture rouge peut étre utilisée, au quotidien ou dans un cadre exceptionnel et symbolique.

Les différentes raisons évoquées par des voyageurs pour expliquer I'utilité de se teindre
les cheveux chez les tasmaniens constitue un autre fait intéressant. Cette anecdote peut refléter
la volonté des observateurs et auteurs occidentaux de rationnaliser une pratique traditionnelle.
Une étude critique des travaux anthropologiques du début du siecle montre cette tendance chez
certains auteurs (Evans-Pritchard, 1965 : 21). Il faut donc prendre ces observations avec un
certain recul. Certes, la peinture a pu avoir une fonction orientée vers I'utilitarisme, voire le
confort, comme le montrent d’autres exemples, chez les Himbas de Namibie, ou les Karaja au
Brésil (Peabody, 1927), mais il faudrait pour s’en assurer mieux comprendre les relations entre
activités techniques et registre symbolique et mythologique dans ces sociétés.

Le recours systématique a des explications relevant du symbolisme ou de la mythologie
développées dans d’autres travaux peut également relever du méme ordre de surinterprétation
des faits, poussées par une volonté inverse, celle d’attribuer a toute habitude ou pratique une
haute signification symbolique, d’en faire un rite plutét qu’une tradition (Watts, 1999 ; 2009 ;
Lewis-Williams and Pearce, 2004 ; Lewis-Williams, 2006). Ainsi, Watts (1999) contredit
I'interprétation proposée par Rudner d’une utilisation « cosmétique » des matiéres colorantes
rouges. Il souligne que I'absence d’indication sur la signification de la peinture corporelle dans
les témoignages d’explorateurs ne signifie pas qu’elle en était dépourvue. Toutefois, les
témoignages directs de San recueillis par Bleek et Llyod montrent une séparation trés nette
entre la narration de mythes et de rites d’une part, et la description d’activités du quotidien,
dont celles impliquant 'utilisation d’ocre. De plus, I'un des témoignages insiste particulierement

sur I'attrait que suscitait la teinture des cheveux. Nous tendrons donc a voir comme Rudner une
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utilisation esthétique de l'ocre par les San, que Watts concede lui-méme quand il s’agit de

décoration d’objets du quotidien.

Cependant, quelque soit la facon dont on observe les faits, il subsistera toujours un doute
sur les considérations associées a I'usage de la peinture dans un contexte donné. De ce fait,
tenter de déméler les aspects symboliques, esthétiques ou utilitaires associés a I'utilisation de

matieres colorantes apparait comme illusoire sans un minimum de données sur le contexte.

D’autres informations peuvent en revanche étre utiles pour interpréter des données de
terrain. Par exemple, le choix des supports peints peut constituer un marqueur identitaire entre
groupes. On constate en effet que dans les quatre exemples choisis, les supports peints a 'ocre
sont des supports particuliers (a part le corps, systématiquement orné), et ils sont différents
dans chaque cas. Pour la peinture corporelle, la facon de se peindre peut aussi étre un marqueur
social a l'intérieur d’un groupe. Des pratiques différentes sont par exemple observées selon le
sexe chez les Khoe-Khoen et les aborigénes de Tasmanie. Le style de décor, s’il n’a pas été
documenté ici, peut aussi étre vu comme un marqueur identitaire en un lieu a une époque
donné.

Il faut noter toutefois que les objets peints sont en majorité constitués de matériaux
périssables (plumes, bois, coton, etc.). Les peintures réalisées ont donc peu de chances de se
conserver sur des temps longs.

Enfin, des changements d’usage ont été observés chez les Khoe-Khoen : ils semblent avoir
cessé, a un moment donné de leur histoire, de peindre sur paroi, et d’exploiter la spécularite. On
peut se demander si les évenements historiques de ces derniers siecles n’ont pas pu jouer un

réle dans ces changements.

e Utilisation dans les pratiques funéraires

Dans le cadre des pratiques funéraires, de méme que pour les peintures, la fonction
symbolique et rituelle de 'emploi de I'ocre a été postulée a plusieurs reprises (Wreschner, 1980 ;
Hovers et al., 2003). En parallele, la possibilité d’une utilisation pour préserver les corps fragilise
quelque peu cette interprétation pour les contextes anciens. Les références ethnographiques
décrivant des pratiques funéraires impliquant I'ocre existent, mais nous n’avons trouvé que
quelques exemples décrivant le role de I'ocre rouge dans ce cas.

La pratique d’enduire les corps de peinture rouge au cours des pratiques funéraires

semble répandue en particulier en Amérique, cependant, ni les matériaux utilisés ni la fonction
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de ce geste ne sont décrits (Peabody, 1927). Il y a des cas ou les croyances ont contribué a lier
durablement symbolique et volonté de conserver les corps: ainsi, les indiens Choroti en
Amérique du Sud attribuaient la dégradation des corps et des objets enterrés a des mauvais
esprits (Peabody, 1927, citant Rosen, 1924). Les défunts et leur mobilier funéraire étaient peints

en rouge pour tenir éloignés ces esprits et empécher ainsi la décomposition.

L'emploi d’ocre rouge dans des pratiques funéraires est davantage établi pour quelques
groupes d’aborigenes d’Australie. Certaines pratiques impliquent directement le corps des
défunts, enduit d’ocre et de graisses apres avoir été traité par la fumée (Berndt, 1974 : 459). Si
comme souligné par Salomon (2009 : 108), cet usage montre la volonté de conserver le corps, il
est aussi chargé symboliquement, si on en croit ce que rapporte Berndt. D’autres rites
concernent les os: récupérés apres la décomposition des corps, ils sont teints a I'ocre rouge

(Berndt et Bernt, 1964 : 354).

e Utilisations dites « utilitaires »

Beaucoup des sources citées dans la littérature pour illustrer un emploi purement utilitaire
de I'ocre a partir d’exemples ethnographiques s’averent difficiles a vérifier. Dans plusieurs cas,
nous n’avons pu remonter a la référence d’origine, mais celles que nous avons trouvées
montrent déja que beaucoup de confusions ont pu étre faites entre le moment ou les
informations ont été recueillies (typiquement avant le début du XX° siécle) et les citations

successives qui en ont été faites. A nouveau, quelques exemples trés illustratifs ont été choisis.

Traitement des peaux

Parmi les hypothéses d’utilisation les plus citées, le traitement des peaux est I'une des plus
critiquées du point de vue ethnographique. Nous avons vu que d’un point de vue technique
I'ocre et les oxydes de fer ne répondent pas aux criteres premiers qui définissent normalement
un tanin. Rien d’étonnant donc a ce que du point de vue anthropologique, il n’y ait pas non plus
d’exemple indéniable d’utilisation de ces matériaux pour le tannage a proprement parler.

Un exemple cité a plusieurs reprises est celui des Tehuelche de Patagonie, dont
Steinmann, (1906, cité par Laloy, 1906) rapporte qu’il conservait les peaux en utilisant un
mélange de graisse et d’ocre ou d’alun. Une autre ouvrage sur les indiens d’Amérique du Sud
décrit que les peaux de guanaco enduites de graisses et de « peinture rouge » servaient pour la
construction des tentes (Cooper, 1946 : 144). L’expression employée ne permet pas de s’assurer

qu’il s’agit bien d’ocre, et sous-entend au contraire la volonté de teindre. De plus, dans la section
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décrivant le traitement des peaux, ni l'ocre ni aucune substance rouge n’est mentionnée
(Cooper, 1946 : 148). Il est donc clair qu’il n’y a pas de lien entre cette « peinture rouge » et le
tannage. Certains auteurs ont proposé que le but soit I'assouplissement de la peau (Mansur-
Franchomme, cité par Beyries et Walter, 1996). Si on doit y voir une fonction technique, alors
celle d’'une protection contre les intempéries seraient plus cohérente étant donné le contexte
d’utilisation.

Une ambiguité est également perceptible dans la description par certaines sources du
traitement des peaux par les aborigénes d’Australie. D’aprés Mathews (1907 : 35) (cité par
Peabody, 1927, puis Audouin et Plisson, 1982), ces derniers appliquaient un mélange d’ocre et
de graisse aprés grattage de la peau. Puis il ajoute que certaines étaient « décorées » de la
méme maniere, et enfin que ce traitement permettait de protéger la peau contre les
intempéries. Cette surimposition de plusieurs informations pourrait provenir du fait qu’il s’agit
d’une synthese de plusieurs sources. Si I'usage de I'ocre sur la peau est avéré, son role reste
difficile a établir, et pourrait méme étre différent selon les contextes d’utilisation.

Ces deux exemples illustrent bien les confusions qui peuvent résulter d’'une lecture trop

rapide des sources ethnographiques.

Il existe en paralléle des descriptions récentes d’activité de tannage dans les sociétés
traditionnelles, réalisées le plus souvent dans le cadre d’études fonctionnelles. On constate alors
que I'ocrage est rare et que, quand il a lieu, il n‘intervient que dans les étapes de finition. En
Ethiopie par exemple, chez les Konso, I'ocre rouge est utilisée au moment de I'assouplissement
(mélangée a de la graisse de castor), et ce, pour la réalisation de vétements spécifiques (Brandt
et Weedman, 2002). En Namibie, les femmes emploient également un mélange d’ocre et de
graisse pour enduire leurs vétements, pratique qui leur permet de faire durer le cuir plus
longtemps (Blauer, 1999, cité par Rifkin, 2011). Dans les deux cas, un aspect esthétique est

associé a la pratique de I'ocrage.

Médecine

L'utilisation a des fins médicinales est souvent étayée par des exemples ethnographiques
et historiques. Le plus cité est celui des aborigenes d’Australie (Vélo, 1984 ; Salomon, 2009,
citant Peile, 1999). Un témoignage rapporté par une source ethnographigue montre que I'ocre y
était considérée comme un siccatif et cicatrisant, pour soigner les plaies (Peile, 1999, cité par

Salomon, 2009). La méme source décrit une utilisation pour soulager les brllures. Une étude des
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pratiques médicinales traditionnelles aborigenes montre en paralléle 'omniprésence des mythes
et croyances dans les pratiques médicinales (Devanesen, 2000).

Au Lesotho, ce n’est pas I'ocre mais la spécularite (Qhang Qhang) qui était utilisée comme
médicament, entre autres par les femmes chamanes, en raison de croyances qui lui attribuent
un pouvoir magique (Rudner, 1982 : 12 ; How, 1964 : 34).

De méme qu’en contexte funéraire, I'utilisation en médecine est difficile a séparer d’une

certaine part de croyances.

Conservation des aliments

Tres peu de données ethnographiques ont pu étre trouvées pour illustrer une utilisation
de I'ocre pour la conservation des aliments. D’aprés Flood (1983 : 231), certains aborigenes
d’Australie conservaient des fruits en les empaquetant dans des boules d’ocre.

Charge dans les adhésifs

Le méme probléeme apparait pour l'utilisation dans les adhésifs. Des groupes aborigénes
d’Australie pourraient avoir utilisé des sables ocreux comme charges d’aprés Dickson (1981 :
164), mais ce dernier cite plus souvent I'emploi de cendre ou de carbonates dans les adhésifs

utilisés pour ’'emmanchement.

Abrasif
Nous n’avons trouvé a ce stade aucune mention d’un usage de I'ocre comme abrasif parmi

les sources ethnographiques étudiées, ni méme dans la littérature archéologique.

d. Synthése et liens avec les faits archéologiques

Aux vu des informations dégagées, d’ordre archéologique, technique et ethnographique,
nous pouvons rediscuter de la pertinence des différentes hypothéses passées en revue.

L'utilisation comme matiére colorante est la seule qui est completement admise et
corroborée par les sources archéologiques, les sources ethnographiques et les sources
modernes. Cet emploi pourrait presque étre qualifié d’universel, si quelques autres hypothéses
d’utilisation ne subsistaient en parallele.

En deuxieme lieu, de nombreux exemples archéologiques pourraient laisser supposer un
emploi comme abrasif. Si expérimentations et sources industrielles modernes confirment
I’existence de telles propriétés pour ’"hématite, nous n’avons pas trouvé a ce jour d’exemples

ethnographiques.
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L'ocre rouge et 'ocre jaune (non la goethite ou I"hématite seules) ont également des
propriétés de charge d’apres plusieurs expérimentations. Le seul exemple de source
ethnographique décrivant un emploi comme charge dans un adhésif n’est pas assez développé
pour permettre de s’assurer que c’est bien cette propriété et non la couleur de I'ocre qui était
recherchée. Les exemples archéologiques d’un emploi dans un systéme d’emmanchement sont
en revanche nombreux.

L'emploi d’ocre ou d’oxydes de fer comme tanin est en revanche tout a fait improbable
étant donné qu’ils nont pas les propriétés d’un tanin et que la seule référence en faveur de
cette hypothése s’avere provenir d’une mauvaise interprétation des sources ethnographiques.
Reste que dans certains cas, des résidus d’ocre rouge ont été trouvés en contexte archéologique
a plusieurs reprises sur des outils ayant servi a travailler la peau. Plusieurs interprétations sont
possibles, notamment une utilisation pour le décor de la peau ou la conservation de celle-ci en
I'absence de véritable tannage. Le pouvoir siccatif et le pouvoir couvrant de I’hématite
pourraient en effet expliquer une conservation accrue de peaux « ocrées ». Le rble d’autres
minéraux comme par exemple les argiles restent toutefois a évaluer.

De la méme facon, l'utilisation pour I'assainissement de sols par épandage d’ocre ou pour
la conservation des corps ne sont pas totalement exclues. Beaucoup d’autres hypothéses
peuvent cependant leurs étre préférées lorsque de grandes concentrations d’ocre sont
observées dans les sédiments, en contexte d’habitat ou en contexte funéraire. Les peaux ou

vétements non conservés pouvaient étre ocrés, pour diverses raisons (conservation, coloration).

Concernant la « valeur » du matériau dans son contexte d’utilisation, considérations
utilitaires, esthétiques, et symboliques sont souvent difficiles a déméler au sein d’une culture
prise comme un tout, de méme que croyances et pratiques. Plus qu’une dichotomie entre
utilitaire et symbolique, une distinction de statut a été observée pour I'ocre, en particulier I'ocre
rouge, selon qu’elle est utilisée au quotidien ou a des occasions particulieres. On pourra
remettre en cause cette vision si comme Watts, on considére que beaucoup des pratiques chez
les chasseurs-cueilleurs relevent d’un systéme symbolique et mythologique qui a souvent été
ignoré par les témoins qui rapportent les activités quotidiennes de culture trés éloignées de la
leur. Mais on pourra aussi opposer I'argument inverse, a savoir qu’au contraire beaucoup de
témoignages ont porté sur les aspects jugés les plus sensationnels des pratiques culturelles (voir
Evans-Pritchard, 1965).

Ceci étant posé, nous resterons donc sur le fait qu’on ne peut voir 'utilisation de roches

rouges ou jaunes comme le seul fait de pratiques symboliques. Dire que les homininés qui ont
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exploité 'ocre I'ont nécessairement utilisée dans un contexte symbolique reste un postulat. A
I'opposé, nous avons vu que le role utilitaire de I'ocre était peut-étre moins marqué que ce qui a
été supposé, les exemples qui ont été choisis pour illustrer certains usages utilitaires pouvant

étre controversés.

Se limiter aux aspects utilitaires et/ou symboliques pour interpréter "utilisation de I'ocre
apparait donc comme une impasse, méme dans des contextes récents. Pour essayer de sortir de
cette opposition stricte, il est possible grace aux exemples développés de prendre en compte
d’autres considérations. L’utilisation de I'ocre dans la peinture, par exemple, est trés répandue,
soit pour des considérations esthétiques, soit pour remplir une fonction indexique. Nous avons
vu par exemple qu’elle permet de différencier les individus selon leur sexe ou différents groupes
selon les types de supports peints (excepté si les objets rentrent dans le champ totémique, ou ils
auront dans ce cas une signification symbolique). Ces différences d’usage peuvent avoir une
influence sur le plan social. Elles peuvent permettre d’expliciter des relations entre individus ou
entre groupes (voir par exemple Kuhn et Stiner, 2006; Wilkins, 2010). Sans que cette
explicitation aille jusqu’a la création de symboles, elle peut représenter une premiére étape vers

la constitution de systemes symboliques.

Nous sommes donc partis d’hypothéses, pour arriver a d’autres hypothéses. Ce travail
n’est toutefois en aucun cas exhaustif, et mériterait d’étre poursuivi. Tout d’abord, nous avons
constaté la faiblesse des interprétations fonctionnelles proposées dans un cadre archéologique,
trop souvent validées sans expérimentation. D’autre part, les sources ethnographiques
exploitées ici ne représentent vraisemblablement qu’une infime partie de ce qui pourrait I'étre,
si I'on considere toutes les aires géographiques non mentionnées, et le fait que nous avons di
nous restreindre a des travaux de synthese. Une recherche plus systématique, prenant
davantage en compte des contextes ethnographiques récemment étudiés, pourrait permettre
de mieux distinguer la part usuelle (et pas seulement utilitaire) de la part rituelle de I'utilisation

de l'ocre.
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Synthése

En partant d’une définition de I'ocre basée sur un matériau, et en intégrant également la

facon dont il a été transformé puis utilisé, il a été possible de définir une catégorie ou une sous

catégorie de vestiges répondant a des schémas d’exploitation bien établis. Du point de vue de la

composition, I'ocre se définit comme une terre ou une roche contenant des oxydes ou oxy-

hydroxydes de fer en quantité suffisante pour produire une poudre colorée. On reconnait

également ce matériau au fait qu’il est transformé le plus souvent en poudre, par broyage,

abrasion ou encore raclage. Les étapes précédant I'utilisation de la poudre sont actuellement

trés peu documentées. Différentes propriétés peuvent étre exploitées, tandis que son utilisation

fait I'objet de plusieurs considérations, principalement utilitaires, esthétiques, indexiques ou

symboliques, qui sont souvent difficiles a dissocier.

vianere

Acquisition

Extraction

Collecte

Echange

Traitement thermique ?

Production de poudre

Production de tracés

Production de gravures

ronctions

Abrasif Siccatif Charge

Utilitaires Esthétiques

Matiére colorante

Indexiques Symboliques

Figure 7 — Proposition de restitution du sous-systéeme technique de I'ocre, a partir des différents éléments de

bibliographie synthétisés et discutés dans ce chapitre.
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I1.2. Caractérisation de I’ocre : état de I’art des

méthodes et protocoles utilisés

Cette partie sera consacrée a une revue des différentes méthodes utilisées pour
caractériser I'ocre. L'acquisition des données via des méthodes adaptées constitue le premier
niveau d’analyse du matériel archéologique. De |la découle tout le reste, comme la reconstitution
des stratégies d’approvisionnement, des chaines opératoires, et I'interprétation des critéres de
sélection. Un bref état de connaissances sur les méthodes et protocoles mis en ceuvre pour
I’étude des roches ferrugineuses issues de contextes archéologiques a été retracé, afin de
montrer les avantages et limites des différentes voies explorées. Au terme de ce chapitre, nous

établirons quelles méthodes seront les plus adaptées au contexte et aux questions posées.

1.2.1. Matiére premiere

a. Etude de la matiére premiére

Dans la plupart des études détaillées sur les blocs d’ocre archéologique, la premiere étape
s . . . N s . oy . s . 19
de la caractérisation consiste a déterminer le type de roche, la composition minéralogique

et/ou la composition élémentaire des échantillons.

L'observation a la loupe binoculaire, bien que tres rarement évoquée dans les publications
orientées vers des résultats d’analyse, a une place a part entiére dans quelques travaux récents
portant sur des assemblages entiers ou des corpus conséquents (Salomon, 2009 ; Watts, 2010).
La texture, la dureté ou la teinte des roches par exemple sont utilisées pour définir des
catégories au sein d’un corpus. Au contraire, les analyses physico-chimiques concernent toujours
un échantillonnage limité. Deux raisons expliquent la nécessiter d’échantillonner un corpus :

- le nombre conséquent d’échantillons a étudier (par exemple plus de 500 pieces
pour le corpus de Pinnacle Point étudié par I. Watts).

- le caractére destructif de certaines méthodes.

9 Nous entendons par « minéralogique », la composition en minéraux, ces derniers pouvant étre identifiés d’apres
leur propriétés optiques (loupe binoculaire, pétrographie), structurales (diffraction de rayons X), ou moléculaires
(méthodes spectroscopiques).
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Concernant I'analyse minéralogique, deux méthodes dominent : la diffraction de rayons X
et la spectrométrie Raman. La diffraction des rayons X (DRX) est la méthode la plus utilisée en ce
qui concerne l'ocre, quelle que soit le forme de I’échantillon (blocs, résidus ou poudre) (Hovers
et al., 2003 ; Alix et al., 2003 ; Jézéquel et al., 2004 ; San Juan, 2005 ; Salomon, 2009 ; d’Errico et
al., 2010 ; Shaham et al., 2010 ; Wadley, 2010 ; Roebroeks et al. 2011 ; Henshilwood et al., 2011).
On peut citer 'exemple des « ocres » du site de Qafzeh (Israél), datant du paléolithique moyen,
dont une grande partie a été analysée par DRX (Hovers et al., 2003). La spectrométrie Raman
est, quant a elle, davantage appliquée a I'étude des peintures ou des résidus d’ocre (Ospitali,
2006 ; Zilhao et al., 2009 ; Darchuk et al., 2010 ; Bonneau et al., 2011). Ceci s’explique par le fait
que la DRX est une analyse globale, qui peut étre réalisée sur de petites comme de grandes
quantités de matiere. En routine, elle s’applique principalement sur poudre. La spectrométrie
Raman par contre est une analyse locale, grain par grain, mais qui peut s’appliquer sans
prélevements préalables.

En parallele, la pétrographie est aussi couramment utilisée (Young et al, 2000 ; Hovers et
al., 2003 ; Salomon, 2009), mais la nécessité d’un prélevement ne permet pas une application
systématique. D’autres méthodes (spectrométrie infrarouge, thermogravimétrie, ou
spectrométrie Mdossbauer) ont été utilisées ponctuellement, mais restent marginales (Fiore et

al., 2008).

Les analyses minéralogiques sont presque toujours associées a des analyses élémentaires,
en raison de la complémentarité des deux approches. Les méthodes utilisées dans ce cas sont
encore plus nombreuses. La plupart actuellement appliquées a I'analyse des matériaux du
patrimoine culturel ont été testées, comme la fluorescence X, le PIXE (Particule Induced X-ray
Emission), la spectroscopie des rayons X en dispersion d’énergie (EDXS), I'activation neutronique
(INAA) ou la spectrométrie de masse (ICP-MS) (voir paragraphe b.).

Chaque méthode a ses avantages et inconvénients. L’analyse EDXS est la seule qui ne
permet pas d’avoir accés aux éléments traces, mais elle a I'avantage d’étre facile a mettre en
ceuvre et d’étre couplée a I'observation au microscope électronique a balayage (MEB). Le MEB-
EXDS est donc une méthode trés répandue pour une caractérisation préliminaire (Hameau et al.,
2001 ; Garate et al., 2004 ; Vignaud et al., 2006 ; Salomon, 2009 ; Roebroeks et al. 2011). Les

autres méthodes sont en général davantage orientées vers la recherche de provenance.

-94 -



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

b. Sériations et recherches de provenance

Par recherche de provenance, nous entendons la mise en place d’'une méthodologie déja
testée et validée par ailleurs, qui consiste a comparer un corpus archéologique a un corpus de
références géologiques afin de déterminer la source d’ou provient le matériau. L'étude d’un
corpus de référence permet lidentification de marqueurs de sources (« fingerprint », ou
signature propre de chaque source), puis, par le biais de ces marqueurs, une attribution des
échantillons géologiques a l'une ou l'autre des sources est possible. Les sources doivent
répondre pour cela au postulat de provenance. En I'absence de critéres bien établis pour chaque
source, soit parce que le nombre d’échantillon analysé est trop faible, soit parce que plusieurs
sources n‘ont pas pu étre distinguées entre elles, il est toujours possible de donner des
indications sur le contexte géologique de formation et d’estimer l'origine géologique d’un

échantillon.

Lorsqu’aucune comparaison avec un corpus géologique n’est possible, il y a a nouveau
deux possibilités de raisonnement. Des marqueurs de formations géologiques peuvent étre
identifiés, permettant a nouveau de discuter de l'origine géologique des échantillons. Les
informations recueillies sur un corpus archéologique peuvent enfin conduire a 'identification de
groupes. C'est la sériation.

Plusieurs méthodes d’analyse ont été employées dans I'une ou l'autre des perspectives,

distinguées comme précédemment entre analyse minéralogique ou analyse élémentaire.

e Postulat de provenance

Lorsqu’on cherche a déterminer la provenance d’un matériau quel qu’il soit, il est
nécessaire en effet de vérifier que les différences de composition entre les sources sont plus
grandes que les différences de composition a l'intérieur d’'une source. Les différences inter-
sources définissent des « signatures » particulieres pour chacune d’elles. Il est également
nécessaire de s’assurer que cette signature n’est pas modifiée aprés acquisition. Il ne doit pas y
avoir de mélanges de la matiére premiére avec d’autres matiéres, ni d’altérations de la matiére

premiere, a moins qu’elles ne soient connues.
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e Approche minéralogique et pétrographique

Du point de vue minéralogique, quelques auteurs utilisent la pétrographie ou la DRX*
pour proposer des hypotheses de provenance. Cette approche reste de maniére générale
limitée : les roches collectées et assimilées a des « ocres » présentent un cortége de minéraux
trés répandus, comme décrit plus haut, dont I'association marque le plus souvent un type de
roche et non une source précise. Quelques auteurs tentent de s’affranchir de ce probléeme en ne
s’intéressant pas a des gisements précis mais en considérant des ensembles géologiques.

La DRX est utilisée par exemple par F. d’Errico et al. (2010) pour proposer une hypothése
de provenance pour quelques fragments d’ocres provenant d’Es Skhul (Israél). L'identification
d’'un marqueur, I'"hydroxylapatite, permet de proposer une aire de provenance possible par
comparaison avec les indications de la carte géologique de la région. L’absence de prospections
géologiques qui permettraient de vérifier ces conclusions ne permettent pas d’établir si cette

approche est généralisable.

En paralléle, I'observation en lumiére polarisée analysée au microscope en transmission
permet a N. Attard Montalto et collaborateurs (2012) de distinguer différents types de roches
ferrugineuses provenant de I'lle de Malte. Toutefois les échantillons archéologiques comparés a

ces sources différent significativement de celles-ci par des ajouts d’autres composants.

e Eléments traces et analyses statistiques

Bien que plusieurs études sur les éléments traitent de la question de la provenance, trés
peu sont parvenues a discriminer des sources de maniére fiable, le nombre de sources ou
d’échantillons étant souvent trop faible (voir Tableau 11).

Parmi les travaux les plus aboutis pour définir une provenance a partir des éléments traces
des sources, il faut citer en premier lieu ceux de R. Popelka-Filcoff, qui développe dans sa these
une méthode basée sur I'analyse des éléments majeurs et traces par INAA et un traitement
statistique des données (Popelka-Filcoff, 2006). Les corrélations entre les éléments traces et le
fer sont calculées pour déterminer les éléments associés positivement au fer. Les rapports entre
le fer et ces éléments (ou plus précisément les logarithmes des rapports) sont ensuite traitées
par analyses multivariées, analyses en composantes principales (ACP) ou analyses canoniques

discriminantes. Cette méthode permet de s’affranchir de la variabilité du taux de fer au sein

20 . . . o] . Iy Iy P
Au sens strict la DRX est une analyse cristallographique. Pour la caractérisation des matieres premieres minérales,
elle est toutefois utilisée pour identifier des minéraux, sans prendre en considération d’éventuelles différences de
structures.
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d’'une méme source. Plusieurs ratios sont ensuite isolés pour discriminer entre des sources
géologiques ou pour réaliser des sériations parmi des échantillons archéologiques. Ce protocole
a été appliqué a des sources d’ocre des USA, d’Australie, et a des échantillons de poudre
provenant du site archéologique péruvien Jiskairumoko (Popelka-Filcoff et al., 2007a ; 2007b ;
2008 ; 2011). Le postulat de provenance est bien vérifié.

Parallelement, plusieurs mines d’hématite du Botswana et du Nord de I’Afrique du Sud ont
fait I'objet d’une étude relativement similaire. La méme méthode d’analyse a été utilisée (INAA),
mais, cette fois, les éléments traces et non leurs ratios avec le fer ont été utilisés dans I'analyse

canonique discriminante (Kiehn et al., 2007 ; Kiehn, 2008).

La derniere étape dans les recherches de provenance, qui consiste a comparer des
échantillons archéologiques au corpus géologique de référence, a été testée trés récemment.
Reprenant la méthodologie décrite plus haut (Popelka-Filcoff, 2006), Eiselt et al. (2011)
comparent différentes sources du centre de [|'Arizona, documentées par ailleurs
ethnographiquement, avec des échantillons de poudre rouge (« hématite ») de trois sites
paléoindiens de la région. Seuls quelques échantillons archéologiques recoupent les aires de
probabilité des sources. Cette étude, bien que pour l'instant la seule de son genre, montre que
I'ocre répond bien a tous les critéeres du postulat de provenance, au moins dans la région
d’étude. Les recherches de provenance utilisant les éléments traces pourraient donc étre

généralisées pour le matériau « ocre ».

L'avantage majeur de la méthode d’analyse utilisée dans les exemples précédents,
I’activation neutronique, est sa sensibilité, qui permet de doser un grand nombre d’éléments
traces. D’autres méthodes présentent une sensibilité similaire, comme I'ICP-MS. Cette derniéere a
été utilisée avec succés pour étudier des minerais de fer et des inclusions dans des alliages
médiévaux (Desaulty et al., 2008 ; Leroy, 2009). Une provenance probable a ainsi été déterminée
pour des objets en métaux ferreux. L'ICP-MS pourrait donc étre appliquée pour I'étude des

ocres.

L'INAA et I'ICP-MS sont toutefois des méthodes invasives et destructives. Beck et al.
(2011 ; 2012) ont donc cherché a développer la méthode PIXE, applicable directement en surface
d’échantillons archéologiques en travaillant en « faisceau extrait » (pas de chambre d’analyse
sous vide). Cette méthode est moins sensible, mais son application en surface d’objet avec des

résidus et de blocs d’ocre sans prélevement montre qu'’il est possible de réaliser une sériation
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par cette méthode. La comparaison avec un corpus géologique serait a présent nécessaire pour
déterminer si les groupes observés sur deux sites archéologiques correspondent bien a des
groupes de provenance. Il serait nécessaire également de vérifier la concordance entre la
composition en surface et au coeur des blocs de matiéres premieres, afin de s’assurer qu’il n’y a
pas d’altération superficielle des objets. Cette opération n’a pour I’"heure été réalisée pour aucun

des sites archéologiques ou la question de la provenance est abordée.
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Référence Cadre de I'étude Méthodes Perspective de Ech. Ech. géol. Traitement
d'analyse I'étude archéo. des données
Barham, 2002 Twin Rivers, Zambia MEB-EDXS, XRF, Sériation, 4 2 Descriptif
ICP-MS origine géol.
Hovers et al., 2003 Qafzeh, Israél Pétrographie, Sériation, 71 7 Descriptif
DRX, ICP-AES origine géol.
Mooney et al., 2003 Australie Paramétres Provenance 2 8 Descriptif
magnétiques
Popelka-Filcoff et al.,  Missouri, USA INAA Discrimination - 69 Statistiques
2007a sources multivariées
Popelka-Filcoff et al.,  Jiskairumoko, Pérou INAA Sériation 65 - Statistiques
2007b multivariées
Keihn et al., 2007 Botswana INAA Discrimination - 72 Statistiques
sources multivariées
Popelka-Filcoff et al.,  Arizona, USA INAA Discrimination - 110 Statistiques
2008 sources multivariées
Bernatchez, 2008 Nelson Bay Cave, DRX, PIXE Sériation 54 - Descriptif
Afrique du Sud
Iriarte et al., 2009 Tito Bustillo et Pétrographie, Discrimination - 24 et 24 Descriptif
Monte Castillo, DRX, MEB-EDXS sources
Espagne et ICP-MS
Salomon, 2009 Arcy-sur-Cure, Observations, Sériation, 100 - Descriptif
France MEB-EDXS, XRD, origine géol.
pétrographie
d'Errico et al., 2010 Es Skhul, Israél XRD, MEB-EDXS, Origine géol. 4 - Descriptif
PIXE
Beck et al., 2011 Abri Pataud, France  PIXE Sériation 13 - Descriptif
Eiselt et al., 2011 Arizona, USA INAA Provenance 25 54 Statistiques
multivariées
MacDonald et al., Canada INAA Sériation, 3 61 Statistiques
2011 origine géol. multivariées
Beck et al., 2012 Arcy-sur-Cure, PIXE Sériation 27 - Descriptif
France
Attard Montalto et al., Malte Pétrographie, Provenance 21 58 Statistiques

2012

ICP-AES

multivariées

Tableau 11 - Synthése des différentes approches traitant de questions de sériation, discrimination entre
sources, origine géologique et provenance recensées a partir des années 2000.
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11.2.2. Transformations

a. Détermination d’un chauffage

L’analyse physico-chimique a été proposée comme recours pour déterminer si une ocre a
été chauffée. Les différentes méthodes utilisées a ce jour sont basées soit sur les caractéristiques
de cristaux d’hématite chauffée, soit sur les caractéristiques de grains de quartz chauffés, si

I’ocre en contient.

e Diffraction de rayons X et spectrométrie Raman

L'une des premieres méthodes utilisées pour déterminer s’il y a eu transformation
thermique de la goethite est la diffraction des rayons X. Il a été montré en effet qu’une hématite
obtenue par chauffage de goethite présentait un diffractogramme caractéristique, avec un
élargissement de certaines raies et des inversions d’intensité relative. Les raies (102), (104),
(204), et (214) sont élargies, tandis que les raies (110), (113) et (300) restent fines (Lima de Faria,
1966 ; Watari et al., 1979 ; Onoratini et Perinet, 1985 ; Pomies, 1997 ; etc.). Toutefois les mémes
anomalies attribuées a une hématite issue de chauffage ont été observées plus tard sur les
diffractogrammes d’hématites naturelles (Pomies, 1997). Il faut donc s’appuyer sur d’autres
éléments pour pouvoir démontrer qu’une ocre a été chauffée, a moins de bien connaitre les
sources d’approvisionnement des échantillons étudiés.

La détection de maghémite a été proposée en second lieu comme marqueur de chauffe. Il
s’agit dans la plupart des cas d’'un bon marqueur, mais qui nécessite, comme |'élargissement
anisotrope des raies de I’'hématite, de connaitre par ailleurs les sources d’approvisionnement

(voir11.3.2, b.).

Une autre méthode structurale, la spectroscopie Raman, a été testée il y a peu pour
étudier des hématites chauffées (de Faria et Lopes, 2007). L’'hématite chauffée présente des
bandes plus larges qu’une hématite bien cristallisée et une bande supplémentaire qui n’ait pas
présente dans le spectre théorique de I'hématite pure (bande a 657 cm™). Toutefois, ces
caractéristiques sont observées par ailleurs sur des hématites naturelles. Elles caractérisent un
désordre, non nécessairement le résultat d’'un chauffage de goethite. La spectrométrie Raman
peut toutefois étre utile pour détectéer la maghémite. En effet, les raies de la maghémite sont
trés proches de celles de la magnétite par DRX. La spectrométrie Raman est utile pour trancher
entre les deux oxydes (voir par exemple Neff, et al.,, 2004). Contrairement a la DRX, la

spectrométrie Raman nécessite plusieurs points de mesures pour une analyse grain par grain.
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Elle est plus adaptée a la caractérisation fine de mélanges ou de prélévements de petite taille

(inférieure au mm).

¢ Diffraction de rayons X et Microscopie électronique en transmission

Etant donné les limites des méthodes structurales, une autre méthode a été proposée
pour mettre en évidence un chauffage de goethite, la microscopie électronique en transmission
(MET), permettant I'observation des cristaux d’hématite. La présence de pores dans ces cristaux
est caractéristique d’une chauffe entre environ 250 et 600°C. A partir de cette méthode et de la
DRX, un protocole complet a été mis par M.-P. Pomiés et I'équipe du LRMF (actuel C2RMF)
(Pomies, 1997 ; Pomiés et al., 1999 ; Pomies et al., 2000). Les deux types d’indices identifiables
par DRX, forme du diffractogramme, et présence de maghémite, sont utilisés en corrélation avec
I'observation de pores ou de formes de recristallisation au MET. En fonction de I'occurrence de
ces différents indices, il est possible d’évaluer dans quelle mesure un fragment d’ocre rouge a
été chauffé (Figure 8).

Ce protocole a été appliqué avec succes a divers sites Paléolithiques (Pomiés, 1997 ; 1999 ;
Salomon, 2009 ; d’Errico et al.,, 2010). Il peut conduire toutefois a des indéterminations,
notamment en cas d’élargissement anisotrope des raies de I’"hématite mais en I'absence de
pores dans les cristaux, ou en cas d’'un diffractogramme normal et d’absence d’indice de

recristallisation au MET.
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sinon ?

= aspect recristallisé — peut-étre
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Figure 8 — Schéma illustrant le protocole d’étude du chauffage de la goethite par DRX et MET (Extrait de
Pomies, 1997).

e Méthodes basées sur la luminescence du quartz

L’étude de la thermoluminescence des cristaux de quartz contenus dans I'ocre a fait I'objet
de quelgues travaux. On trouve par exemple une référence a la réalisation d’un test de
chauffage par thermoluminescence dans une étude générique des matiéres colorantes des sites
magdaléniens de I’Ariege (Clottes et al., 1990). Un test de chauffe est I'étape préliminaire
réalisée avant toute datation (voir par exemple Aitken, 1985; Roque et al., 2005). Il s’agit
d’acquérir les courbes de thermoluminescence du quartz (ou autres minéraux dans le cas de
mélanges polyphasés) d’un échantillon archéologique, avec ou sans irradiations préalables. Pour
un échantillon chauffé dans le passé a une température équivalente suffisante, on doit observer

une croissance du signal de thermoluminescence en fonction de la dose d’irradiation ajoutée.

Plus récemment, une méthode plus complexe a été mise au point. Cette méthode consiste
a étudier les « caractéristiques d’activation thermique » (TAC) du quartz contenu dans |'ocre,
c’est a dire la réponse (ou « sensibilité ») du pic de thermoluminescence du quartz a 110°C, en
fonction d’une température de cycle atteinte. Pour cela, on fait subir a I’échantillon des cycles
d’irradiation/chauffage, avec une dose d’irradiation constante et une augmentation de la
température équivalente de chauffage (température atteinte pendant un temps constant) a

chaque cycle. Ce protocole a été appliqué sur quelques fragments d’ocre retrouvés sur le site de
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Qafzeh (Israél) (Godfrey-Smith et llani, 2004), et sur des gres ferrugineux d’un site paléolithique
francais (Lahaye et al., 2006). Ce protocole est toutefois long a mettre en ceuvre, et nécessite de

réaliser en parallele des expériences de chauffe sur des matériaux géologiques.

Les méthodes basées sur la luminescence ont I'inconvénient majeur de ne pas pouvoir
définir I'oxyde ou oxy-hydroxyde de fer présent avant chauffe dans I’échantillon. Toutefois, elles
peuvent permettre de définir s’il y a eu chauffe ou non, lorsque d’autres méthodes ne
permettent pas une conclusion définitive. Autres inconvénients, elle nécessite obligatoirement la
présence de quartz (ou autres minéraux luminescents) et le recours a un prélevement. Entre les
deux protocoles de luminescence que nous venons de décrire, le premier est le plus rapide a

mettre en ceuvre et celui qui nécessite le moins de matiere.

Référence Cadre de I'étude Méthodes Expérimentations Ech. archéo.
Onoratini, 1985 13 sites en Provence DRX 11 goethite nat. 60
Clottes et al., 1990 La Vache, France TL 1
Pomieés, 1997 Expérimental ; 2 sites, DRX, MET Goethite syn., 30+15
France 1 goethite nat.
Pomiés, 1997, Pomiés et al., 1998  Troubat, France DRX, MET Goethite syn. 53
Baffier et al., 1999 Arcy-sur-Cure, France  DRX, MET 3
Pomiés, 2000 Lascaux, France DRX, MET 4
Godfrey-Smith et llani, 2004 Qafzeh Cave, Israél TL 4
Pomiés, 2005 ; San Juan, 2005 Bois-Ragot, France DRX, MET 14
Lahaye, 2006 La Honteyre, France TL 4
De Faria et Lopes, 2007* - Raman Goethite syn., -
1 goethite nat
Salomon, 2009 Arcy-sur-Cure, France DRX, MET ? 70
Salomon, 2009 Combe-Sauniére 1, DRX, MET ? ?
France
Salomon, 2009 Les Maitreaux, France DRX, MET ? ?
d'Errico et al., 2010 Es-Skhul, Israél DRX, MET ? 4
Gialanela et al., 2011 Riparo Delmari, Italie  DRX, Raman, 3 éch. goethite nat. 6
MET

Tableau 12 - Synthése de I’ensemble des études de chauffage de I'ocre recensées sur échantillons
archéologiques.

*Seule étude uniquement expérimentale, mais qui a contribué significativement a évaluer I'intérét de la
spectrométrie Raman pour étudier le chauffage de goethite.
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b. Etude des traces de transformations mécaniques

Les traces de transformation mécanique sont pour la plupart des traces macroscopiques
telles des stries ou émoussés. Les méthodes employées pour l'identification de ces stigmates
sont donc principalement la loupe binoculaire ou le microscope optique (Hodgskiss, 2010 ;
Rifkin, 2011). La loupe binoculaire suffit pour I'observation des principaux stigmates et traces
d’usures laissées par les procédés de transformation mécanique. Elle apparait plus limitée pour
caractériser certains émoussés et polis, qui sont plus souvent décrits par microscopie (voir
Hodgskiss, 2010).

Quelques méthodes plus sophistiquées permettent d’appréhender la topographie de
surface d’un objet, comme la microscopie confocale ou le microscope électronique en mode
d’imagerie topographique. H. Salomon, par exemple, utilise un microscope confocal par codage
chromatique a champ étendu, ce qui lui permet de réaliser des profils d’ondulation de la surface,
permettant d’estimer la périodicité des stries et striations, la forme de leur profil (en U ou en V)

et leur largeur (Salomon, 2009).

Dans tous les cas, 'identification ne peut se faire que par comparaison avec un corpus
expérimental adapté, selon la méthodologie développée en tracéologie. Deux études
expérimentales ont permis la publication d’un référentiel important, toutes deux sur du matériel

géologique provenant d’Afrique du Sud (Hodgskiss, 2010 ; Rifkin, 2011).

1.2.3. Syntheése : choix de méthodes

Parmi la longue liste de méthodes d’observation et d’analyse que nous venons de citer, il
est nécessaire de faire un choix. Ceci est particulierement vrai pour la caractérisation globale et
les recherches de provenance, pour lesquelles la quasi-totalité des méthodes d’analyse utilisées

sur solides cristallins a été testée.

En ce qui concerne l'identification des matiéres premiéeres, le MEB-EDXS et la DRX sont les
plus méthodes les plus courantes. Elles ont I'avantage d’étre applicables directement en surface
de petits objets et elles sont parmi les méthodes les plus courantes et les plus aisées a mettre en
ceuvre. Elles sont surtout complémentaires, I'une permettant |'observation et |'analyse
élémentaire, l'autre I'analyse « minéralogique ». Elles sont donc idéales pour une premiére

approche, qui pourra étre pratiquée sans avoir recours a un prélevement. Les autres méthodes,
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spectrométrie Raman ou infrarouge, par exemple, n’ont pas été exclues mais les quelques tests
effectués sur des pieces archéologiques ont donné des informations soit redondantes de la DRX,
soit plus difficiles a exploiter".

Nous avons vu en second lieu I'importance de I'examen visuel. La classification des
matieres premieres a |'échelle du corpus sera réalisée par ce moyen, en utilisant la loupe
binoculaire pour des observations plus précises. Les différents critéres d’observation devront
cependant étre controlés, les roches ferrugineuses étant particulierement difficiles a classer (voir

I1.1.2).

Pour les recherches de provenance, il est difficile d’établir quelle voie favoriser parmi
celles qui ont été testées, étant donné que le succes de I'une ou de I'autre dépend en partie du
contexte. Plusieurs méthodes seront donc mises en oceuvre pour caractériser au mieux les
sources géologiques et mettre en évidence des indices de provenance. Le MEB-EDXS et la DRX
ayant déja été choisis, ce seront les premiéres méthodes appliquées, en surface, mais également
sur poudre pour la DRX. Aprés quelques tests, la pétrographie n’a pas été retenue, les textures
étant tres similaires entre les sources, et les minéraux difficilement identifiables (argiles).

Parmi les différentes méthodes utilisées pour doser les éléments traces, il est nécessaire
de faire un choix. Etant donné les difficultés inhérentes au matériau (variabilité minéralogique,
relative abondance des sources), il est préférable de privilégier en premier lieu une méthode
sensible, pour permettre le dosage d’un maximum d’éléments traces possibles. Les probabilités
d’isoler des éléments discriminants seront ainsi plus grandes. Nous avons opté pour I'ICP-MS, car
elle nécessite souvent moins de matiere que I'INAA, pour des sensibilités équivalentes ou
supérieures (voir Régert et al., 2006). En parallele, la méthode PIXE sous « faisceau extrait » et la
fluorescence X sont les seules pouvant étre appliquées en surface. Pour une analyse non
invasive, c’est la premiére qui a été retenue, pour des questions de facilité d’accés, aucun critére

technique ne permettant de les départager.

En ce qui concerne le chauffage, il existe finalement trois méthodes principales, la DRX, la
TL et le MET. Les difficultés pour établir un diagnostic de chauffe a partir d’'une seule méthode

incitent a les conserver toutes les trois. Cette partie de I'étude nécessitera de travailler en

! la spectrométrie infrarouge par réflectance, qui permet des analyses non invasives, a été testée au Laboratoire
de Spectrométrie Infrarouge au MnHN, en collaboration avec F. Fréhlich et A. Badou. Les spectres des argiles se sont avérés
complexes, et auraient nécessité de réaliser des analyses sur poudre en paralléle pour confirmer et préciser I'interprétation
des spectres.

La spectrométrie Raman s’est avérée plus longue a mettre en ceuvre que la DRX. Elle n’a été utilisée que pour
identifier la maghémite dans les échantillons archéologiques en paralléle de la DRX.
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grande partie sur prélevements. La spectrométrie Raman a été en partie laissée de coté, la DRX
ayant été sélectionnée par ailleurs. Elle peut étre utile pour confirmer l'identification de la

maghémite lorsqu’il y a un doute en DRX.

L’'examen visuel et la loupe binoculaire, enfin, apparaissent comme le moyen le plus
adapté pour passer en revue lI'ensemble du corpus et identifier les traces d’usure et les
stigmates de taille sur les piéces. Les traces diagnostics des différents procédés s’observent en
effet trés bien aux grossissements permis par la loupe binoculaire. La microscopie optique en
revanche n’a pas été employée, car elle aurait nécessité une étude expérimentale a part entiére,

dépassant le cadre de ce travail.

Synthése

Au terme d’une revue critique sur les différentes méthodes proposées dans la littérature,
nous pouvons proposer une liste de méthodes et une ligne directrice pour la mise en place d’un
protocole adapté a I'analyse de surface d’une part, et aux particularités du contexte de Diepkloof
Rock Shelter d’autre part.

Les résultats des méthodes suivantes seront présentés :

- Observation macroscopique

- MEB-EDXS, en surface

- MET (sur poudre)

- DRX, en surface et sur poudre

- ICP-AES et ICP-MS, sur poudre

- PIXE, en surface

- Thermoluminescence (sur poudre)

Le nombre important de méthodes retenues malgré la prise en compte des dernieres
avancées réalisées pour la caractérisation de I'ocre est le reflet de la variété de questionnements

abordés et la complexité du matériau.
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Chapitre lll. Etude de cas :
I’lassemblage de Diepkloof Rock

Shelter
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lll.1. Contexte archéologique

Situé pres de la cote Ouest de I'’Afrique du Sud, a 180 km au Nord du Cap, le site de

Diepkloof Rock Shelter domine une petite vallée au milieu d’'un paysage semi-aride. L’abri est

localisé au sommet d’un promontoire rocheux, au sein de formations de conglomérats et de grés

quartzique (formations Table Mountain). Le promontoire en lui-méme est creusé par plusieurs

abris, dont Dieploof Rock Shelter, le plus grand, est orienté face a la riviére qui coule a environ

140m en contrebas (Verlorenvlei). Sa forme caractéristique le rend trés repérable dans le

paysage local, constitué d’un sol sableux (sandveld) et de petits éperons rocheux sur lesquels

pousse un couvert végétal de buissons épineux.
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Figure 9 — Localisation de Diepkloof Rock Shelter, Western Cape.
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Figure 10 — Promontoire sur lequel se dresse I’abri et paysage environnant.

Les fouilles a Diepkloof ont débuté des 1973, sous l'impulsion de J. Parkington en
collaboration avec C. Poggenpoel. Ces derniers ne se sont intéressés qu’aux dépots Later Stone
Age. La reprise de ces fouilles dans les années 80 a montré la présence d’épais dépots attribués
au Middle Stone Age. A la fin des années 90, une équipe frangaise conduite par J.-P. Rigaud et J.
Parkington dans le cadre d’un programme joint Université Bordeaux1 et Université du Cap, s’est
fixé pour principal objectif de mener une étude comparative des changements techniques et
culturels survenus entre - 100 ka et - 30 ka dans le sud de la France et en Afrique australe. Il
s’agissait notamment de rechercher, et de comparer, les causes et les modalités de transition
entre le Paléolithique moyen et le Paléolithique supérieur d’une part, le MSA et le LSA d’autre
part. Le site de Diepkloof a notamment été retenu en raison de son potentiel que I'on pouvait
déja pressentir a I'examen des coupes du sondage pratiqué en 1973 par Parkington et
Poggenpoel.

Depuis le lancement du projet Diepkloof, en 1998, une campagne de fouille d’'un mois a eu
lieu chaque année, la derniére remontant au mois de novembre 2011. Au total, trois aires
différentes ont été fouillées par les différentes équipes (voir Texier et al., 2011 ; Parkington et
al., en préparation) (Figure 11) :

- Une tranchée, débutée par un sondage en 1985, au sud de I'abri, et étendue vers
le nord (Sondage R. Yates).

- Une zone a I'arriére de I'abri, a I'ouest, également étendue a la suite d’un sondage
(sondage Parkington, 1973).

- Une zone centrale permettant le lien entre la tranchée et le secteur arriére (Projet

Diepkloof).
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La zone centrale constitue aujourd’hui le secteur principal. Les fouilles de ces trois
derniéres années se sont concentrées sur cette zone, en particulier pour la définition des
différentes occupations archéologiques. Les dépots MSA y ont notamment été fouillés dans ce
secteur jusqu'au fond rocheux de I'abri, sur plus de 3m de puissance pour une surface de 3m?2
(carrés L6, M6, N6). Une grande partie du matériel étudié ou en cours d'étude ayant servi a
I'établissement de la séquence culturelle, en particulier pour ce qui concerne les unités
stratigraphiques des complexes les plus anciens, provient de ce secteur. Les fouilles sont
actuellement étendues ensuite plus a I'ouest (carré M et N, de 7 a 9) pour établir la jonction et
les corrélations stratigraphiques avec la séquence stratigraphique déja visible dans le sondage de
1973. Le contexte est donc idéal pour une étude selon |'axe chronologique dans la partie ou la
puissance stratigraphique est la plus importante, ainsi que pour une étude sur le plan spatial

dans la partie haute.

DIEPKLOOK ROCK SHELTER
32°2219"S - 18°27'21"E
Relevé : Rigaud, 2001 et 20005
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Figure 11 — Plan du site et de la fouille. Les secteurs fouillés ou en cours de fouille sont indiqués en gris. Trois
zones distinctes peuvent étre considérées, selon I'historique des fouilles.
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l1I.1.1. Stratigraphie et matériel mis au jour

La stratigraphie de Diepkloof se caractérise comme plusieurs autres abris sous roches sud-
africains par une succession complexe de lentilles sablo-limoneuses, plus ou moins épaisses et
plus ou moins étendues. En accord avec I'origine majoritairement anthropique d’une partie de
ces dépots, notamment dans la partie supérieure de la séquence, et de la faible épaisseur de
certaines d’entre elles, elles ont été regroupées en unités stratigraphiques (notées US).
Certaines de ces US peuvent étre suivies sur plusieurs metres et peuvent ainsi servir de
référence. Conformément a l'usage des fouilles précédentes, des prénoms ont été utilisés pour
désigner les différentes US. Ils ont été générés dans le respect de I'ordre alphabétique. Au total,
53 US ont été identifiées au niveau du secteur principal, |a ou la puissance stratigraphique est la

plus importante de I'abri. (Figure 12).

Aucun hiatus tangible n’a été observé dans la stratigraphie. Toutes les unités sans
exceptions contiennent du matériel archéologique. La datation par thermoluminescence et
OSL en différents points de la séquence permet d’estimer les couches les plus anciennes a
110 ka environ, et les plus récentes a un peu plus de 50 ka (Jacobs et al., 2008 ; Tribolo et al.,
2009 ; Tribolo et al., 2013).

Le matériel mis au jour comprend de nombreux vestiges de production d’outils
lithiques (éclats, lames, lamelles, piéces a dos, nucleus et fragments), quelques macro-outils
type meule et de trés rares percuteurs. Les restes fauniques sont plus ou moins bien
conservés en raison de I'action contemporaine ou post-dépositionnelle, du piétinement, du
feu et du développement de cristaux de gypse et de sel qui est responsable d’une intense
fragmentation de ces vestiges. Les charbons de bois sont remarquablement conservés et
extrémement abondants. La carbonisation et la salinité des sédiments ont permis la
préservation exceptionnelle d’éléments comme des restes carbonisés de graines et méme
de fleurs. L'ocre rouge, et les coquilles d'ceufs d’autruches y sont également
remarquablement bien préservés. La présence de trés nombreux fragments d’'ceufs
d’autruche gravés de motifs géométriques, associé a 'Howiesons Poort, est unique a ce jour
en Afrique australe (Texier et al. 2010). L'industrie osseuse est en revanche totalement
absente des restes osseux, ainsi que tout objet de parure, comme des coquillages percés par

exemple.
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Figure 12 — Coupe frontale de la séquence compléte de Diepkloof, au niveau du secteur principal, techno-
complexes identifiés et datations les plus récentes obtenues par TL et OSL (Coupe : C. Miller et G. Porraz,
DAO P.-J. Texier ; Séquence lithique : G. Porraz ; Datations : C. Tribolo, N. Mercier).
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La découverte de restes fragmentaires d’ossements humains dans le haut de la
séquence (US Gavin et HB Georges, Howiesons Poort) permet de confirmer I'occupation du

site par ’'homme anatomiquement moderne (Verna et al., soumis).

a. Micromorphologie et mise en place des dépots

La séquence de Diepkloof présente deux ensembles d’unités stratigraphiques d’aspects
différents. Le bas de la séquence est marqué par des unités plutdét épaisses, ayant une
composante en grains de quartz importante, en parallele de la présence de charbons, d’os brilés
et de matiere organique (Miller et al., 2013). Le remplissage est en grande partie di a la
désagrégation des parois de l'abri, en parallele de l'action anthropique. L'absence de tri
granulométrique ainsi que l'absence de structure des différents composants indique un
remaniement par piétinement (anthropique ou biologique). Quelques foyers ont été observés,
constitués d’une couche de charbons, surmontées d’une couche de cendres.

A partir des US John et surtout Governor, les lentilles cendreuses et charbonneuses de
faible épaisseur se multiplient tandis que les grains de quartz deviennent plus rares, montrant
une intensification des activités anthropiques. Si quelques structures de combustion peuvent
encore étre discernées, couches de cendres et de charbons n’ont pas nécessairement de
structures. Il s’agit vraisemblablement de vidanges de foyers, ainsi que des restes de combustion
de végétaux disposées en couches (Miller et al., 2013). Ces derniers sont interprétés comme des
« feu de maintenance », pratiqués sur des « couches » en végétaux apres usage, similaire a ce

qui a été proposé a Sibudu Cave (Goldberg et al., 2009).

Des phénomenes diagénétiques complexes impliquant divers sels solubles et insolubles
comme la halite, du gypse ou des phosphates ont affecté la séquence. Ceux-ci participent dans
certains cas a une induration marquée des dépots. Des cristaux de sels sont souvent observés
sur les vestiges. L'origine de ces phénomenes et le ou les moments de leur apparition restent

encore a déterminer.

b. Cadre chronologique

En fonction des différentes campagnes de datations par TL et OSL, selon le laboratoire et
le protocole appliqué, des ages différents ont été obtenus (Jacobs et al., 2008 ; Tribolo et al.,
2009 ; Tribolo et al.,, 2013). Du point de vue chronologique, elles ont conduit a deux

interprétations différentes. Les dges déterminés par Z. Jacobs et collaborateurs (2008) suggérent
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que les phases HP et SB ont été de durée relativement courte (60-65 ka et 71-72 ka
respectivement) et séparées par un gap sur plusieurs sites sud-africains, dont Diepkloof. Les
données TL et OSL obtenues par C. Tribolo et collaborateurs (2009, 2013) suggérent au contraire
une longue durée pour I’'HP de Diepkloof (ca. 5245 - 105+10 ka) et un SB plus ancien qu’a Sibudu
ou Blombos (dge moyen 109+10 ka). Le protocole employé par ces auteurs est par ailleurs
discuté sur la base d’une caractérisation détaillée du sédiment et des objets datés.

L'analyse technologique montre cependant qu’un modéle de longue durée est plus
plausible qu’'un modeéle de courte durée pour I'HP : seul le haut de la séquence (Intermediate et
Late HP) a Diepkloof est comparable a I’'HP dans les autres sites sud-africains connus, ce qui
pourrait expliquer que des ages différents aient été obtenus. De plus, les complexes SB et HP
apparaissent en continuité stratigraphique et ni la micromorphologie ni I'analyse technologique
ne suggérent la présence d’un gap temporel. Le premier modéle ne semble donc pas s’appliquer

a Diepkloof.

c. Techno-complexes et assemblages lithiques

La séquence principale de Diepkloof a été divisée en neuf complexes en fonction des
caractéristiques de I’assemblage lithique. Leur définition repose principalement sur la
typologie des outils et les modalités de débitage, suivant les données déja acquises sur le
MSA d’Afrique australe (Porraz, 2008 ; Porraz et al., 2013). Du bas vers le haut, I'analyse
technologique a permis d’identifier :

- Une phase MSA dont la caractérisation reste en suspens.

- Une phase MSA ancien de type Mike (US Mike et Laureen)

- Une phase pre-Still Bay (US Lynn).

- Une phase Still Bay (5 US, de Leo a Keeno).

- Une phase Early Howiesons Poort (6 US, de Keegan a Jess)

- Deux US distinctes de I'HP, Jude et Jack, entre I'Early HP et I'Intermediate HP.

- Un ensemble HP (14 US, de Jeff a Debbie), pouvant étre séparé en deux phases,

une intermédiaire et une plus tardive.

- Une phase post-Howiesons Poort (3 US, de Danny a Claude).

Le MSA ancien de type « Mike » se caractérise par une production d’éclats

triangulaires, principalement obtenus a partir de quartzite local. A partir de I'US Leo, les
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pointes bifaciales obtenues par faconnage d’éclats dominent I'assemblage d’outils

formalisés. Elles définissent la phase SB telles que décrites par ailleurs en Afrique australe.

A ce niveau de la séquence, une double transition est observée, a la fois dans la
typologie des outils et I'exploitation des matieres premieres. Les pointes fagonnées
bifaciales laissent la place a des outils sur lames, outils de type pieces esquillées pour la
plupart. En paralléle, les quartzites locaux sont délaissés au profit de silcretes non locaux.
Des traces d’emmanchement sont associées aux outils, avec parfois des résidus d’adhésif
(Igreja-Dearaujo et Porraz, 2013). Les lames sont produites selon des modalités similaires a
ce qui a été décrit pour I'Howiesons Poort de Klasies River Mouth par exemple.
Chronologiquement, les différentes séries de dates réalisées sur le site montrent toutes que
ces caractéristiques apparaissent plus tét que dans la plupart des autres sites, tandis que les
outils géométriques formalisés montrent des variantes. Ce complexe a donc été désigné

« Early » HP (Jacobs et al., 2008 ; Tribolo et al., 2009 ; 2013).

Deux US se distinguent a ce niveau de la séquence, rassemblées dans un complexe
appelé par défaut MSA type Jack. L'outillage y est beaucoup plus diversifié, et le tranchant
des pieces a dos est retouché, comme s'il s’agissait de racloirs, ce qui n’est le cas pour
aucune autre unité HP. Elles sont considérées différemment des ensembles HP les précédant

et leur succédant.

Au-dessus, I'Howiesons Poort se caractérise par quelques pieces a dos et des pieces
encochées ou étranglées (voir Figure 13C). Cette phase intermédiaire (Intermediate HP)
précéde une phase plus tardive, ou les pieces a dos deviennent majoritaires (Late HP) (Figure
13D). Des résidus d’adhésif sont visibles sur plusieurs outils et supports. Il s’agit d’un adhésif
sombre, composé de résine de podocarpus, un résineux local aussi appelé yellow tree

(Charrié-Duault et al., 2013).

Au post-HP, en dernier lieu, I'exploitation des silcretes non locaux diminue au profit du

quartzite. Les supports sont moins réguliers qu’a I’'HP (moins de supports laminés), et la

typologie des outils n’est plus aussi caractéristique.
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Les informations essentielles qui se dégagent de cette séquence sont donc d’une part
I'importance des changements au cours du temps, changements qui se font davantage en
continuité qu’en discontinuité, et d’autre part une certaine complexité de I'Howiesons

Poort, présentant non pas une mais plusieurs identités (Porraz et al., 2013).
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Figure 13 — Outils caractéristiques des différents techno-complexes rencontrés dans la séquence de
Diepkloof. A. Eclat triangulaire (pointe Levallois dans ce cas), pré-Still Bay (MSA type Mike). B. Pointe
bifaciale foliacée Still Bay. C. Lame étranglée Howiesons Poort, phase intermédiaire. D. Pieces bi-tronquées
caractéristiques de I’'Howiesons Poort, phase tardive (Dessins : Michel Grenet).

d. Faune, végétation et paléo-environnements

L’étude des restes fauniques montre la présence d’une faune africaine typique, avec en
particulier la présence de nombreuses espéces d’antilopes et autres ongulés. La comparaison
des faunes trouvées en contexte MSA avec celles trouvées en contexte LSA est intéressante, elle
met en évidence un climat plus humide, avec davantage de précipitations pour le Pléistocéne
(Klein et Steele, soumis). Il faut noter également que malgré I'éloignement de la cote, située a 14
km en aval, de nombreux mollusques marins, comme des moules, ont été collectés par les
hommes du MSA, ainsi que des restes de dauphins dans le Still Bay et des restes de phoques

dans les niveaux supérieurs.
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La végétation quant a elle est trés variée. Les charbons de bois mis au jour témoignent de
I’exploitation par 'homme de différents biomes, foréts, arbustes ou « fourrés ». Des fleurs
carbonisées de proteas, un arbuste typique des régions montagneuses du Cap, ont notamment
été découvertes dans les couches HP. La présence de certains types de végétations tend a

confirmer que le climat global était plus humide qu’aujourd’hui (Cartwright, soumis).

e. CEufs d’autruche gravés

La particularité du site de Diepkloof réside dans la production de gravures associées a
I'Howiesons Poort. Elles représentent des motifs géométriques abstraits, comme des bandeaux
hachurés, exclusivement réalisés sur des ceufs d’autruche (Texier et al., 2010 ; Texier et al.
soumis). Au moins cing motifs différents ont été identifiés, tous réalisés selon les mémes régles
de production (Figure 14). Si ce type d’ornementation était connu auparavant pour le LSA, leur
présence en contexte MSA est encore trés peu documentée. Certains groupes San, les IKung, se
servent actuellement d’ceufs d’autruche comme contenants pour des liquides (Lee, 1979 ; cité
par Texier et al.,, soumis). Neuf fragments d’ceuf d’autruche trouvés dans les niveaux de
Diepkloof présentent un bord caractéristique d’une perforation. Les ceufs gravés de Diepkloof
s’assimilent donc tout a fait a des contenants utilisés pour stocker des liquides.

Les fragments trouvés a Diepkloof sont de petite taille, fracturés par piétinement, et sont
tres souvent brilés. La teinte rouge qu’ils peuvent prendre lorsqu’ils sont chauffés a d’abord été
interprétée comme la présence d’une coloration en surface. Toutefois, aucun oxyde de fer ou
autre pigment minéral n’a été identifié a I'analyse chimique (MEB-EDXS). Il s’agit donc bien
d’une chauffe (Dayet et al., 2009 ; Texier et al., 2010). De méme, aucune trace de pigments n’a
été observée a l'intérieur des gravures, bien que cette pratique ait été documentée chez certains

groupes San (Lee, 1979).

Les plus anciennes coquilles gravées ont été découvertes dans I'US Jess, estimée a plus de
100 ka, a la fin de I'Early HP. Elles sont ensuite principalement concentrées des US Fanny a
Darryl. 1l s’agit donc d’une longue tradition qui couvre I’'ensemble de I'HP intermédiaire et tardif.
Cette continuité de production de gravures, ainsi que la diversité des motifs observés, montrent
la maitrise d’un systéme complexe de signes par les hommes ayant occupé I'abri. Elle constitue
'un des indices les plus tangibles permettant d’argumenter en faveur de I'existence de

comportement symbolique (au sens strict) sur le site.
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Figure 14 — Quelques uns des principaux motifs géométriques identifiés parmi les gravures (Photos : Pierre-
Jean Texier).
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lll.2. Corpus d’étude

111.2.1. Corpus archéologique

La présence d’ocre sur le site de Diepkloof est signalée dés les premiers rapports de fouille
en 1999. Les vestiges attribués a 'ocre se présentent sous forme de fragments de roches ou
nodules, plus rarement sous forme de poudre et résidus sur objets. Le premier article de
synthése publié sur le site décrit brievement quelques unes des piéces facettées et « crayons »
d’ocre mis au jour (Rigaud, 2006). Avec la poursuite des fouilles, le nombre de piéces n’a cessé
de croitre. L'inventaire actuel en compte déja plus de 1000. Elles sont réparties sur tout le site,
et tous les carrés de fouille sans exception en ont livrées.

Les blocs sont de teinte rouge, souvent violacée ou rosée. Aucun fragment d’ocre jaune
n‘a été trouvé. Si des blocs noirs, identifiés comme des blocs d’oxydes de manganése, sont
répertoriés sur quelques autres sites sud-africains (Watts, 2002), rien ne laisse supposer que tel

est le cas a Diepkloof. Il s’agit donc bien d’ocre, au sens large.

a. Trietinventaire

Les vestiges issus des fouilles de Diepkloof sont actuellement conservés au département
d’archéologie de I’Université du Cap. L'état de la collection d’ocres mise au jour a Diepkloof varie
en fonction des secteurs de fouille. Tri et inventaire ne se sont donc pas faits dans les mémes
conditions.

Dans le secteur de la tranchée, le matériel n’a pas été séparé par sous-carré, ni coordonné
dans I'espace. Les pieces ont été enregistrées par carré, toutes dans un méme sac a I'exception
de quelques pieces facettées, leur état de conservation n’est donc pas optimal.

Pour les autres secteurs, on distingue les pieces reconnues pendant la fouille auxquelles
un numéro d’inventaire général a été donné, ainsi qu’une localisation dans |'espace, et des
piéces plus petites issues du tri des refus de tamis. La plupart des pieces n’ont pas été séparées
du reste du matériel lors de la fouille, un tri a donc été nécessaire pour chaque sous-carré et
chaque US. Toutes les piéces d’ocre ont été isolées, puis conditionnées a part. Un numéro
d’inventaire spécifique a été donné aux piéces sur lesquelles des traces anthropiques ont été
identifiées. Elles ont été séparées du reste du matériel, dans des sachets individuels, pour une
meilleure conservation. Ce choix d’inventaire rejoint celui mis en place pour les ceufs d’autruche
gravés. Un autre numéro a été attribué aux échantillons ayant été exportés en France pour

analyse.
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b. Sélection du corpus archéologique

Devant I'ampleur du corpus, et en raison de la documentation inégale des différents
secteurs, que ce soit au niveau des méthodes de fouille, des datations disponibles, ou de la
fiabilité des recoupements stratigraphiques, tout le corpus ne pouvait étre étudié selon les
mémes objectifs et méthodes. Il a donc fallu faire un choix pour définir les différentes zones

d’étude et I'objectif sur chacune d’elles.

Nous nous sommes concentrés en priorité sur le secteur principal. Les méthodes de fouille
sur cette partie de la séquence sont toujours les mémes, a savoir découpage de la surface et
fouille par sous-carré (de 50 cm de c6té) ; individualisation des objets de plus de 2 cm et des
objets d’intérét particulier, coordonnés dans |'espace ; tamisage a sec du sédiment par couche et
sous-carré. De plus, au niveau de ce secteur trois sections permettent de contrbler la
stratigraphie.

Au sein de cette zone, deux sous ensembles se distinguent : le sondage vertical d’'une part,
constituant la zone de référence, et la surface étendue sur le haut de la séquence d’autre part.
Selon la logique de I'organisation de la fouille, nous nous sommes donc focalisés d’abord sur le
sondage, carrés M6-N6, pour une étude de la répartition stratigraphique des vestiges, puis sur
I'ensemble de la partie haute, au niveau des carrés M et N, de 6 a 9, pour documenter plus en

détail les complexes Howiesons Poort.

Le corpus ainsi retenu compte un total de 665 piéces, représentant plus de 2.6 kg. La
grande majorité provient de la zone M6-N6 (N=579 pieces), I'autre partie des carrés M7, 8 et 9
et N7, 8 et 9 (N=86). Un grand nombre provient des refus de tamis, et seulement 56 ont été
identifiées a la fouille et coordonnées dans I'espace. A cela s’ajoute plusieurs pieces colorées de
nature indéterminée, peut-étre des ocres mais pas nécessairement (N=19). Elles ont été

étudiées en détail pour définir si elles pouvaient ou non étre intégrées au corpus.

A noter qu’au niveau de la zone de référence, les US les plus profondes enregistrées et
., L. , ras L . 2 2
ayant livré du matériel n’ont été bien identifiées que sur 50 cm?, et non sur les 2m* de la surface
disponible (en dessous de I’'US Mike). Afin de travailler sur un échantillonnage le plus homogéne
possible, le matériel provenant de ces US n’a pas été intégré dans la description statistique des
données. Une trentaine de piéces a ainsi été mise de cOté pour I'analyse archéologique du
corpus, ce qui amene le nombre de pieces d’ocre pour les carrés M6-N6 a 545, plus 13 autres

pieces de nature indéterminée.
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Pour le haut de la séquence, quelques refus de tamis n’ayant pas encore été triés (fouilles
de 2011), le nombre de piéces étudiées est nécessairement inférieur au nombre de pieces
réellement présentes dans les dépots. Pour cette raison, seules les pieces avec traces d’usure
feront I'objet d’une attention plus particuliere. Il s’agit d’augmenter le corpus de piéces
facettées pour 'Howiesons Poort intermédiaire et tardif, pour une plus grande représentativité

des données.

c. Deuxiéme sélection : corpus de référence pour I’analyse physico-

chimique

Le corpus archéologique étant trop important pour envisager une analyse systématique
par des méthodes physico-chimiques, une deuxiéme sélection a été opérée. Cette fois, nous
nous sommes restreints a la séquence de référence (carrés M6-N6). Des pieces jugées
« typiques » d’un type de matiere premiére, les piéces assimilées a de I'ocre mais de nature
ambigiie, ainsi que les pieces indéterminées, ont été inclues dans cette sélection de 98
échantillons. Contrairement a 'analyse archéologique, I'analyse physico-chimique ne nécessite
pas qu’on se limite aux US supérieures, puisqu’aucune description statistique n’est envisagée.
Quelques pieces des US les plus profondes ont donc fait I'objet d’analyse, pour qu’elles puissent

étre comparées aux US supérieures.

Afin de pouvoir étudier le matériel dans les meilleures conditions possibles, ces pieces ont
été exportées en France avec l'accord de I'Université du Cap et de I’Agence sud-africaine du
patrimoine (South African Heritage Ressources Agency). Des préléevements ont ensuite été
réalisés sur 29 des piéces jugées les plus intéressantes pour comparer analyses de surface et
analyses invasives. Aucune d’elles ne présentaient de traces de transformation ou d’utilisation
par I'homme. L'analyse détaillée de ces échantillons a servi a affiner le protocole de

caractérisation.
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111.2.2. Prospections géologiques

La connaissance du contexte géologique local apparait primordiale pour une
caractérisation adaptée du corpus archéologique et pour I'étude des matieres premieres, types
et provenance. En effet, référencer les sources et décrire les matiéres premiéres disponibles
autour du site ne permet pas seulement de discuter des questions d’approvisionnement, c’est
également disposer d’un corpus de comparaison pour toutes les méthodes utilisées. Il peut
servir a mieux décrire les caractéristiques des roches en fonction d’un contexte connu, a
documenter leur état d’altération naturel, a définir 'abondance relative de chaque type de
ressource, etc.

Dans cette étude, la collecte d’échantillons géologiques s’est avérée indispensable. En
effet, avant d’envisager d’effectuer des prélevements sur les échantillons archéologiques, toutes
les méthodes d’observation et d’analyse utilisées dans ce travail ont été testées sur échantillons
géologiques. Ces tests ont permis de limiter le recours aux prélévements sur échantillons

archéologiques.

a. Description du contexte géologique

La carte géologique au 1:250 000 de la région répertorie une partie des formations
ferrugineuses présentes dans les environs du site. Il y est fait état de seulement deux types de
roches susceptibles d’avoir été exploitées comme « ocre », les shales, décrits comme des lits
colorés, parfois rouges, et les ferricretes, décrits comme des formations secondaires type
paléosols. Les gres et quartzites de la région présentent souvent des teintes rouges mais ne sont

pas nécessairement des grés ferrugineux.

Les shales se rencontrent dans les trois types de formations sédimentaires proto-
Paléozoiques et Paléozoiques® autour du site de Diepkloof: les formations Malmesbury,
Klipheuwel et Table Mountain, des plus anciennes aux plus récentes (Figure 15).

Les formations Malmesbury, issues du systeme Nama, ont subi un léger métamorphisme,
globalement plus important que les formations supérieures (Du Toit, 1954 ; Saggerson et Turner,

1999). Les lits de shale n’y sont pas repérés de facon spécifique, ils sont décrits comme des

22 . T . , . . . .
Ces formations sédimentaires étant parmi les plus anciennes affleurant actuellement, leur histoire est

nécessairement complexe, et les données concernant leur formation et leur composition sont partielles. Les roches
métamorphiques sont les plus étudiées, en raison de la présence de diamant dans certaines régions d’Afrique du Sud.
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shales schisteux (phylitic shales), au sein de formations calcaires et de grauwackes®. Les
affleurements les plus proches sont localisés a une vingtaine de km du site.

Au-dessus, les formations Klipheuwel sont décrites comme des affleurements de shale aux
couleurs vives, parfois accompagnés de grés et conglomérats. lls sont répartis de facon
sporadique en discontinuité avec les formations Malmesbury. Certains de ces lits sont situés a un
peu plus de 5 km du site.

Enfin, les formations Table Mountain, constituant la base du systéeme du Cap, entourent
directement I'abri. Les shales y sont décrits comme des lits fins au milieu de complexes de gres
quartzitiques. lls sont rarement indiqués sur la carte. L'un de ces lits est présent directement
dans I'abri. Il se situe au fond d’une anfractuosité s’étendant sur tout le fond de I'abri, creusée
peut-étre naturellement mais aussi par 'homme (exploitation probable au moins au LSA).
Quelques fines bandes de shale colorées sont répertoriées plus a I'Est dans cette formation (a
plus de 20 km). Les étages supérieurs du systéme du Cap, les formations Bokkeveld, n’affleurent
gu’a plus de 40 km a I'Est. Des shales y sont présents, mais ceux-ci ne sont pas nécessairement

ferrugineux.

Les ferricretes sont décrits dans la notice de la carte de fagon vague, comme formations
tertiaires a quaternaires, ce qui ne permet pas d’identifier un horizon ou ils se seraient formés
préférentiellement. On constate toutefois qu’ils sont souvent localisés a proximité des
formations Malmesbury. De maniére générale, les formations Malmesbury sont celles qui ont
subi les phénoménes d’altérations les plus intenses dans la région. Il est fréquent de trouver des
silcrétes en relation avec ce contexte, ce qui est plus rare dans les autres (Roberts, 2003). Par
analogie, ferricretes et silcréetes résultant tous deux de phénomeénes de
dissolution/recristallisation dans les roches ou dans les sols, on peut s’attendre a ce que les

ferricrétes soient préférentiellement trouvés en relation avec les formations Malmesbury.

23 T . . . . s . . . .
Les grauwackes sont des roches sédimentaires faiblement métamorphisées. Il s’agit de gres cimentés par des
argiles, le plus souvent des chlorites, d’ou une teinte tirant vers le vert.
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Figure 15 — Carte géologique des environs de Diepkloof Rock Shelter montrant les deux principaux systémes
de roches sédimentaires de la région, le systeme du Cap et le Systeme Nama. Des lits de shale sont indiqués
dans certaines formations, mais rien ne permet de dire s’ils sont ou non ferrugineux. Des formations de
ferricrétes issues de phénomenes tertiaires et quaternaires sont indiquées en certaines zones, parfois en
relation avec les formations Malmesbury du systéme Nama. D’apreés la carte géologique au 1:250 000 de la
région de la région de Clanwilliam (Visser et Theron, 1973).

b. Spheres d’influence et accessibilité des sources

Le contexte géologique autour de Diepkloof apparait relativement idéal pour définir les
sphéres locale, semi-locale et allochtone (non locale). En effet, les formations Malmesbury
apparaissent définir un contexte géologique différent des formations Table Mountain et
Klipheuwel, tandis qu’elles n’affleurent pas a moins de 20 km du site. La limite de 20 km a donc
été choisie pour distinguer la sphére semi-locale de la sphére non locale (Porraz et al., 2008).

Etant donné, en parallele, la localisation des affleurements Klipheuwel, la limite de la sphere
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locale a été établie a 5 km. Ces distances entrent typiquement dans les ordres de grandeur des
rayons proposés pour définir I'origine des matiéres premiéres au Paléolithique (voir Geneste,
1988).

Il s’agit cependant du contexte géologique tel qu’il peut étre percu a I’heure actuelle. A
certaines périodes, le niveau de la mer a été notablement plus bas, en particulier a I'Howiesons
Poort (Compton, 2011). La ligne de rivage, actuellement située a 14 km de I'embouchure du
Verlorenvlei, pourrait s’étre déplacée de plus de 18 km vers I'ouest, lorsque le niveau de la mer
était le plus bas (stade isotopique 4, climat plus froid). On ne peut exclure la possibilité que des
sources aient été exploitées au-dela de la limite actuelle du rivage. Toutefois, d’éventuelles
sources dans ce secteur seraient au pire semi-locales, au mieux non locales. D’autre part, si le
plateau continental est dans la continuité des formations proches du rivage, les formations
Malmesbury sont peu susceptibles d’affleurer immédiatement aprés.

Parmi les changements possibles au niveau du paysage, il faut évoquer également la
possibilité que certains affleurements n’étaient pas accessibles a certaines périodes, nomment
ceux actuellement situés pres du cours d’eau, dans le cas ou celui-ci aurait été plus large. Ceci

concerne principalement les formations Klipheuwel.

c. Sélection du corpus géologique

Apres dépouillement de la carte géologique, une campagne de prospection a été menée
pour repérer plus précisément les affleurements et les sources. Elle a été orientée en priorité
selon I'axe de la vallée du Verlorenvlei, ou est situé le site, les vallées constituant souvent des
axes de circulation privilégiés. L'objectif était d’échantillonner les sources les plus proches du
site pour chaque type de formation.

Cette campagne a permis la documentation d’une vingtaine de sources. Des prélévements
ont été réalisés sur 12 d’entre elles, les plus proches du site pour chaque type de formation

géologique (Figure 17 ; Tableau 13).

Pour les sources de shale, la longueur, et dans certains cas I'épaisseur, des dépbts a
nécessité de prélever en plusieurs zones. Pour les affleurements présentant une puissance
stratigraphique de plusieurs metres, les prélevements ont été localisés a trois hauteurs
différentes. A chaque niveau, les préléevements ont été répartis en au moins trois points de
I'espace, avec pour chaque point plus de trois échantillons. La source située dans I'abri n’est pas
épaisse, mais elle se poursuit a I'intérieur de la roche et affleure a nouveau dans I'abri suivant

(Diepkloof Kraal Shelter). Des prélévements ont été réalisés dans les deux abris.
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Les ferricrétes se rencontrent sous la forme de nodules ou fragments de roches
désolidarisés de la roche meére, en position sub-primaire, ils affleurent parfois sur plusieurs m? de
surface. De méme que précédemment, nous avons fait en sorte de prélever des nodules en

différents points.

Les échantillons de ces 12 sources, 7 de shale et 5 de ferricréte, constituent notre
référentiel géologique. D’aprés les informations recueillies, les affleurements associés aux
formations Table Mountain sont locales ou semi-locales, les sources associées aux formations
Klipheuwel sont semi-locales, tandis que les sources des formations Malmesbury sont clairement

allochtones.

Figure 16 — Vue de quelques sources de shale. A : affleurement de shale situé au fond de I’abri, formations
Table Mountain (Shale 1) ; B : affleurement de shale situé prés d’Elands Bay, formations Klipheuwel (Shale
2) ; C: affleurement de shale localisé entre Redelinghuys et Piketberg, a environ 20 km de Diepkloof,
formations Malmesbury (Shale 6) ; D : nodules de ferricrétes au ras du sol, formations tertiaires ou
quaternaires, proche de formations Malmesbury (Ferr 2).

-128 -



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

[] Fomations Tertiaires

[ Systéme du Cap et
formations Klipheuwel

[ Systéme post Nama
[ Systéeme Nama

ﬁ Shale Table Montain
Y¢ Shale Kiipheuwel

* Shale Malmesbury

O Ferricrete

\ Lamberts Bay

_,‘ [] Ferr4

| Elands Bay

e
ﬁSha!e 2
Shale 1

- 3330

OCEAN

ATLANTIQUE

" g Velddrif
L J

¢

Diépkloof

Rock Shelter

% Ferr 5

Shale 3
Redelinghuys . *

Shale 6

Shale 4

Clanwilliam

Figure 17 — Localisation des sources principales répertoriées et prélevées au cours des prospections

géologiques.

Source Formation géol. Localisation Ville la plus proche  Réf. analyse
Shale 1 Table Mountain $32°23'13"” E 18°27'10” Elands Bay 14040 a 14055
Shale 2 Klipheuwel $32°18'57” E 18°21'18” Elands Bay 14691

Shale 3 Klipheuwel $32°27’30” E 18°30'55” Redelinghuys 14693

Shale 4 Klipheuwel $32°29'32"” E 18°33'47” Redelinghuys 14694

Shale 5 Table Mountain $32°34’23” E 18°43'50” Het Kruis 14692

Shale 6 Malmesbury $32°31'21"” E 18°37'56” Redelinghuys 14696

Shale 7 Malmesbury $32°52’'36" E 18°46'02” Piketberg 14700

Ferrl Tertiary/quater. $32°31'21” E 18°37'56” Redelinghuys 14697

Ferr2 Tertiary/quater. $32°42'08"” E 18°49'46" Eendekuil 14698 et 14699
Ferr3 Tertiary/quater. S$32°52’'25"” E 18°47'14” Piketberg 14701

Ferr4 Tertiary/quater. $32°07'16"” E 18°26'30” Lamberts Bay 14337

Ferr5 Surface, Table Mountain ?  $32°23’20"” E 18°27'23" Elands Bay 15207

Tableau 13 - Localisation des sources prélevées et étudiées.
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l1l.3. Définition du protocole d’étude

Dans cette partie, nous allons décrire les principales étapes qui nous ont menés a établir le
protocole d’étude de I'assemblage de Diepkloof. Nous avons sélectionné précédemment un
certain nombre de méthodes qui présentent toutes un intérét spécifique en fonction des
questions abordées, examen macroscopique, MEB-EDXS, DRX, PIXE, ICP-MS (et ICP-OES en
complément), TL et MET (voir 11.2.3).

Il est possible a partir de la d’établir les grandes lignes d’un protocole. Plusieurs points
restent cependant a préciser (Figure 18). Quatre axes méthodologiques ont été approfondis,
répondant aux quatre objectifs nécessaires a la définition plus précise du protocole :

- évaluer la représentativité des analyses réalisées en surface des échantillons sans

préparation préalable,

- établir des critéres de provenance, et définir les méthodes les plus adaptées a

discriminer les sources ;

- évaluer linfluence des conditions de chauffe sur les transformations de I’"hématite et

de la goethite ;

- comprendre les gestes impliqués dans I'usure mécanique des blocs d’ocre et préciser

les critéres d’identification des procédés qui pourront étre utilisés par la suite.

(D Noninvasif - ] ? Transfo. mécaniques
Observation macroscopique :
[—1 Strictement invasif
L) Noninvasif ? l
( MEB-EDXS \
( DRX \
? ?
( PIXE \ TL
. Matiere :
Sl premiére i
ICP-MS/ICP-OES ’ & MET
Provenance Transfo. thermique

Figure 18 — Protocole proposé comme point de départ pour la caractérisation des piéces archéologiques. Le
choix des méthodes, leur domaine d’application, et le type de mise en ceuvre a privilégier (en surface, sur
poudre ou section) restent a préciser.
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Pour plus de clarté dans le discours, le principe des méthodes, les instruments, et les
conditions d’analyse utilisés, ont été décrits a part, en annexe (ANNEXE 1). De cette fagon, nous
pourrons nous focaliser sur I'approche méthodologique développée et sur les principaux
résultats obtenus. Certaines conditions spécifiques pourront étre rappelées pour expliquer ces

résultats.
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111.3.1. Evaluation des méthodes d’analyse non-invasives

L’approche invasive est considérée en chimie analytique comme celle qui donne les
mesures quantitatives les plus justes et les plus précises. Elle permet, si le prélevement concerne
suffisamment de matiere, de s’affranchir ou de limiter les probléemes d’hétérogénéité des
matériaux naturels tels que les roches. Enfin, dans le cas d’échantillons archéologiques, réaliser
un prélevement de lintérieur de I'objet donne une meilleure garantie de s’affranchir des
problémes d’altération des matériaux au cours de I’enfouissement.

Dans ce travail, nous avons vu que dans le but de préserver les vestiges, le recours a des
prélevements doit étre limité (voir Chapitre 1.3.3). L’analyse non invasive (ou totalement non
destructive) apparait donc comme un intermédiaire potentiel entre ces méthodes et
I'observation. Elle a été envisagée comme premiere approche pour déterminer la composition
élémentaire et minéralogique des matieres premieres, qui ne peuvent que tres partiellement
étre abordées par |'observation, voire comme moyen pour répondre directement aux
guestionnements plus spécifiques sur la provenance et le traitement thermique. Trois méthodes
ont été choisies a cette fin, le MEB-EDXS, la DRX et le PIXE (voir instruments et conditions

d’analyse ANNEXES 1.3, 1.5 et I.7).

Avant de les appliquer de maniere systématique, il faut définir les différentes limites
induites par les conditions dans lesquelles I'analyse est pratiquée, et surtout les limites
inhérentes aux matériaux, hétérogénéité et possibles altérations de surface. Cette évaluation a
été réalisée a partir d’'une sélection de quelques échantillons géologiques, puis sur des
échantillons archéologiques aux caractéristiques proches, aux concentrations en oxydes de fer
tres variables.

Pour l'analyse élémentaire, ces échantillons ont été analysés en parallele par
Spectrométrie d’émission optique (ICP-OES) pour ce qui est du dosage des éléments majeurs, et
spectrométrie de masse (ICP-MS) pour I'analyse des éléments traces. Ces analyses ont été
effectuées par un laboratoire spécialisé dans I'analyse géochimique des roches, le SARM (Service
d’Analyse des Roches et Minéraux, CRPG Nancy). La calibration a été réalisée a I'aide six
standards géochimiques adaptés a la nature des échantillons (voir ANNEXE 1.6). Les résultats ont
donc été utilisés en partie comme référence pour évaluer la justesse du MEB-EDXS et du PIXE
dans les conditions d’analyse, pour le type d’échantillon étudié. Pour le dosage des éléments

traces au PIXE, un second contrdle a été réalisé a partir d'un standard de référence. Pour
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I’analyse par DRX, les résultats sur poudre et en surface ont été comparés en utilisant le méme

appareil.

a. Analyses par MEB-EDXS

L'analyse de surface par MEB-EDXS, sans prélevement, ni préparation préalable de
I’échantillon, est rendue possible par l'utilisation d’un microscope électronique a pression
variable. Les analyses sont réalisées en mode low vaccum, sous un vide moins poussé. Dans ces
conditions, I'analyse EDXS n’est pas considérée a strictement parler comme une méthode
guantitative, car les conditions ne sont pas idéales pour garantir la qualité des mesures : les
échantillons ne sont pas parfaitement plans ni polis, ils sont plus ou moins poreux, etc. Le dosage
est considéré comme au mieux semi-quantitatif.

On ne s’attend donc pas a pouvoir réaliser un dosage juste des éléments dans le cas
d’échantillons entiers. Cependant, pour permettre de discuter de ces limites ainsi que de celles
plus générales de I'analyse de surface (hétérogénéité, altérations superficielles), il est
indispensable de vérifier au préalable la justesse et la précision des mesures dans des conditions
les plus reproductibles possibles. Les résultats EDXS sur poudres pastillées, considérées comme
homogenes a I'échelle de I'analyse, ont été comparés a ceux de I'ICP-OES (éléments majeurs et

mineurs).

e Evaluation de la justesse des mesures

Les analyses globales sur 5 échantillons géologiques réalisées sur poudres par ICP (analyse
en une seule mesure) et sur poudres pastillées par EDXS (moyenne sur plusieurs zones
d’analyse) ont été comparées (Tableau 14). Pour cela, I'écart relatif entre les deux méthodes a
été calculé en prenant la valeur ICP comme référence ([Teneurcp-Teneurgpyxs]/Teneurcp). Ces
derniéres sont considérées comme justes et I’écart relatif comme le moyen de discuter de la
justesse de I'EDXS. Nous avons vérifié au préalable que les incertitudes de mesure des deux
méthodes étaient du méme ordre de grandeur.

Une trés bonne concordance est observée pour les cing échantillons, sur les éléments
majeurs (Figure 19). La différence relative entre les mesures ICP et EDXS est toujours strictement
inférieure a 10 % pour les éléments majeurs, Si et Al dans les shales, et Si, Al et Fe ou Fe seul
dans les ferricréetes. En revanche, des différences non négligeables apparaissent en ce qui
concerne le dosage de certains éléments mineurs, dépassant parfois les 25%. Pour les teneurs

inférieures a 1 %, les incertitudes sur les mesures peuvent expliquer cette différence, celles-ci
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étant parfois du méme ordre de grandeur que les teneurs mesurées (Tableau 14). Ce n’est pas le
cas en revanche pour les teneurs supérieures a 1 %.

Pour une poudre homogene, dans les conditions d’analyse, les résultats peuvent donc étre
considérés comme quantitatifs pour les éléments majeurs. Le dosage des éléments mineurs est

plus problématique. Seuls les trois éléments Si et Al ou Fe, ont été conservés pour la suite de

I'étude.
Ech. Si0, Al,0; Fe,0; MnO MgO CaO Na,O K,0 TiO, P,0;
14043a EDXS moy. 559 250 110 nd. 09 01 05 50 11 04
(Shale) 06 02 03 01 01 01 01 01 o0.1
ICP moy. 55.6 255 109 01 08 nd. 04 51 14 03
o 06 03 02 01 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1
14050b EDXS moy. 46,5 26.2 167 01 12 03 08 63 13 0.5
(Shale) o] 01 01 01 01 01 01 01 01 01 01
ICP moy. 46.6 263 170 01 10 02 04 64 17 03
o 05 03 03 01 01 01 01 0.1 01 0.1
14696c EDXS moy. 558 270 6.0 nd. 21 01 24 57 10 nd.
(Shale) o} 03 03 0.2 02 01 03 01 01
ICP moy. 580 265 51 nd. 18 00 20 54 11 0.1
o 06 03 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1 0.1
14697a EDXS moy. 25 40 897 nd. 05 02 04 01 nd. 25
(Ferr) o] 01 04 04 01 01 01 01 0.1
Iicp moy. 20 34 915 nd. 03 02 02 01 nd 21
o 01 02 1.8 01 01 01 0.1
14699a EDXS moy. 17.7 17.7 605 nd. 02 nd. 02 04 01 33
(Ferr) o] 02 02 04 0.1 01 01 01 01
IcP moy. 175 172 618 nd. 02 nd. nd. 04 01 28
o 02 02 1.2 0.1 0.1 0.1 0.1

Tableau 14 - Pourcentages massiques (exprimés en oxydes) des éléments majeurs et mineurs de 5
échantillons géologiques de poudre obtenus par ICP-OES (SARM) et EDXS (CRP2A). Les résultats ont été
normalisés a 100 % a partir d’une liste fixe d’éléments. Pour 'EDXS, I'incertitude sur les mesures correspond
a I'écart-type de la moyenne obtenu a partir de 6 mesures. Pour I'ICP, cette incertitude a été calculée a partir
de 100 mesures.

Les zones grisées mettent en évidence des écarts relatifs supérieurs a 10 %, non liés au fait que les teneurs
sont proches du seuil de détection (incertitudes du méme ordre de grandeur que les teneurs mesurées).
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Figure 19 — Diagramme présentant les écarts relatifs entre EDXS et ICP pour les éléments majeurs et mineurs
(teneurs >1%), pour un échantillon de shale avec Si et Al majeurs (14696ca) et pour un échantillon de
ferricréte avec Fe majeur (14697a).

o Hétérogénéité des échantillons et représentativité des analyses

Afin d’estimer la représentativité des mesures en surface, I'analyse sur poudres pastillées
a été comparée a I'analyse de surface sur cassure fraiche (4 échantillons, Figure 20). En surface,

e , .« 7 . 2
les analyses par EDXS ont été réalisées sur des zones d’environ 300 um-*.

Trois des échantillons présentent des valeurs concordantes entre surface et poudre a 1o
prés. Un échantillon se distingue par des écarts-types anormalement élevés pour les teneurs en
Al, Si, Fe, soit les trois éléments d’intérét. Dans ce cas précis, I'hétérogénéité de composition a
été observée au moment de I'analyse. Des inclusions minérales sont dispersées aléatoirement au
sein d’une matrice d’oxydes de fer. Ce cas ne s’est présenté que pour un ferricrete. Ce n’est pas
tant le nombre de mesures qui est en cause, mais plutot la taille de ces inclusions par rapport a
I’échelle de I'analyse. En conséquence, pour les ferricretes, les analyses de surface par zones
permettent de caractériser en priorité la fraction fine, a moins que les inclusions de grains
n’‘apparaissent dispersées de facon homogene dans la matrice. Le taux de fer est
potentiellement surestimé par rapport a une analyse sur poudre, mais cette différence est
compensée par le fait que les grains peuvent étre analysés séparément et pris en compte en

paralléle.
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Figure 20 — Comparaison entre les résultats d’analyse sur poudre pastillée et en surface par EDXS pour 4
échantillons géologiques. Pour les poudres, la moyenne et I'écart-type ont été calculées a partir de 6 zones
d’analyses, contre 5 a 18 zones pour les surfaces, selon la planéité et la taille des échantillons.

L'hétérogénéité des échantillons a été évaluée en second lieu sur sections polies
d’échantillons archéologiques, aussi bien des shales que des ferricrétes (10 au total). Des zones
suivant un profil de I'extérieur vers l'intérieur, puis de l'intérieur vers I'extérieur, ont été
analysées, et les résultats comparés (Figure 21). Des variations de teneurs non négligeables sont
observées, y compris en dehors des zones proches de la surface. Pour Fe et Si, dont les
pourcentages massiques sont généralement les plus élevés, la différence entre la teneur
maximale et la teneur minimale peut aller dans certains cas jusqu’a 15% en pourcentage
d’oxydes. Les écarts les plus élevés s’observent dans les pieces laminées : la lamination n’est pas

seulement structurelle, elle s’observe aussi au niveau de la composition.
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e Comparaison surface/profil d’échantillons archéologiques

La surface des échantillons est caractérisée dans certains cas par la présence de dépots.
Notons qu’avant analyse les échantillons archéologiques ont été soigneusement nettoyés a |'eau
distillée. Des dépots insolubles sont malgré tout détectés, carbonates de calcium (Ca, C et O),
sulfates de calcium (Ca, S et 0), et principalement phosphates (Ca ou Mg, P et O). Dans ces
conditions, seules les zones ou P, S et Ca ne sont pas ou peu détectés peuvent étre prises en
compte pour une analyse globale. Il ne sera pas possible de savoir si ces éléments sont présents

naturellement dans les roches étudiées.

Les teneurs moyennes en section et en surface ont été comparées, aussi bien pour des
shales que des ferricretes (6 échantillons). Celles en fer et aluminium ne sont pas
significativement différentes. En effet, les moyennes et écarts-types a 1o pour la surface (point
gris) et la section (rectangle gris) sont cohérents entre eux (Figure 21). Si des dépbts sont encore
présents, leur quantité est négligeable. La répartition de Si, en revanche, n’est pas la méme en
surface et a I'intérieur des échantillons. Systématiquement, les teneurs en SiO, sont plus faibles
en surface, cet écart pouvant atteindre 15 % de différence. Cet écart peut étre lié aux
caractéristiques de la surface : les grains de quartz peuvent étre recouverts d’'une gangue argilo-
ferrugineuse, et sont donc moins apparents en surface que sur coupe. Ceci est cohérent avec le
fait que les échantillons choisis présentent une bonne cohésion, ce qui indique que les argiles

sont cimentées.
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Figure 21 — Profils de composition déterminés par EDXS sur section de un échantillon de shale (Arch 6),
comparé a la composition déterminée en surface. Une moyenne et un écart-type (droite et un rectangle gris)
ont été calculés sur 'ensemble du profil (12 zones d’analyse). La moyenne et I’écart-type (point gris) ont été
calculés a partir de 6 zones d’analyse en surface. Les résultats ont été normalisés a 100 %, en prenant en
compte les éléments potentiellement présents dans les dépots.

Synthése des résultats

Au vu de ces résultats, on constate que la limite principale a I'analyse en surface par EDXS
réside dans I’hétérogénéité des échantillons : des écarts pouvant aller jusqu’a 15% sont observés
sur les éléments majeurs en fonction de la zone d’analyse, le taux de fer est surestimé dans les
matrices a forte concentration en fer, et le taux de silicium est systématiquement plus bas en
surface.

Si on rajoute a cela le fait que malgré un nettoyage de surface des résidus de dépots sont
toujours susceptibles d’étre présents, il apparait que seuls des intervalles peuvent étre donnés
pour estimer la composition globale d’échantillons archéologiques. Une valeur quantitative
unique serait entachée d’une erreur trop importante. Quant aux échantillons dans lesquelles des
gros grains sont disséminées aléatoirement, seule la composition de la fraction fine pourra étre

estimée.
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b. PIXE

L'analyse par PIXE en faisceau extrait permet de doser les éléments traces a partir de
teneurs de quelques ppm ou quelques dizaines de ppm. De méme que pour le MEB-EDXS, la
qualité des résultats (justesse, précision) dépend de la planéité de la surface et de la porosité.
Toutefois étant donné I'hétérogénéité des échantillons, le paramétre le plus important a
prendre en compte pour I'analyse de surface sera la représentativité des analyses. Pour les
éléments traces, étant donné leurs faibles teneurs, I'altération de surface devra également étre
discutée.

Les mesures ont été réalisées sur la ligne de faisceau dédiée exclusivement aux matériaux
du patrimoine a AGLAE (C2RMF, Palais du Louvre). Avant d’analyser des échantillons
archéologiques, 'influence des conditions d’analyse sur les mesures a été évaluée. En effet,
selon les conditions définies par L. Beck et collaborateurs (2011 ; 2012) pour les matériaux riches
en fer, il est nécessaire d’ajouter des filtres sur le détecteur de hautes énergies (filtres de Cr et
d’Al) pour doser les éléments traces dont les raies sont proches de celles du fer. La présence de
ces filtres peut influencer le calcul des teneurs, bien qu’elle soit normalement prise en compte

par le logiciel de traitement (GUPIXWIN).

e Evaluation du PIXE dans les conditions d’analyse

La calibration des spectres et la détermination des paramétres de calcul ont été définies
en premier lieu en utilisant un standard de référence, le standard DR-N (diorite, standard du
SARM). On vérifie ainsi que I'erreur relative des mesures PIXE sur les éléments majeurs (Si, Al) et
mineurs (Fe, Ca, Na, K, Mg, Ti) est strictement inférieur a 10 %. Toutefois, le nombre d’éléments
traces dosés dans les conditions d’analyse est faible sur le standard, ce qui ne permet pas
d’évaluer la justesse des mesures pour tous les éléments détectés dans les échantillons étudiés
(seulement 9 éléments traces).

Les mémes échantillons géologiques que précédemment ont été analysés en paralléle sur
poudre pastillée, et les résultats comparés aux données ICP obtenues par ailleurs. Le calcul des
teneurs a été optimisé de facon a ce que les teneurs PIXE présentent le moins d’écart possible
avec celles de I'ICP (choix adéquat des paramétres d’analyse, tels que I'épaisseur des fenétres
placées devant les détecteurs). Pour chaque échantillon, une teneur PIXE moyenne a été
calculée a partir de 3 mesures, leur incertitude correspondant a |'écart type de la moyenne. Il a
été vérifié que I'écart relatif entre les mesures ICP et PIXE restaient inférieur a 10 % pour les

éléments majeurs et mineurs (voir ANNEXE IV.1).
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En ce qui concerne les éléments traces, deux tendances sont observées. Pour les éléments
dont la raie principale est située a des énergies proches de celle du fer, soit avant (Cr, V, a
I’exception de Mn) soit aprés (Ni, Cu, Zn, Ga), les valeurs déterminées par PIXE s’éloignent
notablement de celles données par ICP-MS. Cette différence est particulierement mise en
évidence pour les shales, oU elle est supérieure a 20 % (Figure 22). Elle peut étre imputée a a
teneur importante en fer. La raie du fer interfere avec celles de V et Cr (détecteur en basses
énergies), tandis que les filtres modifient le signal recu par le détecteur pour Ni, Cu, Zn, et Ga
(détecteur en hautes énergies). Les teneurs PIXE pour ces éléments ne pourront donc pas étre
comparées aux teneurs mesurées par d’autres méthodes. A part pour Zn et Ga, il n’y a pas non
plus de tendances spécifiques dans les écarts observés. Il parait plus prudent de ne pas
conserver les éléments Cr, V, Ni et Cu pour la suite de I'étude.

Pour les autres éléments, I'écart relatif reste inférieur a 20 %. La différence reste élevée,
mais peut étre tolérable dans le cadre de recherches de provenance, si les différences entre

sources sont suffisamment importantes.
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Figure 22 — Diagramme présentant I’écart relatif entre les teneurs PIXE et ICP-MS en fonction des éléments

traces, pour 3 échantillons de shales géologiques. Des différences supérieures a 20 % s’observent pour les
éléments dont la raie principale est proche de celle du fer, soit avant (V, Cr), soit aprés (Ni, Cu, Zn, et Ga).
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o Hétérogénéité des échantillons et représentativité des analyses

Nous avons vu que I'hétérogénéité des échantillons était non négligeable, et que pour
diminuer les effets de I’hétérogénéité il fallait considérer un grand nombre de zones d’analyses.
Dans le cadre de cette étude, seules 3 zones par échantillon ont été réalisées en surface, pour

limiter le temps d’analyse. L'influence sur les résultats doit étre évaluée.

Pour les éléments majeurs, comme on pouvait s’y attendre, le nombre d’analyse est trop
faible pour qu’une concordance a 1o pres puisse étre observée pour tous les échantillons (Figure
23). Aucune tendance n’est observable que ce soit pour Al, Si, ou Fe, et les écarts-types peuvent
étre importants. Il s’agit donc bien d’un manque de représentativité. A 2o, il y a concordance

pour les échantillons aux taux de fer les plus faibles.

La concordance entre analyses de surface et analyses sur poudre est bien meilleure pour
les éléments traces, en particulier pour ceux dont on a montré qu’ils n’étaient pas influencés par
les conditions d’analyse. Ainsi, pour As, Ga, Nb, Pb, Rb, Th, Y, la droite de régression linéaire des
points est trés proche de la droite y=x (Figure 23). A 1o preés tous les points recoupent cette
droite d’égale composition, sauf pour I’As. Pour les éléments Ba, Sr et Zr, toutefois, la répartition
en surface est tres variable. Ces éléments sont certainement présents sous forme d’inclusions
ponctuelles (de possibles zircons ont été détectés par MEB-EDXS). Une solution serait
d’augmenter le nombre d’analyses en surface, mais il faudrait alors déterminer a partir de
combien la moyenne se stabilise. Pour ne pas multiplier le nombre d’étapes nécessaires a
I"application de la méthode, nous nous sommes limités a 3 zones, et seuls les éléments qui ne

présentent pas de variations significatives entre poudre et surface ont été conservés.
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Figure 23 — Comparaison entre les résultats d’analyse sur poudre pastillée et en surface par EDXS pour 4
échantillons géologiques. Moyennes et écart-types ont été calculés a partir de 3 zones d’analyses.
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e Comparaison surface/section d’échantillons archéologiques

Parmi les sections d’échantillons archéologiques, 5 ont été sélectionnées pour étudier
d’éventuelles altérations de surface ayant pu entrainer un enrichissement ou appauvrissement
en éléments traces. Les moyennes et écarts-types obtenus en surface (3 zones) ont été
comparés a ceux obtenus en section (4 zones aléatoires). Il a été vérifié dans un premier temps
gu’on observe les mémes tendances qu’au MEB-EDXS pour les éléments majeurs, a savoir une
concordance entre surface et section pour les teneurs en Fe et Al et une sous estimation

systématique des teneurs en Si (Figure 24).
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Figure 24 — Comparaison des teneurs en Si, ainsi qu’en éléments traces en surface et section obtenues par
PIXE sur un échantillon particulierement touché par I'altération de surface (Arch 12, shale). Pour le silicium,
le point gris correspond a la moyenne en surface, tandis que les points noirs correspondent a I'analyse en
section, dont la moyenne et I’écart type sont représentés pour un rectangle gris et une droite.
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Etant donné le faible nombre d’analyses, les moyennes pour les éléments traces ont été
comparées a 20 pres. La concordance entre la section et la surface pour un élément donné est
variable selon les échantillons. Au total, tout échantillon compris, on constate une absence de
recouvrement des écarts-types pour Ga, Mn Rb, Zn. Toutefois, un seul échantillon présente plus
de deux éléments discordants (Figure 24). Cet échantillon a par ailleurs été chauffé, d’apres les
résultats d’autres analyses réalisées en paralléle (DRX et TL, voir 111.3.4 et ANNEXES V.5 et V.10),
ce qui pourrait avoir contribué a modifier I’état de surface. Des éléments ont pu migrer au cours
d’une réaction chimique ou d’un processus de décomposition/recristallisation. Les éléments Ga
et Mn pourraient étre associé a la phase hématite (Cornell et Schwertmann, 2003 : 43). Au
contraire, Rb substitue couramment le potassium ou le sodium dans les argiles comme lillite
(Meunier, 2002). Le fait que les altérations portent a la fois sur I'hématite et sur une argile,

renforce I’hypothése d’une altération globale plus qu’une altération préférentielle.

Synthese des résultats

Au vu de ces résultats, il apparait que si le PIXE permet le dosage absolu d’une dizaine
d’éléments traces présents dans les échantillons étudiés, des différences de précision sont
observées entre poudre homogéne et surface hétérogéne d’une part, et des différences de
teneurs entre surface et intérieur d’autre part. Si I'on veut s’affranchir au maximum de ces biais,
seuls 4 éléments satisfont a la reproductibilité des mesures quelles que soient les conditions et
qguelle que soit la zone analysée : As, Nb, Pb et Y. Ce nombre peut paraitre faible, mais cela
s’explique aussi par le fait que les teneurs en éléments traces dans les échantillons considérés
sont particulierement basses, en particulier dans les ferricretes (voir ANNEXES IV.I, V.7 et V.9).

La moyenne sur trois mesures n’étant pas systématiquement représentative des teneurs
globales en éléments majeurs, il est préférable de considérer chaque point d’analyse plutét que

leur moyenne.

c. Diffractométrie de rayons X

e Evaluation de I’analyse de surface dans les conditions d’analyse

L’analyse sur des surfaces rugueuses nécessite de travailler non dans une configuration
Bragg-Brentano, classique pour les poudres, mais en configuration en faisceau paralléle.
L'analyse dans ces conditions présente plusieurs limites par rapport a I'analyse sur poudre :

orientation non-aléatoire des cristaux, augmentation de la variation du bruit de fond, diminution
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de la résolution des raies, perte de signal en raison du dispositif permettant d’obtenir un
faisceau paralléle (miroir de Gobel). Il en résulte une différence de sensibilité, qu’il faut évaluer.
Des échantillons géologiques (non altérés) ont été analysés en surface et sur poudre avec
des temps d’analyse similaires. Les shales étant laminés, |'orientation de la surface dans le plan
de diffraction est susceptible d’influer sur la détection des phases, en particulier les phases
argileuses qui s’orientent trés facilement selon des plans. Pour cette raison, les faces analysées
ont été choisies préférentiellement paralléles au plan de lamination. Ce sont avant tout les
phases mineures qui nous intéressent : elles vont nous permettre de discuter de la sensibilité de
détection de I'analyse de surface par rapport a I'analyse des poudres. Les résultats obtenus sur

11 échantillons sont donnés (Tableau 15).

Réf. H G Q I/M K Ch Inter. F C A

Shales

14043a poudre + +H+ 4+ ++ + + +
surface ++ ++H+ o+ ++

14050b poudre ++ ? + +++ + + o
surface +++ + + +

14691b poudre + +H+ + + + o
surface + +++ + +

14691 poudre + ++H+ ++ + + T
surface + +++ + +

14693d poudre + +H+ + + + +
surface + o+

14693e poudre + ++H+ + + +
surface + o+

14694e poudre + ++H+ ++ ? + 4
surface + +++ + ? ?

14696¢ poudre + i+ 4+
surface +++ o+ ++

Ferricretes

14697b poudre +++ o+
surface +++

14699a poudre +H+ + +
surface +++

14701b poudre +++ +
surface +++

Tableau 15- Comparaison des résultats de DRX sur poudre et en surface, pour des échantillons géologiques
sur cassure fraiche.

H : hématite — G : goethite — Q : quartz — | : illite/muscovite — K : argile type kaolinite — Inter. : argile
interstratifiée — Ch : chlorite — F : feldspath potassique — C : calcite — A : anatase.

+++ : phase majeure ; ++ : phases secondaires ; + : phases mineures, un seul pic détecté.
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L’ensemble des phases détectées par la présence d’un unique pic principal peu intense lors
de I'analyse sur poudre sont systématiquement non détectées en surface. Parmi les phases
mineures, dont les raies sont mieux définies, le quartz et l'illite sont toujours détectés, au
contraire des argiles de type chlorite, kaolinite et argiles interstratifiées. Malgré le fait que les
échantillons ont été orientés sous le faisceau, leur aspect massif rend plus difficile la détection
des minéraux argileux. Ceci est surtout vrai pour les familles d’argiles dont la raie principale est
supérieure & 10A et qui ont moins de raies secondaires (comme la chlorite et les argiles

interstratifiées).

e Comparaison surface/poudre d’échantillons archéologiques

Les résultats de I'analyse sur poudre ont été comparés a ceux de |'analyse de surface, afin
de repérer d’éventuelles différences de composition de la surface par rapport au cceur de
I’échantillon, qui pourraient étre liées, entre autres a une altération de surface (29 échantillons).
Comme précédemment, les phases mineures n’apparaissent pas en surface. Ceci concerne aussi
bien les shales que les ferricretes (Figure 25).

La principale différence observée pour les autres phases concerne la répartition des
oxydes de fer. En effet, la maghémite est parfois détectée en surface alors qu’elle ne I'est pas sur
poudre. Afin de vérifier la répartition de la maghémite et de I’'hématite dans les échantillons, des
analyses sous microfaisceau ont été réalisées sur trois échantillons, deux sur les parties externes
et une au cceur (Montage du LAPA* voir ANNEXE [.7). On constate alors que la quantité de
maghémite est systématiquement plus importante en surface, qu’il s’agisse de shales ou de
ferricrétes (Figure 26). Cette répartition préférentielle de la maghémite en surface au détriment
de I'hématite laisse supposer un lien avec la chauffe, les conditions de celle-ci étant plus
réductrices en surface qu’a 'intérieur.

En dehors des changements induits par chauffage, il n’a pas été observé de différences

pouvant étre reliées a une altération de surface.

2 Analyses réalisées par Eddy Foy
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Figure 25 — Comparaison de I’analyse sur poudre (montage Bragg-Brentano) et de I’analyse en surface
(montage faisceau paralléle) pour un échantillon archéologique riche en argiles (Arch 17, shale) et un autre
riche en oxydes de fer (Arch 5, ferricrete).

1 : illite/muscovite ; K : kaolinite ; Q : quartz ; H : hématite ; M : maghémite/magnétite.

Ext. Q M+H

Intensité (u. a.)

Figure 26 — Analyses par uDRX sur
section polie d’un échantillon de
ferricrete archéologique (Arch 1),
comparaison entre deux zones
externes et une zone interne.

Q: quartz ; H : hématite ;

M : maghémite/ magnétite.

2 teta (%)
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Syntheése

L’analyse par DRX en surface d’échantillon massif s’avere, comme attendu, moins sensible
qgue l'analyse sur poudre. Les oxydes de fer sont cependant toujours identifiés. Son principal
défaut réside dans la difficulté d’appréhender par ce moyen la nature des phases argileuses. La
détection systématique de l'illite permet malgré cette limite de distinguer entre roches riches en
argiles et roches riches en fer. Le fait que la maghémite soit plus souvent détectée en surface
gu’au cceur des échantillons apparait comme un avantage certain pour discuter d’'un éventuel
chauffage sans avoir a réaliser de prélevements. Ces conclusions, ainsi que celles établies plus
haut pour le MEB-EDXS, ont une influence notable sur leur application en surface pour aider a la

classification des matieres premiéres.
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111.3.2. Identification des matiéeres premiéres

L’attribution des roches ferrugineuses a une catégorie de roche précise est rendue difficile
par la grande variabilité de compositions qu’elles peuvent recouvrir. Le taux de fer définit avant
tout un degré d’altération avant de définir un type de roche. D’autre part, peu de caractéres
macroscopiques peuvent étre reliés a la composition chimique. Pour cette raison, I'analyse
chimique s’est imposée comme le moyen le plus fiable pour identifier et classer les matieres
premiéres. Aprés un premier examen visuel permettant de sélectionner une centaine de piéces
pour I'analyse physico-chimique, MEB-EDXS et DRX ont été employées pour définir les différents
types de matieres premieres. Plusieurs criteres macroscopiques ont ensuite été évalués pour
déterminer les plus discriminants. L’attribution finale de I'ensemble des matiéres premiéres a
été réalisée dans un troisieme temps, aprés un second examen macroscopique. Les deux
principales étapes de cette approche vont étre a présents exposées. Nous discuterons

notamment du choix final des critéeres macroscopiques retenus.

a. Détermination par DRX et MEB-EDXS en surface

L’analyse physico-chimique non-invasive, par MEB-EDXS et DRX, donne acces a plusieurs
informations : composition élémentaire, taille et forme des minéraux de taille supérieure a 1-2
pum ; estimation de la composition globale en éléments majeurs, éventuellement mineurs;
phases minérales majoritaires présentes (voir I11.1.1). D’un autre c6té, la classification des roches
se base sur leur texture, leur composition et leur structure. Les deux premieres peuvent étre
estimées par les méthodes choisies, tandis que I'information sur la structure sera donnée par

I’observation.

Le systeme d’intervalle suivant a été choisi pour I'estimation de la composition
élémentaire globale (Tableau 16) :

- Pourcentage d’oxyde supérieur a 50%

- Pourcentage d’oxyde compris entre 10 et 50 %.

- Pourcentage d’oxyde compris entre 5 et 10 %.

En dessous de 5%, les éléments détectés sont soit susceptibles d’appartenir a des résidus
de dépobts en surface et non a I"échantillon, soit répartis de facon trop hétérogéne pour étre
convenablement dosés.

Ce systéme est en accord avec les proportions de quartz, d’argile et d’oxydes de fer

permettant de distinguer entre les différentes roches en présence : lorsque Si et Al sont présents
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a plus de 10%, et Fe inférieur a 50%, la roche étudiée correspond a une roche composée
majoritairement d’argiles. Lorsque la teneur en Al devient inférieure a 10 % tandis que celle en Si
reste élevée, ce peut étre soit un grés, un siltstone, ou une autre roche siliceuse. Pour des taux
de fer supérieurs a 50 %, il s’agit de « ferricretes », nodules ou fragments de roches enrichis en
fer.

L'identification des phases présentes vient compléter ces données. Lillite étant I'argile la
plus souvent détectée dans les shales, sa détection en surface garantit que la roche en présence
est une roche argileuse. Lorsque seul le quartz, trés majoritaire, et des oxydes de fer sont
détectés, on penchera en faveur d’un grés. A l'inverse, si ce sont les raies des oxydes les plus

intenses, il s’agira d’une roche riche en fer, ferricrete ou autre.

Pour les roches argileuses, la structure s’avére toujours faiblement laminée a laminée et
fissile, il s’agit donc de shales.

Pour les roches riches en fer, on constate que certaines ont aussi une structure laminées.
Bien que leur composition corresponde a la définition d’un ferricréte, il s’agit clairement de
shales indurés. Les taux d’oxydes de fer sont toutefois aussi variables dans ceux-ci que dans les

échantillons massifs.

Caractéristiques MEB-EDXS Caractéristiques DRX Structure Type de roche

Composition Texture

Si et Fe>10% Sable Quartz, pas d’argiles Greés ferrugineux

Al et Si >10% Argile a silt Illite Non laminé Mudstone
Laminé Shale

Fe >50% Argile a silt Oxyde de fer, pas d’argiles Ferricréte

Fe >50% Argile a silt Oxydes de fer, illite Shale/ferricréte

Ou Al et Si >10% Oxydes de fer, pas d’argiles

Tableau 16 - Critéres utilisés pour classer les échantillons d’ocres archéologiques a partir des données du
MEB-EDXS, de la DRX et de la structure.

Si I'on observe les résultats obtenus sur les 98 échantillons étudiés, on constate que sept
d’entre eux ne peuvent étre retenus comme roches ferrugineuses. Soit le fer n’est pas
significativement détecté (moins de 5 % en Fe,03), soit d’autres minéraux sont présents, comme
des pyroxenes. Il ne s’agit pas d’ocre, mais de diverses roches dont les petits fragments peuvent

étre confondus avec des roches ferrugineuses (cornéennes, silcrétes, etc.).
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Le systeme de classement défini permet la classification de tous les autres échantillons, a
I’exception de quatre (voir ANNEXE V.1). Dans un cas, bien que le taux de fer ne dépasse pas
50% en surface, aucune argile n’est détectée. Pour les autres exceptions, l'illite est détectée
dans des échantillons contenant plus de 50% en fer. Le degré de cristallinité des minéraux
argileux influe donc sur les résultats. En I'absence d’autres informations sur ces roches, elles ont

été classées comme intermédiaires, shale/ferricrétes.

La comparaison avec l'analyse destructive, en particulier la DRX, ne permet pas une
description plus précise de ce classement (voir ANNEXE V.6). Seule I'étude en lame mince
pourrait donner les indications nécessaires a une différenciation plus stricte entre shale,
ferricretes et formes altérées intermédiaires (microstructure interne, degré d’altération des

minéraux, etc.).

b. Détermination par I’observation

Deux parametres indispensables a la classification des roches peuvent étre appréhendés
par I'observation: la structure d’une part, la texture de l'autre. Le dernier parameétre, la
composition, ne peut étre appréhendé qu’indirectement. La dureté peut parfois étre un critere,
bien que les oxydes de fer puissent former des masses trés friables (« terreuses ») pour
lesquelles une mesure de dureté n’aurait pas de sens. Nous I'avons éliminé dans notre cas par
souci de préservation des piéces. La présence ou absence d’autres minéraux identifiables a I'ceil
nu, comme le quartz ou les micas, peut aider. Enfin, nous avons testé le paramétre de la
densité. Le classement des matieres premiéres obtenu précédemment a servi de base pour
définir les criteres les plus déterminants pour l'identification des roches sans avoir recours a

I"analyse chimique.

e Veérification des liens entre structure et nature de la roche

Nous avons constaté précédemment que plusieurs pieces tres riches en fer, que nous
avons classées comme ferricretes, sont laminées ou faiblement laminées comme les shales. |l
s’agit donc de vérifier que le caractére laminé décrit bien en priorité les shales, et que le
caractére massif, a 'opposé, décrit en priorité des ferricretes (en I'absence de mudstone). Une
rapide observation de la distribution des structures en fonction du type de matiére premiere
confirme bien qu’une majorité des pieces laminées, ainsi que laminées et fissiles, sont des shales

(Tableau 17). De méme, une majorité des pieéces massives sont des ferricrétes. Les quelques
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autres échantillons massifs sont soit des gres, soit des roches de nature différente (cornéenne
par exemple). Parmi les fragments de roches légerement laminés toutefois, on observe une

majorité de ferricretes. Ce caractere est donc ambigu.

FABRIC SHALE  SHALE/FERRICRETE FERRICRETE GRES AUTRE TOTAL
MASSIF 0 1 25 4 7 37
LEGEREMENT LAMINE 4 1 8 0 0 13
LAMINE 27 1 5 1 0 34
LAMINE ET FISSIL 4 1 1 0 0 6

IND. 1 0 1 0 8
TOTAL 36 4 45 6 7 98

Tableau 17 — Répartition des échantillons archéologiques par type de matiére premiére et types de
structures.

e Minéraux présents

Parmi les minéraux identifiés a |'observation, ont été reconnus des micas blancs
(muscovite) et des grains de quartz. Le quartz est cependant souvent plus difficile a observer a
moins d’étre présent sous forme de gros grains (classe sable). Les paillettes de micas par contre
sont fréquentes, particulierement dans les shales. Elles pourraient donc constituer un critéere de
classification de ces derniers. La présence de micas abondants ou ponctuels a été notée lors de
I'observation a I'ceil nu. Les résultats en fonction du type de matiére premiére sont donnés dans
le tableau ci-dessous (Tableau 18).

On constate qu’a I'exception de deux piéces toutes celles avec micas abondants sont des
shales (88%). Les échantillons sans micas sont préférentiellement des ferricrétes, des grés ou
autres. Toutefois quelques shales se caractérisent aussi par une absence de paillettes micacées.
Ce critére et donc nécessaire mais pas suffisant pour identifier un ferricrete. A l'inverse, de
faibles quantités de micas sont observées sur presque un quart des ferricretes. La présence de
micas abondants est donc un indice en faveur de I'identification d’un shale, mais leur présence

seule ne suffit pas a les définir.
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SHALE SHALE/FERRICRETE FERRICRETE  GRES AUTRE TOTAL
MICAS 15 1 1 0 0 17
SOME MICAS 15 1 9 1 0 26
? 3 0 6 0 0 9
0 3 2 29 5 7 46
TOTAL 36 4 45 6 7 98

Tableau 18 — Répartition des échantillons archéologiques par type de matiéere premiére en fonction de
I’'abondance de paillettes micacées observées a I'ceil nu.

e Lien entre densité et composition

Des calculs de densité sur une sélection d’échantillons, de taille suffisamment élevée pour
une mesure correcte du volume, ont été effectués (Tableau 19 ; voir ANNEXE I.1 pour le calcul).
On constate que les shales présentent une densité comprise principalement entre 2.5 et 3,
tandis que celle des ferricretes s’échelonne de 3 a 4. Les ferricrétes ont donc globalement une
densité plus élevée que les shales, du fait de leur plus grande proportion en oxydes de fer, plus
denses que les argiles ou le quartz. A partir d’'une densité de 3.5, toutes les piéces étudiées sont

des ferricrétes, tandis qu’en dessous de 3, on ne compte que des shales.

DENSITE SHALE FERRICRETE SANDSTONE AUTRE TOTAL
25-3 11 0 0 0 11
3-35 1 5 1 0 7
3.5-4 0 7 0 0 7
4-45 0 3 0 0 3
TOTAL 12 16 1 0 29

Tableau 19 — Répartition des échantillons archéologiques par type de matiére premiére et par intervalles de
densité (intervalles de 0.5).

e Bilan : diagramme de classification des matieres premiéres

Les informations obtenues par cette appréciation des différents paramétres d’observation
nous ont permis de réaliser un arbre de décision pour I'identification des matiéres premiéres en
I'absence d’analyses chimiques (Figure 27). En premier lieu, c’est la texture qui permet de
différencier les gres ferrugineux (ou quartzite) des roches a grains fins. En second lieu, I'absence
totale de litage permet d’isoler une partie des ferricrétes. L'abondance de micas permet de
distinguer des shales. Enfin, pour les piéces faiblement laminées a laminées, et peu ou pas de

paillettes micacées, une estimation relative de la densité (par comparaison avec un shale et un

-154 -



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

ferricréte caractéristiques) permet de distinguer entre les deux. Lorsqu’un doute est permis, les

échantillons ont été attribués a une catégorie intermédiaire entre shales et ferricrétes.

GROS GRAINS
Non ou peu

LITAGE
0 N

MICAS

Non ou peu

DENSITE FAIBLE
,._.-"'r ? N

GRES/QUARTZITE SHALE SHALE/FERRICRETE FERRICRETE

Figure 27 — Arbre de décision établi pour la classification des matiéres premiéres par I'observation seule.

OBS. \ ANALYSES  SHALE SHALE/FERRICRETE FERRICRETE GRES ? AUTRE TOTAL OBS.
SHALE 34 0 1 1 0 0 36
SHALE/FERRICRETE 0 3 8 0 0 0 11
FERRICRETE 0 1 33 0 0 0 34

GRES 0 0 3 0 0 3

IND. 2 0 3 2 1 6 14

TOTAL ANALYSES 36 4 45 6 1 6 98

Tableau 20 - Test de comparaison du systeme de classement des échantillons archéologiques d’aprées
analyses et d’apreés observation seule.

Afin de tester ce systeme de classement, nous avons comparé les résultats obtenus a
’ . z ’ . . , .
I’observation aux résultats de I'analyse chimique (test en aveugle ou équivalent) (Tableau 20).
L’observation n’a pas permis de lever I'indétermination sur 14 piéeces.
Les ferricrétes représentent la catégorie qui a été la mieux identifiée. On ne constate pas

d'erreur d'attribution lors de |'observation, a part pour une piece.
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Parmi les échantillons classés comme « intermédiaires », 8 sont des ferricretes et 3 restent
intermédiaires. Les shale/ferricretes doivent donc étre considérés comme plus proches des
ferricretes que des shales au niveau de la composition élémentaire.

La catégorie des shales est probablement légéerement surestimée. En effet, deux des
échantillons classés comme shale a I'observation s'avérent étre soit un ferricréte soit un gres
(soit 6 % des shales). Ces cas peuvent ne pas étre isolés. Aussi, le nombre de shales qui sera

déterminé par I'observation sera un maximum.

Le contexte sur le site choisi pour cette définition d’'une méthode de classement par
I'observation est particulierement favorable, étant donné que les échantillons argileux sont
guasi systématiquement laminés et peuvent ainsi étre partiellement différenciés des matériaux
riches en fer. Si 'on veut étendre a d’autres sites un tel systeme de catégorisation, il sera
nécessaire de revoir les criteres les plus déterminants associés a la concentration en fer ou en
argile. C'est ce qui a été fait lors de I'application du protocole d’analyse de surface a des pieces
d’ocre de Klasies River Mouth. Le recours a des méthodes nécessitant de « marquer » les
échantillons (couleur de la trace, dureté), pourrait en d’autres cas s’avérer nécessaire si aucun

autre parameétre n’est déterminant.
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111.3.3. Recherches de provenance

Les recherches de provenance, comme nous I'avons vu, peuvent étre développées a partir
d’un grand nombre de méthodes différentes. Plusieurs méthodes, portant sur différents aspects
des matériaux, ont été appliquées pour caractériser les sources géologiques échantillonnées
autour de Diepkloof : examen macroscopique, MEB-EDXS, DRX, ICP-OES et ICP-MS, et enfin PIXE.
Pour chaque méthode, depuis I'observation jusqu’a I'analyse des éléments traces par PIXE, des
indices de provenance ont été recherchés. Pour I'observation et I'analyse minéralogique, ces
indices sont la présence ou l'absence de certaines caractéristiques ou minéraux. Pour les
éléments traces, il est possible d’effectuer des groupes de composition. La distribution de
chaque source est évaluée avec un certain intervalle de confiance. Dans le contexte étudié, nous
verrons que chaque méthode a mis en évidence des différences inter-sources exploitables pour

une recherche de provenance.

a. Examen macroscopique et MEB-EDXS

L'observation macroscopique complétée par I'observation et I'analyse par MEB-EDXS a
concerné un échantillonnage de 30 échantillons parmi les 12 sources. Les critéres
macroscopiques pris en compte sont les mémes que précédemment : structure, texture et
minéraux visibles a I'ceil nu. Pour I'analyse EDXS, le méme principe que pour la classification des
matieres premieres a été utilisé pour évaluer la composition élémentaire. La composition des
différents grains ou cristaux compléte les analyses globales. Ces observations ont porté en
priorité sur les sources de shale, notamment la source locale par rapport aux autres sources. Les
données sont synthétisées dans le Tableau 21 (détail en ANNEXE VI.1). Nous allons décrire les

principaux résultats en ce qui concerne les indices de provenance identifiés.

Shales

Dans les shales, des paillettes micacées blanches ont été observées quelque soit la source.
A I'observation par MEB-EDXS, elles apparaissent sous forme de tablettes composées de Si, Al et
K, ce qui correspond a la composition du p6le muscovite des micas. En revanche, des paillettes
micacées noires ne sont visibles que sur les échantillons de deux sources. Un autre type de
tablette est observée par MEB-EDXS, constituée cette fois de Si, Al, Mg, Fe et K (Figure 28). Il
pourrait s’agir de phengite ou de biotite. Les deux sources présentant cette caractéristique
proviennent de la méme formation géologique (Klipheuwel). La présence de ces tablettes

pourrait donc étre utilisée comme indice de provenance.
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En paralléle, deux des sources présentent des échantillons dont la lamination trés fine est
proche de plans de schistosité. Il s’agit des deux sources prélevées au sein des formations de
shale schisteux. Au MEB-EDXS, cette structure s’assimile a de fines tablettes jointes ou disjointes

formant des feuillets d’Al, Si et K (Figure 28).

Réf Nb  Analyses globales Grains Tablettes Cristaux oxyde de Fe

Fe Al Si Si Al Si +K Si Al +Mg Taille Morphologie
Shalel 8 2 2 2 X 0-10 um  Tablettes
Shale2 4 3 2 1 X X X 0-1 um
Shale3 4 3 2 1 / X X 0-2 um Tablettes
Shale4 1 2 2 1 X X 0-1 pm
Shale5 1 2 2 2 X X 0-2 um
Shale6 1 3 2 2 X XXX 0-2 um
Shale7 1 3 2 2 X XXX 0-10 um  Tablettes, globules
Ferr1 2 1 0 O X 0-10 um  Aciculaires
Ferr2a 2 2 2 2 X 0-10 um  Tablettes, globules
Ferr2b 2 1 3 3 X 0-10 um  Aciculaires, globules
Ferr3 2 1 3 3 / 0-10 um  Tablettes, aciculaires
Ferr4 1 1 3 3 X 0-1pm
Ferr 5 1 1 3 2 X 0-10 um  Tablettes

Tableau 21 - Synthése par source géologique des analyses et observations au MEB-EDXS pour 30 échantillons
étudiés. Légende :

1:>50%;2;entre10et50%;3:<10 %.
XXX : trés abondant ; X : présent ; / : parfois détecté.

Ferricrétes

Concernant les ferricrétes, des structures globulaires ont été repérées sur certains d’entre
eux. Lorsque ces globules sont observés en coupe au MEB-EDXS (cassures naturelles), on
constate qu’ils sont constitués de cristaux aciculaires d’oxydes de fer (Figure 29). Ce type de
cristaux est indicateur d’une recristallisation indépendante des oxydes de fer, nécessitant des
conditions d’altération intenses. Bien que leur présence ne soit pas systématique au sein d’une
méme une source, ni caractéristique d’une seule source, cette morphologie des cristaux n’a été
observée que dans des ferricretes situés aux environs ou en relation directe avec des formations
Malmesbury. Ceci est cohérent avec les observations de terrain réalisées par ailleurs en ce qui
concerne les silcrétes, dont les mécanismes de formation sont proches de ceux des ferricrétes.

Les recristallisations de silcretes sont en effet particulierement fréquentes au niveau des
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formations Malmesbury, et beaucoup plus rares au sein des formations Table Mountain,
montrant que ces derniéres sont moins sensibles aux phénomenes d’altération (Roberts, 2003).
La présence de cristaux aciculaires est donc un indice potentiel en faveur d’une origine liée aux

formations Malmesbury.

b. DRX sur poudre et en surface

Pour la recherche de phases discriminantes entre les sources, un total de 87 échantillons
géologiques a été analysé sur poudre par DRX. Etant donné I'abondance des argiles dans les
échantillons de shale, ces dernieres ont fait I'objet d’'une attention spécifique. Les poudres
analysées ont été déposées sur lames de verre pour une identification plus précise (voir ANNEXE
1.7).

En complément de I'analyse globale, la phase inférieure a 2um a été extraite et étudiée
pour 16 échantillons. Divers traitements (ajout de solvant, chauffage) permettent de confirmer
et compléter les résultats obtenus sur la poudre globale. Le principe et le protocole suivi sont
décrits en détail en annexe.

Ces résultats ont été comparés a I'analyse de surface, sur une sélection de 30 échantillons

représentatifs des sources les mieux discriminées par I’analyse sur poudre.

Nous allons exposer ici les principaux résultats de cette approche croisée entre analyse sur
fraction fine orientée, sur poudre globale orientée, et sur surface non traitée. Les données ont

été synthétisées par sources (Tableau 22 ; données détaillées ANNEXE VI.2).

e Analyses sur poudres orientées

Shales

Au sein des sources de shale, les phases détectées sont en partie identiques d’une source
a l'autre : quartz, argile de type illite (ou muscovite), argile de type kaolinite, et hématite ou
goethite. Il existe toutefois des différences non négligeables entre les différentes formations

géologiques.
Au niveau de la fraction fine, les sources Klipheuwel présentent des caractéristiques

différentes des autres sources (Shale 2, 3 et 4). Elles contiennent plusieurs argiles interstratifiées

(raies principales entre 15 et 10 A), et parfois des argiles de type chlorite (raie principale a 14 A,
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quel que soit le traitement). Lillite et la kaolinite sont les seules argiles présentes dans la source

locale (Shale 1).

Sur poudre globale, ces phases ne sont pas toujours observées. Les argiles de type chlorite
peuvent étre identifiées dans une seule source (Shale 4) (Figure 28). La source Shale 3 est I'une
des plus caractéristiques, du fait de la présence systématique d’une raie large vers 13 A sur
poudre globale dans les échantillons de la source Shale 3, indiquant un mélange d’argiles
interstratifiées. Il s’agit d’'un bon marqueur potentiel. De méme, la paragonite, une autre argile
plus rare, n’est détectée que dans la source Shale 7, associée aux formations Malmesbury. Elle
n’apparait cependant que ponctuellement.

Les caractéristiques de l'illite donnent des indications complémentaires. En effet, on peut
distinguer deux types d’illite, une bien cristallisée (Well crystallysed illite, WCI) et une moins bien
cristallisée (Poorly cristallysed illite, PCl), en fonction de la symétrie de la raie principale
(Gharrabi et al.,, 1998 ; Meunier et Velde, 2004). Or, dans les shales issus des formations
Malmesbury (Shale 6 et 7), seule l'illite bien cristallisée est observée, au contraire de toutes les
autres sources (Figure 28). Cette caractéristique est également partagée par certains shales

indurés trouvés en correspondance avec les formations Malmesbury (Ferr 2a).

Source Nb Formation géol. Q H G | K Ch Inter. Pa Crist. illite
Shalel 16 Table Mountain X X X X PCI, WCI
Shale2 11 Klipheuwel X X X X <2um <2um PCI, WCI
Shale3 10 Klipheuwel X X X / <2um X PCl, WCl
Shale4 5 Klipheuwel X X X X / <2um PCI, WCI
Shale5 2 Table Mountain X X X X PCI, WCI
Shale6 10 Malmesbury X X X WCI
Shale7 2 Malmesbury X X X <2um X WCl
Ferr1 11  Tertiary/quater. / X X X

Ferr2a 6 Tertiary/quater. / X / X WCl
Ferr2b 9 Tertiary/quater. / X /

Ferr3 2 Tertiary/quater. / X /

Ferr4 1 Tertiary/quater. X X X

Ferr 5 2 Surf., Table Mountain / X X X

Tableau 22 - Synthése par source géologique des phases détectées par DRX sur poudre sur un total de 87
échantillons.

Q: quartz — H : hématite — G : goethtie — | : illite/muscovite — K : argile type kaolinite — Ch : chlorite — Inter :
argile interstratifiée. Pa : paragonite.

X : présent ; / : parfois détecté ; <2um : présent dans la fraction <2um.
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L'information sur les phases minérales permet donc d’identifier des indices de provenance
pour les shales, caractéristiques non nécessairement d’une seule source, mais le plus souvent
d’un ensemble de sources provenant de la méme formation géologique (Tableau 22). Le moyen
le plus sGr de discriminer les sources de différentes origines serait une analyse systématique de
la fraction fine. Toutefois, cette analyse nécessite un volume inital de matiere premiére
important, de l'ordre du volume des piéces les plus petites (1 a 2 cm?). Les contraintes
intrinséques au matériel font que seule I'analyse sur poudre globale a été appliquée aux
échantillons archéologiques. L'étude de la phase argileuse nous a cependant permis de mieux

appréhender les particularités intrinseques a chaque formation géologique.

Ferricretes

Pour les ferricretes, la goethite et I’hématite sont les phases majeures détectées (Tableau
22). Leur présence n’est pas liée a une provenance spécifique. Les phases accessoires, quartz,
kaolinite, illite, ne sont pas non plus discriminantes. Cela s’explique en partie par la variabilité
des modes de formations de ces matériaux. La DRX n’est donc pas adaptée pour discriminer des

sources de ferricretes.

e Analyse de surface

Les résultats de I'analyse sur poudre ont été comparés a ceux de I'analyse de surface. Dans
ce cas, les argiles interstratifiées ne sont pas détectées (voir 11.1.1). La présence de chlorite n’est
pas non plus évidente, certaines de ses raies étant proches de celle de la kaolinite. Seule la
paragonite est détectée sans ambiguité. L'illite WCI est différenciée d’'un mélange d’illite PCl et
W(CI uniquement dans les roches argileuses, et pas dans les shales indurés. L’analyse de surface
donne donc quelques indications, mais moins que I'analyse sur poudre. Cette derniére sera donc

privilégiée pour discuter de la provenance des échantillons archéologiques.
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Shale 1 (14050b)

Intensité (u. a.)
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Shale 3 (14693¢)
Q
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5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55
2 teta (°)

Shale 6 (14696c)

Intensité (u. a.)

2 teta (°)

Figure 28 — Images MEB en électrons rétrodiffusés montrant la microstructure des shales selon les sources, et
diffractogrammes sur poudre montrant leur composition minéralogique.

A inter : argile interstratifiée ; H : hématite ; G : goethite ; | : illite/muscovite ; K : kaolinite ; Q : quartz.
Barre d’échelle photos : 1 cm.
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Figure 29 — Suite figure précédente, image MEB et diffractogramme d’un échantillon de ferricréte géologique
collecté sur I'une des sources associées aux formations Malmesbury.

Barre d’échelle photos : 1 cm.

c. Analyses élémentaires sur poudre par ICP-OES et ICP-MS

L’analyse élémentaire, en particulier I'analyse des éléments traces, a été testée a partir de
deux méthodes d’analyse complémentaires, I'ICP-OES et I'ICP-MS, permettant le dosage des
éléments majeurs et traces. Comme indiqué précédemment, ces analyses ont été effectuées par
le SARM (Nancy), un laboratoire spécialisé. Dans ce travail, un investissement important a été
consacré au traitement des données. Une sélection de 64 échantillons géologiques issus de 6
sources différentes a été réalisée (résultats en ANNEXES VI.6 et VI.7). Les sources sélectionnées
sont avant tout les sources de shale les plus proches du site, en comparaison avec une source
allochtone, et deux sources de ferricretes.

Contrairement aux méthodes précédentes, il ne s’agit pas de déterminer la présence ou
absence de certains criteres ou minéraux, mais d’isoler des variations significatives de teneurs en
éléments entre les différentes sources. Travailler avec des valeurs quantitatives permet d’avoir
recours plus facilement a des analyses statistiques multivariées, proposant une réduction du
nombre de variables tout en mettant en évidence le maximum de variance entre les échantillons
étudiés (analyse statistique exploratoire, voir principe ANNEXE 1.10). La distribution des points
peut également étre caractérisée par un intervalle de confiance, permettant de contréler
rigoureusement |'attribution d’une piéce inconnue a un groupe préétabli (ellipses de confiance

sur des représentations binaires ou ternaires).
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L'une des limites dans la recherche de différences inter-sources pour les ocres réside dans
le fait qu’il s’agit de mélanges multi-phasiques. Ainsi, des sources différentes sont susceptibles
de présenter des teneurs en éléments majeurs proches. Au contraire, pour une méme source,
les proportions des différents minéraux peuvent étre variables. Dans ce cas, de fortes disparités
dans les teneurs pourront étre observées a l'intérieur d’une source.

La méthode de traitement proposée par R. Popelka-Filcoff permet de limiter cette
variation intra-source (Polpelka-Filcoff et al., 2007a; 2007b ; 2008). Selon cette méthode, les
teneurs en éléments traces corrélés positivement a un élément majeur sont pondérées par la
teneur en cet élément (calcul du rapport élément trace/élément majeur). Cette pondération
permet de caractériser une source non par des teneurs absolues en éléments, mais par des
teneurs relatives, moins a méme de varier lorsque les teneurs absolues varient. Les oxydes de fer
étant a la base de la définition d’une ocre, cette méthodologie a été appliquée en utilisant les
éléments traces corrélés positivement au fer. Elle s’appuie sur le postulat que ces éléments sont
associés a la phase oxyde de fer dans les roches ferrugineuses, et que ces derniers sont
susceptibles de varier en fonction des sources.

Pour cette étude, étant donné qu’il existe dans la littérature plusieurs méthodes
proposées pour traiter les données, les principales étapes du traitement sont exposées, puis les
résultats seront discutés. Nous avons d’abord considéré les éléments seuls, puis les logarithmes

des rapports entre éléments traces et fer.

e Eléments majeurs

Les éléments majeurs rencontrés dans les différentes sources sont toujours Si, Al ou Fe
seul. Au contraire, les éléments Ca, Mg, Na, K et P sont toujours bas, inférieurs a 6 % en
pourcentage d’oxydes, dans les shales comme dans les ferricretes. Les teneurs en fer sont trés
variables, allant de 4 % a 84 % en Fe,0s. Elles varient de seulement 4 a 16 % dans les shales
tandis qu’elles sont comprises entre de 20 a 84 % pour les ferricrétes. Toutefois, dans deux
piéces associées aux sources de ferricrétes, le taux en Fe,03 est inférieur a 50 % et le taux en
Al,O3 supérieur a 10 % (14698e et f, source Ferr 2). Ces caractéristiques correspondent en
théorie a des shales plus qu’a des ferricrétes, d’aprés les critéres établis précédemment. On
constate dés a présent la grande variabilité de composition auquelle conduisent les altérations

secondaires.

Au sein des shales, des tendances différentes peuvent s’observer au niveau des éléments

majeurs. Les teneurs en aluminium sont plus élevées dans les sources shale 1 et shale 6, et plus
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faibles dans les sources shales 2 et 3 (Klipheuwel formation). Le diagramme binaire Fe,0s; en
fonction d’Al,O3; permet de séparer les sources 1 et 4 des sources 2 et 3. Via les éléments
majeurs, une certaine variabilité inter-source s’observe donc, mais les variations intra-source

restent trop fortes pour qu’on puisse les séparer complétement (Figure 30).

e Eléments traces

Les teneurs en éléments traces permettent d’observer des tendances selon certaines
sources. Les éléments Nb, Ta, Y et des terres rares (Th et U exceptés) permettent par exemple de
discriminer les sources de shale de celles de ferricrete. Pour aller plus loin, les données ont été

traitées par analyse statistique, par (ACP).

Parmi les éléments traces dosés, 35 ont pu étre exploités par traitement statistique. L'un
des critéres est I'absence ou le faible nombre d’échantillons pour lesquels I'élément n’est pas
détecté, car cela conduit a des valeurs manquantes. L’analyse en composante principale (ACP)
de ces éléments met en évidence des différences importantes entre shale et ferricrétes (Figure
31). Parmi les éléments ayant la plus grande contribution dans le calcul de la composante PC 1,
on retrouve les éléments Nb, Ta, Y et les terres rares. On constate que les pieces aux taux de fer
bas parmi les ferricrétes sont plus proches des ferricretes que des shales (source Ferr 2).

Si on ne considére plus que les sources de shale, sept éléments apparaissent plus
discriminants : As, Cr, Ge, Nb, Nd, Pb et Th. Une ACP sur ces éléments permet ainsi de séparer
trois des sources de shale (ACP IlI, Figure 32). Un recouvrement existe toutefois entre deux des

sources issues d’'une méme formation géologique (Shale 2 et 3).

e Eléments traces corrélés au fer

Afin d’appliquer la méthode se basant sur I’étude des logarithmes des rapports entre les
éléments traces et le fer, il est nécessaire de déterminer quels éléments sont corrélés
positivement avec ce dernier. Des tests de Pearson sont utilisés pour calculer un indice de
corrélation entre éléments et la probabilité qui lui est associée (matrice des corrélations), selon
la méthode mise au point par R. Popelka-Filcoff et collaborateurs (2007 ; 2008). Le premier test a
été réalisé sur tous les échantillons, en prenant en compte tous les éléments (Tableau 23). Dans
ces conditions, seul As est significativement corrélé de facon positive au fer (intervalle de
confiance supérieure a 90 %). Un seul élément trace n’est pas suffisant pour discriminer entre

plusieurs sources. Pour aller plus loin, il a fallu tester shales et ferricrétes séparément.
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Figure 30 — Diagramme binaire
des éléments majeurs fer et
aluminium, exprimés en %
d’oxydes, montrant les
différences et similitudes de
composition entre les sources de
shale.

Ellipse de confiance : 90 %.

Figure 31 — Composantes 1 et 2
de I’ACP | réalisées a partir de
tous les éléments traces (N=36),
discrimination selon le type de
matiére premiére.

Total de la variance : 74 %.
Ellipses de confiance : 95 %.

Figure 32 — Composantes 1 et 2 de
I’ACP Il réalisées sur les d’As, Cr,
Ge, Nb, Nd, Pb et Th,
discrimination entre les sources
de shale.

Total de la variance : 85 %.

Ellipses : 90 %, 95 %.
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Parmi les échantillons de shale, Fe est corrélé positivement avec K et Ti en ce qui concerne
les éléments déterminés par ICP-AES. Il est en revanche anticorrélé avec Si. Au niveau des
éléments traces déterminés par ICP-MS une corrélation positive avec Fe est observée pour As,
Ba, Co, Cr, Ga, Nb, Pb, Sb, Ta, V, Y, U et presque toutes les terres rares. La plupart de ces
éléments s’averent aussi corrélés positivement avec Al, a I'exception de Sb et Co.

Les corrélations entre éléments sont trés différentes dans les ferricréetes. Cette fois, seuls
Sr et Ba, dans une moindre mesure, sont corrélés positivement avec le fer. Ce dernier est par

ailleurs anticorrélé avec nombre d’éléments majeurs et traces, y compris Si et Al.

As Ba Co Cr Cu Ga Nb Pb Rb Sb Sr Ta V) \' Y Zr

Tous les échantillons
Fe 0.48 -0.67 -0.27 0.05 -0.14 -0.79 -0.88 0.06 -0.95 -0.10 -0.36 -0.89 0.30 0.08 -0.79 -0.71

Al -0.27 0.68 0.08 0.14 020 053 090 0.04 090 0.12 0.19 0.8 -0.16 -0.01 0.87 0.77
Shales

Fe 092 062 049 0381 -0.12 062 066 083 -0.30 089 -0.10 0.71 0.71 0.89 0.52 0.24
Al 0.41 045 -047 0.70 0.09 0.84 054 0.16 043 -0.15 -0.29 0.44 0.46 0.28 0.66 0.44
Ferricrétes

Fe -0.26 0.21 0.11 -045 -0.93 -0.83 -0.89 -0.40 -0.79 -0.37 0.74 -0.88 0.08 -0.38 -0.64 -0.78
Al 0.20 -0.06 -0.20 0.47 085 0.84 093 035 084 034 -0.72 093 0.04 036 0.69 0.76

Tableau 23 - Coefficients de corrélation (r, corrélations linéaires de Pearson) entre le fer, 'aluminum et les
principaux éléments traces présents dans les échantillons géologiques. Les calculs ont été réalisés en prenant
en compte I'’ensemble des éléments traces et majeurs exploitables. Les données surlignées en vert
(corrélation positive) et en rouge (corrélation négative) représentent les valeurs les plus significatives (seuil
de probabilité p a 90 %).

e Logarithmes des rapports éléments traces sur le fer

Les rapports sur le fer des éléments précédemment sélectionnés ont été calculés. Comme
les rapports ne suivent pas une distribution normale, ils ne peuvent étre utilisés dans une ACP.

Ce sont donc les logarithmes des rapports qui ont été utilisés.

La liste d’éléments corrélés positivement au fer dans les shales a été traitée en premier
lieu. Cette liste comprend 26 éléments, mais certains d’entre eux sont aussi corrélés
positivement a I'aluminium. Ils sont plus susceptibles d’étre associés aux argiles qu’aux oxydes
de fer, aussi ils n"ont pas été conservés. Une ACP a partir des éléments restant, As, Ba, Co, Cr,
Nb, Pb, Sb, Ta U et V, montre que les sources les mieux séparées sont a nouveau les sources de
shale d’une part, et celles de ferricrétes de I'autre (ACP I, Figure 33). Les facteurs de plus faible

variance permettent de caractériser les sources de shale, mais cette fois shales et ferricrétes ne
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sont plus séparés. En parallele, on vérifie également que le diagramme binaire des logs des
rapports de Ba et Sr, corrélés au fer sans les ferricretes, sépare également la distribution des

sources de shale de celles de ferricrétes (Figure 34).

Pour limiter les effets de la variabilité interne des sources de shale, il faut comme
précédemment les traiter seuls. Apres réduction de variables en utilisant les résultats de I'ACP
I, les logs des rapports des éléments suivants ont été conservés: As, Ba, Cr, Sb et V. Une
derniére ACP (ACP IV, Figure 35) réalisée a partir de ces rapports permet une discrimination

maximale entre les quatre sources de shale.

Synthése

Quelle que soit la méthode de traitement choisie, qu’on considere les éléments seuls ou
les logarithmes des rapports sur le fer, les éléments traces sont d’abord caractéristiques du type
de source, « shales » ou « ferricrétes ». La différence de composition en éléments majeurs n’est
cependant pas le seul facteur a I'origine de cette discrimination. En effet, les deux shales indurés
trouvés prés des sources de ferricrétes sont trés éloignés de la distribution des sources de shale
considérées, bien qu’ils présentent des taux de fer proches. Des processus d’altération
secondaire distincts dans la formation des affleurements de shale et ceux de ferricrétes
pourraient expliquer cette différence géochimique autant que chimique. En conséquence,
lorsqu’on s’intéressera aux échantillons archéologiques, il faudra nécessairement passer par une
premiére étape de traitement, afin de vérifier que la matiére premiére identifiée par d’autres
méthodes (observation, MEB-EDXS ou DRX), correspond bien a celle définie a partir des
éléments traces. En ce qui concerne les shales, les deux méthodes de traitement sont difficiles a
départager. Une étape supplémentaire a été nécessaire pour mieux les départager, |'attribution

d’échantillons archéologiques de provenance inconnue.
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Figure 33 - Composantes 1 et 2 de
I’ACP Il réalisées sur les logs des
rapports au fer de 10 éléments
traces, discrimination selon le
type de matiére premiére.

Total de la variance : 87 %.

Ellipses de confiance : 95 %.
Valeurs manquantes : moyennes.

Figure 34 — Diagramme binaire
log Sr/Fe et log Ba/Fe, éléments
corrélés au fer dans les
ferricrétes, discrimination selon
le type de matiére premieére.
Ellipses de confiance : 95 %.

Figure 35 - Composantes 1 et 2 de
I’ACP IV réalisées sur les logs des
rapports au fer des éléments As,
Ba, Cr, Sb et V, discrimination
entre les sources de shale.

Total de la variance : 87 %.
Ellipses : 90%, 95 %.

Valeurs manquantes : absentes.
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e Attribution d’échantillons archéologiques

Les deux méthodes de traitement utilisées précédemment, sont chacune susceptibles de
donner des indications sur I'attribution d’échantillons archéologiques a I'une ou l'autre des
sources. Ce sont nos modeles de référence. Un total de dix échantillons, six de shale et quatre de
ferricrétes, a été analysé dans les mémes conditions que les échantillons géologiques, et les
données injectées dans chacun des modeéles. La nature des échantillons a été déterminée a

partir de la méthode de classement définie plus haut (voir 111.3.2).

Ferricrétes

Les éléments traces seuls permettent d’attribuer trois échantillons de ferricretes sur
quatre (PC 1 et 2 de I'ACP |, Figure 36). Les logarithmes des rapports donnent de meilleurs
résultats, tous les ferricrétes archéologiques deviennent compatibles avec la distribution des
ferricretes géologiques (ACP lll, Figure 37). Toutefois, le faible nombre de sources considérées ne
permet pas d’affirmer une relation stricte entre les échantillons archéologiques et la source Ferr
2 ou Ferr 1, seulement de constater une affinité de composition.

L'une des pieces décrite au départ comme shale présente les mémes caractéristiques
qgu’un ferricréte (Arch 9), quelle que soit la méthode de traitement utilisée. Cette piece ne peut
donc étre comparée aux sources de shale dans les modeéles établis précédemment. Il s’agit d’'une

forme d’altération secondaire plus avancée (shale induré).

Shales

Trois échantillons de shale sur cing s’accordent avec la distribution des shales géologiques
d’apres I'ACP | (ensemble des éléments traces, PC 1 et 2) (Figure 36). L'ACP Il restreinte a
quelques éléments donne le méme résultat, et permet d’attribuer ces trois échantillons a la
source Shale 1 (Figure 38). Avec les logarithmes des rapports, non plus trois mais quatre
échantillons entrent dans la distribution de la source Shale 1 (ACP Ill, Figure 37). Le dernier reste
en dehors de la répartition des sources étudiées. Selon I'ACP 1V, si la séparation des sources est
meilleure globalement, deux sources se recoupent partiellement a 95 % d’intervalle de confiance
(PC 1 et 2) (Figure 39). Du fait de ce recouvrement, seulement trois échantillons peuvent étre
attribués a la source shale 1, contrairement a précédemment. Un quatrieme est situé a la limite

entre les sources Shale 1 et 6.

Pour aller plus loin, les éléments de plus grands poids selon I'axe PC 1 et PC 2,

respectivement Ba et As, ont été isolés. Le diagramme binaire des logs des rapports pour ces
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deux éléments attribue quatre échantillons archéologiques a la source Shale 1 (Figure 40). Cette
représentation apparait la plus efficace pour traiter de la provenance des shales dans le contexte
de Diepkloof Rock Shelter. Elle permet en effet de comparer une source locale a des sources
semi-locales ou allochtones, ce qui est I'un des meilleurs moyens pour vérifier d’'une part
I'origine anthropique des piéces, d’autre part pour isoler des piéces qui auraient été

transportées sur de longues distances.

Altérations possibles

De faibles différences d’attribution sont observées sur les diagrammes binaires des logs
éléments traces/fer sélectionnés, savoir As, Ba, Cr, Sb et V. Il y a toujours au moins trois
échantillons sur 4 attribués a la source Shale 1, mais ce ne sont pas toujours les mémes. Ceci
peut étre a la variabilité interne de la source, ou a une légére altération des échantillons
archéologiques. Quoi qu’il en soit, leurs teneurs en éléments traces, considérées dans le détail,
ne sont pas strictement les mémes que celle de la source. Une analyse multivariée prenant en
compte plusieurs éléments apparait donc comme le meilleur moyen de s’affranchir de ce léger
biais possible : la variance globale, celle caractérisant la source d’origine, prend le dessus sur les

petites variations de chaque élément.

Synthése

Entre les deux méthodes testées, le traitement a partir des logarithmes des rapports
apparait plus avantageux dans le contexte étudié. Alors que seulement trois échantillons sont
attribués a la source Shale 1 en considérant les teneurs absolues, les teneurs relatives lui en
associent quatre. Cette attribution est validée a la fois par I’ACP Ill, le diagramme binaire log
As/Fe et log Ba/Fe, et dans une moindre mesure I’ACP IV. La probabilité est donc grande que
quatre et non trois échantillons appartiennent a la source Shale 1. Cette attribution est
également cohérente avec le fait que cette source est située a I'intérieur méme de I’abri.

Ces différences d’attribution s’expliquent par un échantillonnage qui ne rend pas compte
de la variabilité intra-source dans son ensemble. En effet, si on considere le diagramme Fe,05 en
fonction d’Al,03, on constate que I’échantillon étant situé en dehors de la source shale 1 (Arch
10) a une composition différente en éléments majeurs (Figure 41). La pondération permet donc
de s’affranchir en partie de la limite de I’échantillonnage, celui-ci ne représentant pas toujours

fidelement la variabilité intra-source telle qu’elle existait au moment de I'exploitation.
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Figure 36 — Attribution de 10
échantillons archéologiques selon
I’ACP I réalisées sur I’ensemble
des éléments traces.
Discrimination selon le type de
matiére premiére.

Ellipses de confiance : 95 %.

Figure 37 - Attribution de 10
échantillons archéologiques selon
I’ACP Ill réalisées sur les logs des
rapports éléments traces/fer.

Discrimination selon le type de
matiére premiere.

Ellipses de confiance : 95 %
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Figure 38 — Attribution de 5
échantillons archéologiques selon
I’ACP Il sur une sélection
d’éléments traces.

Répartition des sources de shale.

Ellipses de confiance : 95 %.

Figure 39 - Attribution de 5
échantillons archéologiques selon
I’ACP IV réalisées sur une
sélection de logs de rapports
éléments traces sur le fer.
Répartition des sources de shale.

Ellipses de confiance : 95 %.

Figure 40 - Attribution de 5
échantillons archéologiques selon
les diagrammes binaire de log
As/Fe et log Ba/Fe.

Répartition des shales.

Ellipse de confiance : 95 %.
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e Bilan et discussion

Nous avons pu montrer aussi bien par [|'étude des échantillons géologiques
gu’archéologiques, qu’il existe une différence entre la classification des roches qu’on peut
proposer a partir de leurs caractéristiques macroscopiques et chimiques, et la « nature »
géochimique des matériaux. Les implications de cette observation pour les recherches de
provenance sont importantes. Cela nécessite de passer par deux étapes de traitement, I'une ou
toutes les sources sont prises en compte, 'autre adaptée a la « nature » des matiéres premieres.
Cela signifie également que la notion de source est difficile a définir. Il faut tenir compte du lieu

de prélevement mais aussi de la géochimie des matériaux pour définir chaque source. Les cas
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limites rencontrés sont trop peu nombreux pour que I'on puisse proposer d’autres critéres que
la géochimie pour faire cette distinction dans le cadre de ce travail.

Cette caractéristique des sources ferrugineuses pourrait étre d’ordre plus général, si on
compare les conclusions de ce travail a celles de l'unique étude qui est parvenue jusqu’a la
comparaison directe entre sources géologiques et échantillons archéologiques (Eiselt et al.,
2011). Eiselt et collaborateurs ont en effet di distinguer deux types de sources en fonction de la
nature des roches, des « hématites terreuses » d’une part, et des « hématites spéculaires »
d’autre part. De méme, les échantillons archéologiques sont séparés en deux groupes. Au

contraire de cette étude, aucun cas limite n’est observé.

En ce qui concerne plus spécifiquement les ferricretes, le faible nombre d’éléments traces
associés au fer est une limitation importante. Ceci pourrait étre en partie d{ a la variabilité des
oxydes de fer présents. Selon I’ACP réalisée a partir des teneurs absolues comme a partir des
logarithmes des rapports sur le fer (ACP | et lll), on observe en effet une différence de répartition
des échantillons Ferr 2, corrélée en partie a la nature des oxydes de fer présents, goethite ou
hématite. Ceux plus riches en goethite sont distincts de la majorité de ceux riches en hématite
(Figure 42). Cette disparité constitue une limite pour la recherche de provenance pour les
ferricrétes. Etant donné le faible nombre de sources étudiées pour les ferricréetes, il n’a pas été

possible (ni utile) d’aller plus loin pour pallier cette limite.

En ce qui concerne les shales en revanche, I'approche développée présente un fort
potentiel. En effet, bien que distantes d’a peine 10 km dans certains cas, les sources sont aussi
bien discriminées par les teneurs absolues en éléments traces que par les teneurs pondérés par
le fer. De plus, la variabilité interne des sources est en grande partie pondérée par I'utilisation
des teneurs relatives (logarithmes des rapports). De maniere générale, une ACP sur plusieurs
logarithmes est préférable car elle permet de limiter des variations apparemment aléatoires de
teneurs en éléments traces, compensant ainsi davantage les problemes de variabilité intra-
source et d’éventuelles altérations des matériaux archéologiques. Dans le cas étudié toutefois,
I"utilisation du diagramme binaire des logarithmes des rapports de plus haut poids dans le calcul
de la variance, Ba/Fe et As/Fe, est plus intéressant, car il permet de comparer la source locale

aux autres sources.
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d. Eléments traces : analyses de surface par PIXE

Deux choix sont possibles pour I'étude de provenance par PIXE : soit analyser I'ensemble
du corpus géologique afin de réaliser un référentiel spécifique a la méthode et a I'analyse de
surface ; soit ne conserver que les éléments pour lesquels il a été vérifié que les résultats de
I'analyse sur poudre par ICP jusqu’a I'analyse de surface sur échantillons archéologiques sont
comparables a 20 pres, et comparer les données PIXE de surface au corpus défini par ICP.

Nous avons fait le choix, pour limiter le nombre d’analyses, de travailler avec le méme
corpus de référence que précédemment. L'étude sera donc restreinte aux quatre éléments
déterminés précédemment comme les moins susceptibles de varier: As, Nb, Pb et Y. Ces
éléments ont I'avantage d’étre tous corrélés positivement au fer au moins dans les échantillons

de shale. Les logarithmes des rapports peuvent donc étre utilisés.

e Attribution d’échantillons géologiques

Un test a été réalisé afin de vérifier que les échantillons géologiques analysés en surface
sont bien attribués aux sources dont ils sont issus, lorsque les résultats PIXE et ICP sont
comparés. Une analyse en composante principale a été réalisée a partir des teneurs ICP-MS (logs
des rapports sur le fer, ACP V). Les coordonnées des teneurs obtenues en surface par PIXE ont
été calculées en parallele. Pour les ferricretes, les teneurs en éléments traces sont trop souvent
en dessous des limites de détection, ce qui ne permet pas de calculer des coordonnées par ACP.

Ils peuvent étre étudiés a partir des diagrammes binaires des logs des rapports.

On vérifie bien que les deux échantillons de shale étudiés sont tous attribués a leur source
d’origine selon les composantes 1 et 2 (Figure 43). Les sources sont cependant moins bien
séparées que lorsqu’un plus grand nombre d’éléments traces étaient considérés.

Sur les diagrammes binaires des logarithmes, les échantillons analysés par PIXE sont
également attribués convenablement aux sources dont ils proviennent, les shales comme les
ferricrétes. L'analyse de surface doit donc permettre d’attribuer des échantillons inconnus. Le
diagramme binaire qui permet le mieux de séparer les sources est le diagramme des logs As/Fe

et Pb/Fe (Figure 44).
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e Attribution d’échantillons archéologiques

Parmi les échantillons archéologiques, cing ont servi a tester la validité du modéle
précédemment établi, trois shales et deux ferricretes. On vérifie que les trois shale suivent bien
les mémes tendances que précédemment suivant I’ACP précédente (ACP V, Figure 45) :

- deux entrent dans la distribution de la source shale 1 (Arch 5 et 6) ;

- le troisieme est entre les sources de shale et de ferricretes (Arch 7).

Ces résultats sont en tous points compatibles avec ceux de I'ICP.

Les mémes conclusions sont observées pour les shales sur le diagramme binaire des log

As/Fe et log Pb/Fe. Pour les ferricretes, on montre également que les échantillons

archéologiques sont compatibles avec les sources géologiques étudiées (Figure 46).

e Conclusion

L'analyse de surface par PIXE présente le potentiel nécessaire pour entreprendre des
recherches de provenance. Il a fallu néanmoins sélectionner rigoureusement les éléments
étudiés pour éviter les effets des altérations de surface et autres biais. Le faible nombre
d’éléments traces considérés rendent les discriminations entre sources moins évidentes par
rapport a I'analyse sur poudre par ICP. Le PIXE pourrait donc étre limité a I'analyse des pieces
présentant des traces anthropiques, pour lesquelles le recours au prélevement est plus difficile a

justifier.
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Figure 43 — Composantes 1 et 2
de ’ACP V réalisées a partir des
logs des rapports d’As, Nb, Pb, Y
(dosage ICP) et distribution des
échantillons géologiques analysés
par PIXE.

Total variance : 97 %
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Figure 44— Diagramme binaire de
log As/Fe et log Pb/Fe,
distribution des échantillons
géologiques analysés par PIXE.

Ellipses de confiance : 95 %
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e. Complémentarité des méthodes et bilan

Cette partie détaillée sur les recherches de provenance, s’appuyant sur plusieurs
méthodes, depuis I'observation jusqu’a I'analyse par faisceau d’ions, montre que chacune
apporte une contribution a part entiere a la discrimination entre sources, y compris
I'observation a la loupe binoculaire.

Un schéma de synthése des différents indices de provenance pouvant étre utilisé dans le
contexte géologique étudié a pu étre établi pour les sources de shale, a partir des informations

obtenues (Figure 47).
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Examen macroscopique Am'bumI «sml&‘
Autre Structure finement laminée
MEB-EDXS / \
Tablettes Al, Si, Mg, Fe Aucun indice Tablettes Si, Al, K, juxtaposées
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Figure 47 — Schéma de synthése établi a partir de différentes méthodes pour déterminer la provenance ou
I'origine géologique d’ocre (shales) dans le contexte proche de Diepkloof Rock Shelter, Afrique du Sud.

La structure est un premier critére pour séparer les shales en fonction de leur origine
géologique. Examen macroscopique et MEB-EDXS sont complémentaires. Le MEB-EDXS permet
d’observer la structure a une échelle plus fine (microstructure), et de caractériser la composition
élémentaire des grains et cristaux observés. Dans le cas ou |'état de surface est représentatif de
la globalité de I’échantillon, observation et analyse peuvent étre pratiquées en surface. Plus une
surface observée sur |"échantillon est importante, meilleure est la représentativité de
I'observation.

La DRX met en évidence la présence de différentes familles d’argile en fonction de I'origine
géologique des sources. A l'inverse du MEB-EDXS, I'application non invasive est tres limitée, du
fait de la difficulté a identifier les argiles sur échantillons massifs. L’analyse sur poudre orientée

est indispensable pour conclure.

Pour les ferricretes, les indices de provenance a partir du MEB-EDXS sont moins clairs si on
ne considére que les sources géologiques. La forme des cristaux d’oxydes de fer est le seul
critére qui peut étre utilisé, pour identifier des formes de recristallisation caractéristiques des
altérations secondaires associées aux formations Malmesbury. Il n’y a pas de phases
minéralogiques caractéristiques.

L'analyse des éléments traces est I'une des approches les plus complétes, puisqu’elle

permet d’utiliser un méme critére (sélection d’éléments traces) pour discriminer plusieurs
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sources en méme temps. La mise en ceuvre de recherches de provenance dans le cas
d’échantillons a la composition trés variable comme les ocres impose cependant une limite : les
sources doivent étre étudiées en prenant en compte la nature des roches. Les meilleurs résultats
ont été obtenus lorsqu’il a été possible de réaliser des groupes macroscopiques ou
minéralogiques au préalable, et en réalisant un traitement par analyse statistique en deux
étapes.

Entre les deux techniques d’analyse élémentaire utilisées, ICP et PIXE, les modeles de
référence les plus fiables sont obtenus avec celle qui permet le dosage du plus grand nombre
d’éléments traces, I'ICP-MS. En revanche, le caractére non-invasif du PIXE, apparait plus adapté
pour une premiére approche, et pour étudier des piéces sur lesquelles il n’est pas possible de

prélever.
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111.3.4. Traitement thermique

Les objectifs principaux des recherches menées sur la question du traitement thermique
ont été la constitution d’un corpus de référence en complément des données bibliographiques,
la comparaison des données de laboratoire avec celles obtenues a partir d’un feu expérimental,
et la comparaison de différentes méthodes pour le diagnostic de chauffe. Trois méthodes ont
été utilisées, DRX, MET, et TL. L’application des deux dernieres méthodes, toutes deux invasives,
a été limitée en ce qui concerne l'application aux échantillons archéologiques, en raison du
contexte a Diepkloof qui n’est pas favorable a une distinction entre traitement thermique et
chauffe accidentelle. En revanche, la réalisation d’un foyer expérimental s’est avérée cruciale

pour mieux comprendre les transformations mises en jeu.

a. Méthodes basées sur I’état de cristallinité de ’hématite

e Protocole expérimental

Pour I'étude des caractéristiques cristallines d’une I’hématite issue d’un chauffage de
goethite, deux types d’expérimentation ont été réalisées : certaines en laboratoire, d’autres en
foyer. Les expérimentations en four permettent de réaliser des observations dans des conditions
reproductibles, et d’établir ainsi un référentiel, tandis que les expériences en foyer permettent
d’évaluer linfluence des conditions de chauffe spécifique a un feu de bois sur les

transformations thermiques, pour diverses matiéres premieres.

Les expérimentations en laboratoire ont porté sur un échantillon de goethite synthétique
et quatre goethites naturelles, trois provenant de France (Charente) et une d’Afrique du Sud
(source Ferr 1). Ces goethites naturelles sont caractérisées par des raies larges en DRX, témoins
d’une faible cristallinité ou d’une taille de cristaux trés petite (de I'ordre du um). Une premiére
série d’expérimentations a été réalisée sur 150 mg de poudre disposée dans un creuset. Les

derniéres expérimentations ont concerné 500 mg de poudre.

Les échantillons ont été chauffés dans un four a moufle (Carbolites Furnaces) suivant un

cycle de température différent pour chaque série :
- Série 1: montée en température 400°C/h, palier d’1h a la température choisie,
descente en température 900°C/h. La température a été contrdlée en direct grace a un

thermo-couple placé dans un des creusets.
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- Série 2% : montée en température 1200°C/h, palier d’1h a 150°C, montée 1200°C/h,
jusqu’a 700°C, puis différents paliers a différentes températures pour qu’elle se
stabilise entre 400 et 500°C ; descente a 1200°C/h (voir cycle thermique, Figure 48A).
La température ont été enregistrée au cours de la chauffe étant donné qu’elle n’est

pas compléetement stabilisée (pertes de chaleur dues au systeme).

Réf. Origine Type Composition Série T° de Tps de chauffe
(cycle) chauffe
Goethite Poudre Goethite 1 250°C 1h
Syn. 1 300°C
1 400°C
1 500°C,
2 480°C max. Voir cycle
12881a Blanzac, Nodule Goethite (quartz) 1 250°C 1h
Charente ferrugineux 1 300°C
1 400°C
1 500°C
13678b  Soyaux, Nodule Goethite 1 250°C 1h
Charente ferrugineux 1 300°C
13679%e Mouthiers, Nodule Goethite (quartz) 1 300°C
Charente ferrugineux
14697c Redelinghuys, Ferricrete Goethite (quartz) 2 480°C max. Voir cycle

Afr. Du Sud (Ferr 1)

Tableau 24 - Caractéristiques des échantillons de référence chauffés et cycles thermiques appliqués.

2

Le foyer expérimental®® a été reproduit a partir d’'une fosse remplie de sédiments
archéologiques de sites sud-africains du Western Cape (Diepkloof Rock Shelter et Elands Bay
Cave), charbonneux et cendreux. Du bois de protea (arbuste du fynbos, végétation locale) et du
bois de chauffage provenant de Namibie ont servi a faire le feu. Un total de 10 kg de bois a été
utilisé, 5 au départ puis 2.5 kg au bout de 20 min et 40 min. Des échantillons de shale et
ferricrete collectés en Afrique du Sud ont été enterrés a -10, -5 cm sous la surface et au-dessus

des sédiments, directement sous le feu, en accord avec d’autres expérimentations (voir Wadley,

% Cette série expérimentale a été réalisée en collaboration avec A. Brodard dans le cadre de sa thése de doctorat,
afin de tester I'influence d’une atmosphere saturée en vapeur d’eau sur les transformations qui se produisent. Un dispositif
particulier a donc été utilisé, pour apporter de la vapeur dans le four. Les résultats obtenus en atmosphere saturée de
vapeur d’eau n’apportant pas d’information dans le cadre de la chauffe d’ocres préhistoriques, n’ont pas été intégrés a
I’étude.

% ce foyer a été réalisé a Cape Town par Cuan Hahndiek (étudiant en master, Université du Cap). Une partie des
échantillons étudiés ont été collectés par C. Hahndiek, I'autre provient de nos prospections. Les échantillons ont été étudiés
par DRX et colorimétrie dans le cadre du stage de C. Hahndiek et F. Pottier (étudiant en master, Université de Bordeaux 3).
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2009). Certains contiennent de la goethite, tandis que d’autres contiennent de I’"hématite. Des
thermocouples ont été placés aux mémes profondeurs. Les courbes de température sont
données ci-dessous (Figure 48B).

Les derniéres flammes ont été observées environ deux heures aprés le début du feu. Les
sédiments sous le foyer n’ont été creusés qu’apres 48h, quand leur température est devenue a

nouveau proche de la température extérieure.
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Figure 48 — Cycle thermique imposé aux échantillons expérimentaux dans un four a moufle (A) et
températures enregistrées a 'aplomb du feu expérimental, a la surface des sédiments, a5 cm et a 10 cm en
dessous du foyer (B).

L . , L
Figure 49 — Disposition des piéeces d’ocre et des thermocouples a I’laplomb du feu expérimental (ici surface),
et vue du feu en fonctionnement.
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Réf. Source Composition Position  T° max.
14048v Shale 1 Quartz, hématite, kaolinite, illite/musovite, anatase  Surf 535°C
-5cm 337°C
14055| Shale 1 Illite/musovite, hématite, kaolinite, quartz, anatase  Surf 535°
-5cm 337°C
15206aetb Shalel Quartz, kaolinite, illite/musovite, hématite anatase  Surf 535°
-10cm 218°C
14697jetk Ferrl Goethite (quartz) Surf 535°
-10cm 218°C
15207aetb Ferr5 Hématite, kaolinite, illite/musovite (quartz) Surf 535°
-10cm 218°C
15476 Shale/ferr* Goethite, illite/musovite, quartz Surf 535°
-5cm 337°C
15504 Shale/ferr **  Hématite, pyrophillite, kaolinite, quartz Surf 535°

-5cm 337°C

Tableau 25 - Caractéristiques des échantillons placés dans le foyer expérimental. *Echantillon collecté en
dehors du contexte géologique d’étude (Swartberg). **ldem (Warmwaterberg)

e Diffraction de rayons X

Expériences en laboratoire

Les cing goethites chauffées, bien que présentant des différences de largeur de raies,
produisent systématiquement a 300°C, 400°C et 500°C une hématite avec élargissement
anisotrope (Figure 50 ; Figure 51). De méme qu’observé par ailleurs, I'élargissement s’estompe
en méme temps que la température augmente : il est moins marqué a 500°C qu’a 300°C.
L’élargissement anisotrope des raies est donc un caractére non dépendant des caractéristiques
cristallographiques des goethites étudiées.

Pour la goethite synthétique chauffée a 500°C, I'inversion d’intensité entre les deux raies
principales de I’hématite n’apparait presque plus. En revanche, ’hématite produite a partir des
goethites naturelles conserve une plus forte anisotropie et inversion d’intensité a 500°C que
celle obtenue a partir de goethite synthétique. L’état de cristallinité de la goethite joue donc sur

celui de I’hématite produite.
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Figure 50 — Diffractogramme d’une
goethite synthétique (A) de la méme
goethite chauffée a 300°C (B) et d’'une
hématite naturelle bien cristallisée (C)
(provenance : ile d’Elbe).
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Figure 51 — Largeur a mi-hauteur des raies de
différentes hématites obtenues par
chauffage (FWHM). Les raies (102), (104) et
(024) sont systématiquement plus larges. Les
raies (110) et (113) sont plus fines. Les raies
de I’hématite produite a partir de goethite
naturelle (14697c) sont toutes plus larges
que celle de la goethite synthétique chauffée
selon le méme cycle de température.
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Foyer expérimental

La température atteinte en fonction de la profondeur peut donner des indications sur les

transformations susceptibles d’avoir eu lieu dans les différents échantillons :

- En surface: a plus de 500°C, la goethite a pu se transformer en hématite ou
maghémite. L’'hématite ne devrait pas se transformer a moins que les conditions
soient suffisamment réductrices. On s’attend alors a trouver de la magnétite. Enfin, la
kaolinite devrait s’étre en partie décomposée.

- A5cmde profondeur : a plus de 300°C la déshydroxylation de la goethite a eu lieu. Les
autres phases ne devraient pas subir de transformations.

- A 10 cm de profondeur, la température atteinte n’est pas suffisante pour avoir

entrainé de transformations chimiques des minéraux présents (pas plus de 220°C).

En ce qui concerne la kaolinite, on vérifie bien qu’aprés chauffage en surface elle s’est en
grande partie décomposée (Tableau 26). Lillite, bien que sa structure n’apparaisse que peu
modifiée, présente un léger élargissement des raies, indiquant que sa cristallinité diminue.

La goethite s’est transformée a 5 cm de profondeur et en surface, tandis que les
températures atteintes a 10 cm de profondeur ont été trop faibles pour qu’un changement se
produise. En surface, une phase maghémite se forme dans les deux échantillons de goethite
chauffés (raie (5 1 1) a 1.60A) (Figure 52), mélangée ou non avec un peu d’hématite (14697j et
15476). A 5 cm de profondeur, seule ’hématite apparait. Cette hématite est caractérisée par un
élargissement anisotrope des raies (Figure 51). Celui-ci est moins prononcé que sur les goethites
chauffées en four.

L’hématite subit des changements uniquement lorsqu’elle est chauffée en surface des
sédiments. Les transformations sont difficiles a observer sur les diffractogrammes en ce qui
concerne les échantillons argileux, les raies de I'hématite et de la maghémite étant superposées
a celles des argiles. Dans les échantillons ou il y a davantage d’oxydes de fer présents, I'hématite
se transforme en partie en une phase maghémite/magnétite. Dans un cas, les raies de cette
phase sont positionnées aux mémes angles que pour le chauffage de goethite (raie (5 1 1) a
1.60A) (15504). La transformation de I’hématite produisant a priori de la magnétite en
conditions réductrices (voir 11.1.2.a), il est possible qu’une réoxydation ait eu lieu, dans les

conditions de chauffe ou dans le cours laps de temps entre I'expérimentation et la mesure.

Cette derniere observation a des implications importantes : cela signifie que la détection

d’'une phase maghémite/magnétite en DRX ne permet pas de conclure quant a I'oxyde de fer
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présent avant chauffage. Méme en cas d’identification plus spécifique de la maghémite, par

spectrométrie Raman, il ne serait pas possible de conclure. Sur des périodes de temps longues

de I'ordre de milliers d’années, en effet, il y a de fortes probabilités qu’une phase magnétite qui

se serait formée a partir d’'un chauffage d’hématite se soit réoxydée en maghémite. Cette

derniére est donc caractéristique d’une chauffe, mais pas nécessairement d’une chauffe de

goethite.

Réf. Source Position Hematite Goethite Magh/magn |lllite/musc. Kaolinite
14048v-0 Shale 1 ++ + +
Surf Shale 1 Surf ++ + +
-5cm Shale 1 5cm ++ + +
140551-0 Shale 1 ++ +++ ++
Surf Shale 1 Surf ++ +++ (%) +
-5cm Shale 1 5cm ++ 44+ ++
15206a-0 Shale 1 + + +
Surf Shale 1 Surf +(2) -
-10cm Shale 1 10cm ? + ++
14697j-0 Ferr 1 +++

Surf Ferr1 Surf + +++ (magh)

-10cm Ferr1 10 cm +++

15207a-0 Ferr 5 +++ +
Surf Ferr 5 Surf ++ +++

-10 cm Ferr 5 10 cm +++ +
15476-0 Shale-fer 8 +++ ++

Surf Shale-fer8  Surf +++ (magh)  ++

-5cm Shale-fer8 5cm +++ (anorm) ++

15504-0 Shale-fer 9 +++ ++ +
Surf Shale-fer9  Surf + +++ (magh) + =
-5cm Shale-fer9  5cm +++ ++ +

Tableau 26 — Résultats obtenus par DRX sur poudre illustrant les transformations des oxydes et des argiles au

cours de la chauffe en foyer expérimental.
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Figure 52 —Diffractogrammes montrant les différentes transformations thermiques pouvant se produire
lorsqu’une piéece est placée en surface des sédiments, directement sous le feu. Nodule de goethite (14697j)
se transformant en hématite et maghémite (A) ; nodule d’hématite (15207a) se transformant en une phase
intermédiaire entre maghémite et magnétite (B).

e Microscopie électronique en transmission

Expériences en laboratoire

Des pores sont systématiquement observés dans les goethites chauffées en four. Les
cristaux de goethite synthétique sont constitués de cristaux aciculaires d’environ 50nm de large
pour quelques centaines de nm de long. Lorsqu’ils sont chauffés a 400°C, des pores allongés a
sphériques sont visibles a I'intérieur des aiguilles. A 500°C, les pores sont davantage sphériques
et en moyenne plus larges (Figure 53A).

Dans la goethite naturelle (14697c) les cristaux sont soit irréguliers soit sous forme de
grands cristaux aciculaires de plus de 50 nm de large. Lorsqu’ils sont chauffés a 500°C de
nombreux pores apparaissent, sphériques, allongés ou en canaux, de largeur toujours
strictement inférieure a 20 nm (Figure 53B). Parfois, étant donné |'épaisseur des cristaux,

structures en canaux et superposition de pores leur donnent un aspect vermiculé.
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Figure 53 — Images en transmission des cristaux d’hématite obtenue par chauffage de goethite, une goethite
synthétique chauffée au maximum a 480°C et une goethite naturelle (14697c) chauffée selon le méme cycle.

Foyer expérimental

Seul un échantillon contenant initialement de la goethite, un ferricrete (14697j) a été
sélectionné pour I'étude au MET. Il provient de la méme source que I'échantillon chauffé a 500°C
en laboratoire (Ferr 1). Aucun pore n’a été observé dans les cristaux d’hématite ou de
maghémite formés aprés la chauffe.

L’absence de pores est difficile a corréler a un facteur en particulier. Plusieurs hypotheses
sont possibles, cela peut étre di a la petite taille et la forme des cristaux, petits et irréguliers par
rapport aux cristaux aciculaires observés précédemment; a la présence de silicium, détecté
partout en périphérie des cristaux d’oxydes de fer ; ou encore aux conditions de chauffe. Dans
tous les cas, I'absence de pores ne doit donc pas systématiquement étre interprétée comme une
absence de chauffe. Davantage d’expériences sur des goethites naturelles aux caractéristiques
différentes des goethites synthétiques seraient nécessaires pour comprendre les conditions

précises menant a la formation de pores dans les cristaux.

e Bilan

Les expériences de laboratoire sur goethite synthétique confirment les observations
décrites dans la littérature. Toutefois, si la chauffe d’une goethite synthétique donne des
résultats trés reproductibles, les goethites naturelles étudiées présentent quelques différences

avec ce modele :
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- En DRX, I'élargissement anisotrope des raies et l'inversion d’intensité se maintiennent
a plus haute température.

- Au MET les facies des pores pour une méme température de chauffe sont variables.

La variabilité de taille des cristaux peut expliquer la variabilité de faciés des pores pour un

méme échantillon : la chaleur ne diffuse pas de la méme facon selon la taille des cristaux.

L'expérience en conditions « réelles » apporte des éléments nouveaux. La possible
transformation de I’hématite en maghémite (avec intermédiaire ou non) signifie que dans le
cadre d’une application archéologique sa présence ne permet pas de définir s’il y a eu chauffe de
goethite ou d’hématite. En théorie, 'observation au MET devrait permettre de faire cette
différence puisque des pores doivent étre observés dans les cristaux de la maghémite comme si
un oxy-hydroxyde était présent a |'origine. Toutefois, dans le cadre de cette étude, cela n’a pas
été observé. Ces nouvelles données expérimentales incitent donc a davantage de prudence dans

I'interprétation des données archéologiques.

Enfin, cette expérience ne permet pas de dégager de criteres qui permettraient de
distinguer un échantillon chauffé a I'air d’un échantillon chauffé dans les couches
archéologiques. Seule la chauffe en présence de matiere organique est décelable par la présence
de maghémite. L’analyse chimique reste donc limitée des lors qu’il s’agit de discuter de

I'intentionnalité de la chauffe observée.

b. Méthodes basées sur la luminescence des cristaux de quartz

Les méthodes basées sur les propriétés de luminescence des cristaux ne sont pas
applicables comme précédemment sur des échantillons expérimentaux. En effet, une irradiation
progressive sur plusieurs milliers d’années apres une chauffe et une irradiation ponctuelle n’ont
pas les mémes effets sur la luminescence des cristaux. Un test de thermoluminescence sur
échantillons archéologiques et géologique pour comparaison a été préféré. Une sélection a été
opérée a partir des données de DRX, avec pour critére principal la présence de quartz, en
considérant différentes matieres premieres (shales et ferricretes). La description minéralogique
de ces échantillons est donnée dans le Tableau 27.

Le principe du test réalisé consiste a acquérir par chauffage le signal de luminescence
correspondant a la dose d’irradiation naturelle recue par un échantillon et de mesurer en

paralléle le méme signal aprés ajout d’'une dose d’irradiation artificielle. On obtient ainsi trois

courbes de thermoluminescence par échantillon : signal naturel; signal naturel + une dose
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ajoutée ; signal naturel + deux doses ajoutées. Les caractéristiques de ces trois courbes
permettent de déterminer si un échantillon a été chauffé ou non dans le passé. L'ensemble des

courbes obtenues est présenté en annexe (ANNEXES V.10 et VI.8).

Num. Type/source Hematite Goethite Maghémtite Quartz Illite/musc. Kaolinite K-Feldspath
Géologique

14055a Shalel ++ +++ ++ + -

14697e Ferrl +++ +

14699c Ferr2 ++ 4+

14699f Ferr2 ++ + F+

14055a Ferr2 ++ 4+ ++ + _

Archéologique

Arch1  Ferricréete ++ +++ + -
Arch 2 Ferricréte ++ +++ - ++

Arch3  Ferricrete +++ ? ,

Arch 5  Ferricréte +++ ++ ++ -

Arch9  Shale + + ++ +++ + -
Arch 12 Shale + ++ . ++

Arch 13  Ferricréete +++ ? ++

Arch 14  Ferricrete ++ +++ + -

Arch 15 Ferricréete +++ ++ +

Arch 16 Shale ++ . ++ +

Tableau 27 — Composition minéralogique (résultats de I’analyse par DRX sur poudre) des échantillons ayant
subi un test de luminescence pour déterminer leurs caractéristiques thermiques.

e Echantillons géologiques

Quelques échantillons comportant de la goethite seule, dont on pourra se servir de
référence, et d’autres avec un peu d’hématite, pour comparaison, ont été étudiés (total de 5).
Deux des échantillons ont d{ étre laissés de c6té en raison d’un test non concluant. Il s’agit d’un
échantillon de goethite qui ne contient pas assez de quartz et ne présente pas de signal TL
(14697e) et d’'un échantillon de shale dont le signal n’est pas assez reproductible (14055a).

Un des échantillons de goethite est caractérisé par une absence de croissance du signal
(14699c). Il pourra servir de référence (Figure 54A). Pour les deux autres échantillons, qui
contiennent un mélange d’hématite et de goethite (14699f et h), un signal naturel est bien
visible et il augmente avec I'ajout de dose sur une plage de température inférieure a 380°C. Les
pieges d’énergie correspondante ne sont pas saturés, ce qui signifie que les piéces ont subi une

chauffe peu intense dans le passé. Ce résultat inattendu montre qu’il ne faut pas nécessairement
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émettre le postulat qu’un échantillon géologique n’est pas chauffé. Les activités humaines

comme les incendies sont susceptibles d’avoir affecté des sources géologiques actuelles.

e Echantillons archéologiques

Parmi les 10 échantillons sélectionnés, trois ont un signal naturel de thermoluminescence
guasi inexistant, ne permettant pas de conclusions. Ce sont les trois échantillons les plus pauvres
en quartz (Arch 2, 3 et 14).

Plusieurs pieces présentent en revanche un signal naturel distinctif, signal qui croit avec
I'ajout de doses, y compris jusqu’a 500°C (Arch 1, 5, 12, 15) (Figure 54B). Ces échantillons ont
donc été chauffés dans le passé, a des températures équivalentes suffisantes pour vider tous les
pieges a électrons. Il peut s’agir aussi bien d’'un chauffage long a faible température que d’un
chauffage court a haute température, la méthode utilisée ne permet pas de le définir. Pour les
derniers échantillons, une croissance en dose est visible, mais les courbes se rejoignent a partir
de 380°C ou plus (Arch 9, 13, 16) (Figure 54C). lls ont été chauffés mais de facon moins

« intense » que les précédents (température plus faible et/ou temps plus court).
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Figure 54 — Courbes de thermoluminescence d’un échantillon géologique n’ayant pas subi de chauffe dans le
passé (A) et de deux échantillons archéologiques chauffés (B et C). Aucune croissance en dose n’est observée
pour I’échantillon géologique. Le signal augmente en fonction de la dose ajoutée pour les échantillons
archéologiques.

e Conclusion

La difficulté principale de la méthode réside dans la nécessité d’isoler suffisamment de
grains de quartz pour obtenir un signal de luminescence exploitable. Le protocole de préparation
qui a été choisi, bien que simple, satisfait a cette condition dans la grande majorité des cas, y
compris dans des échantillons contenant plus de 50 % en fer. Cette méthode peut étre un outil
puissant pour déterminer un état de chauffe, avec une mise en ceuvre et des critéres de
détermination le plus souvent satisfaits. Elle s’avére limitée toutefois pour quelques
échantillons. Une dissolution plus drastique des oxydes de fer peut étre envisagée pour palier
cette limite. Une préparation plus longue doit toutefois étre justifiée par un apport indéniable de

la méthode par rapport aux méthodes basées sur |'état de cristallinité des oxydes de fer.
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c. Complémentarité des méthodes et bilan

A partir des expérimentations réalisées dans ce travail et de la prise en compte d’une
nouvelle méthode, la thermoluminescence, il est possible de proposer quelques modifications
au protocole mis en place précédemment pour diagnostiquer un chauffage de goethite par DRX
et MET (Pomies, 1997 ; Pomiés et al., 1998 ; Salomon, 2009). |l faut distinguer deux niveaux
dans le diagnostic, il est possible de déterminer s’il y a eu chauffage, et si oui quel était I'oxyde
de fer présent initialement.

Certains indices contribuent a définir s’il y a eu chauffe ou non, comme la croissance du
signal avec l'ajout de dose en thermoluminescence (test TL positif), ou la présence de
maghémite (DRX), s'il a été vérifié au préalable qu’elle n’est pas d’origine naturelle. Dans le cas
de Diepkloof, la caractérisation de 5 sources de ferricrétes montre que cette hypothése est tres

peu probable.

Pour déterminer 'oxyde d’origine, la présence de pores au MET est le critere le plus
déterminant, montrant sans doute possible que ’hématite (ou la maghémite) a été obtenue par
déshydoxylation de goethite. L'absence de pores en revanche ne signifie pas I'absence de
chauffage, comme cela a été observé sur un des échantillons de goethite naturelle chauffée dans
un foyer.

Le cas de I'élargissement anisotrope des raies de I'hématite est plus difficile a trancher
(DRX). De maniere générale, il existe une possibilité que des anomalies structurales sur une
hématite naturelle conduisent a ce type de profil de raies proches ou similaires d’'une hématite
chauffée, d’aprés plusieurs travaux (voir par exemple Pomiés, 1997). Dans le contexte de
Diepkloof, quelques nodules de ferricrétes présentent un tel profil (ferricrétes de la source Ferr
2). Cet indice n’est donc pas des plus fiables, d’autant plus que certains d’entre eux sont
légerement chauffés d’apreés les tests TL. Dans ce contexte, méme la présence de pores doit étre
interprétée avec précaution.

Si ces résultats compromettent les possibilités d’établir s’il y a eu recours a un traitement
thermique a Diepkloof, ils sont cependant importants du point de vue méthodologique puisqu’ils
montrent que l'association de la DRX et de la TL peut étre utilisée pour proposer I'hypothése

d’une chauffe de goethite.

L'observation de pores au MET est donc I'élément le plus déterminant pour établir s’il y a
eu chauffage et transformation de la goethite en hématite. En I'absence de pores, la TL permet

au moins de déterminer s’il y a eu chauffe ou non, et au mieux de proposer I'hypothése d’un
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chauffage de goethite. Toutefois, étant donné que ces deux méthodes nécessitent toutes deux
un prélevement, et qu’elles sont plus difficiles a mettre en ceuvre que la DRX, cette derniere
reste la méthode clé pour I'étude des transformations thermiques. L'une ou l'autre des autres
méthodes peuvent étre choisies en fonction des résultats de DRX. Les conclusions des études
précédentes et de ce bilan ont été utilisés pour établir un nouveau diagramme de décision pour

aider au diagnostic d’une transformation de la goethite par chauffage (Figure 55).

o
A
X

Elargissement Diffractogramme
normal
TL

Y

Crojesance (Signal constant) Croissance (Signal constant) Croissance (Signal constant)
en dose en dose en dose
- l \ / l' & \
Pores Pas pores Pores Pas pores Pores  Pas pores
aspect défauts
recristallise
chauffe  chauffe chauffe chauffe chauffe naturelle chauffe ?
goethite goethite? goethite goethite? hématite goethite

Figure 55 — Schéma de synthése des observations suivant trois méthodes, DRX, TL et MET, permettant de
définir I’état de chauffe d’une ocre et I'oxyde d’origine. Les observations entre parenthése indiquent les cas
les moins probables. Les observations surlignées sont celles qui permettent les conclusions les plus fiables.
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111.3.5. Transformations mécaniques et traces d’usure

Une série d’expérimentations basées principalement sur le procédé d’abrasion ont été
réalisées. Elles ont pour but de compléter les observations des études précédentes et de mieux
appréhender la mise en ceuvre des procédés de réduction en poudre. Il s’agit en effet de la
phase des chaines opératoires de transformation qui a laissé le plus de traces exploitables sur le

site de Diepkloof.

Etant donné la documentation importante sur le sujet, 'étude a été restreinte a 10
expérimentations, toutes effectuées sur des échantillons collectés dans le Western Cape (Afrique
du Sud), dans la région du site choisi pour étude. Ce corpus, bien que restreint, pourra étre
comparé directement aux échantillons archéologiques. En effet, toutes les matiéres premiéres
employées proviennent de sources que nous avons caractérisées par ailleurs. La production des
piéces a facettes convergentes a fait I'objet d’une attention particuliere, étant donné l'intérét

qui leur a été porté (Watts, 2002 ; Wadley, 2005 ; Rifkin 2011).

Pour cela, nous nous sommes concentrés en priorité sur les gestes mis en ceuvre au cours
de [l'abrasion souvent peu pris en compte dans les expérimentations précédentes. Les
expériences réalisées sont listées dans le Tableau 28. Pour I'abrasion, le sens du mouvement a
été soit de l'intérieur vers I'extérieur, soit en va et vient. Pour le raclage, le mouvement a été
dirigé vers le bas. Pour les expériences 7 et 8, le bloc a été changé de position au cours du
processus. Les changements n’ont pas été programmés, ils sont intervenus « naturellement »,
lorsque la position devenait inconfortable. Toutes les expériences, en particulier I'abrasion, ont

été réalisées a sec.
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N° Mat. premiere Outil Procédé

exp. Source Dureté Nature Fonction Type Mouvement Durée
1 Shale2  Tendre Quartzite Tablette broyage  Abrasion 1 dir., vers I'extérieur 8min
2 Shale 2 Tendre Silcrete Eclat tranchant Raclage 1 dir., vers le bas 8min

3.1 Shalel Médium Quartzite Tablette broyage  Abrasion 1 dir., vers I'extérieur Imin

3.2 Shalel Médium Quartzite Tablette broyage  Abrasion Va et vient 15min
4 Shale5  Tendre Quartzite Tablette broyage  Abrasion 1 dir., vers I'extérieur 1min
5.1 Ferr 4 Dur Quartzite Tablette broyage  Abrasion 1 dir., vers I'extérieur 2min
5.2 Ferr 4 Dur Quartzite Tablette broyage  Abrasion Va et vient 15min
6 Ferr1 Dur Quartzite Tablette broyage  Abrasion 1 dir., vers I'extérieur 1min
7 Shale2  Tendre Quartzite Tablette broyage  Abrasion  Vers I'extérieur, 1h
5 orientations
8 Shale3  Tendre Quartzite Tablette broyage  Abrasion  Vers I'extérieur, 2h

>5 orientations

Tableau 28 — Description des différentes expériences réalisées sur blocs d’ocre, caractéristiques du bloc, de
I'outil, et du procédé appliqué.

Dureté : évaluée avec un cristal de calcite, d’une dureté de 3 selon I’échelle de Mohs. Tendre : facilement rayé
par la calcite ; médium : peu ou difficilement rayé par la calcite ; dur : raye la calcite.

N° Faces Profil face(s) active(s) Stries Quantité
exp. travaillées poudre (g)
1 1 Légerement convexe Groupes de stries paralleles <1

2 1 Légerement concave, irrégulier  Stries sub-paralleles et convergentes 1.5

3.1 1 Plan Groupes de stries paralléles <1

32 2 Plan Groupes de stries paralleles 1.1

4 1 Légerement convexe Groupes de stries paralléles <1

5.1 1 Plan Groupes de stries paralléles <1

52 2 Plan Groupes de stries paralléles <1

6 1 Plan Groupes de stries paralléles <1

7 5 Légerement convexe Groupes de stries paralleles ?

8 4 Légerement convexe Groupes de stries paralléles 14.7

Tableau 29 - Observations macroscopiques des blocs travaillés expérimentalement.

a. Observations et interprétations

Plusieurs critéres ont été définis pour I'observation des blocs expérimentaux abrasés ou
raclés, qui concernent 'organisation des faces usées, leur profil, I'organisation des stries, la
largeur et la profondeur des stries, et la présence de poli ou lustres métalliques.

Le profil des faces peut étre concave, convexe, ou plan, mais aussi régulier ou irrégulier.

Les stries peuvent étre paralléles ou convergentes, en groupes ou isolées (dans ce cas on parle
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d’incision). Bien qu’elles soient visibles a I'ceil nu, la loupe binoculaire est préférable pour décrire
convenablement les stries. Leur largeur a été mesurée (logiciel d’acquisition d’image a la loupe
binoculaire), et leur profondeur estimée en fonction de la différence de niveau entre le bord et

le fond de la strie (contrastes et ombres).

e Abrasion et raclage, bréve comparaison

Des criteres de distinction entre abrasion et raclage sont directement observés a I'ceil nu :
le profil des faces actives est légérement concave et surtout irrégulier pour le raclage, tandis que
pour I'abrasion il est majoritairement plan et parcouru d’une ondulation réguliere (Tableau 29).
L'organisation des stries est également importante. Des groupes de stries paralleles a
subparalleles sont caractéristiques d’une abrasion, tandis que des stries et des incisions plutot
convergentes définissent le raclage (Figure 56A et D). Le raclage de matériaux tendres permet de

produire plus de poudre que I'abrasion, pour un méme temps (Exp. 1 et 2).

e Abrasion : influence de la matiére premieére

Il a pu étre constaté une différence dans la taille et la profondeur des stries en fonction
de la dureté des matériaux. L'abrasion de matériaux durs conduit a des stries moins
marquées que celle de matériaux tendres et medium pour une méme tablette utilisée. Elles
ne dépassent pas les 200 um de large sur les deux ferricretes abrasés, plus durs que les
shales, tandis qu’elles sont globalement plus larges et plus profondes sur ces derniers (Figure
56A et C). Des micro-striations internes sont visibles, ce qui n’est pas le cas pour les
matériaux durs rencontrés. Sur les matériaux tendres et peu cohérents, des fragments de
matiére se détachent plus facilement, et la surface s’en trouve partiellement émoussée. Les
stries sont donc les plus marquées sur les matériaux cohérents mais pas trop durs. Des
différences de granulométrie pourraient également étre en cause, mais |'absence de
mesures ne permet pas d’en discuter.

Un lustre métallique a été observé sur les échantillons de ferricretes. Il y a peut-étre un
lien avec la dureté des matériaux, a moins que ce ne soit di a la forme massive des oxydes
de fer, goethite dans un cas (exp. 5, source Ferr 4) et hématite dans I'autre (exp. 6, source
Ferr 1). Dans les ferricretes des sources Ferr 4 et Ferr 1 en effet, ils forment des masses

compactes, tandis que dans les shales (toutes sources confondues) ils sont sous forme de
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fines particules dispersées. Ces expérimentations sont en nombre insuffisant pour permettre

de conclure.

2 8 7 - o

Figure 56 — Etat de surface aprés transformation des blocs et outils (exp. 3.2). A. Fragment de shale abrasé
15 min sur tablette de quartzite. B. Etat de la meule apreés I’abrasion de I’échantillon de shale. C. Nodule de
ferricréte abrasé 15 min sur tablette de quartzite (exp. 5.2). D. Fragment de shale raclé 8 min avec un éclat
en silcréte (exp. 2).

e Abrasion : influence du mouvement et de la position

Nous avons pu observer que I'abrasion suivant une seule direction, avec un contact sur la
tablette dans un seul sens, crée systématiquement une facette unique plane a légerement
convexe (tablette d’abrasion elle-méme plate). Etonnamment, nous avons constaté I'apparition
de deux facettes juxtaposées lorsque la piece était abrasée selon un mouvement de va et vient,
séparées par une arréte en angle obtus, sur le shale comme sur le ferricréte testé. Cette arréte
est orthogonale aux stries, ce qui la différencie d’une arréte entre deux facettes d’abrasion

successives.
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Les expérimentations les plus longues se sont révélé les plus intéressantes en ce qui
concerne l'influence des changements d’orientation. En effet, au bout d’un certain temps
d’abrasion, la nécessité se fait sentir de changer la piéce d’orientation. La réduction du bloc finit
par géner la préhension et I'efficacité de I'abrasion. Différentes facettes sont ainsi crées, qui
finissent par converger.

La convergence en pointe, et non en forme parallélépipédique ou toute autre forme
aléatoire, semble liée a des questions de préhension et d’angle d’attaque. En effet, les faces
actives ne sont pas réduites paralléelement aux faces naturelles, mais de biais, car I’échantillon
n’est jamais tenu paralléle au plan d’abrasion (Figure 57). Il y a toujours un certain angle entre
I'orientation naturelle d’'un échantillon et le plan d’abrasion (angle d’attaque fermé). Cette
position permet d’appliquer une force plus grande pour un mouvement allant de I'intérieur vers
I'extérieur. Le nombre d’expériences est trop faible pour savoir quelle pourrait étre I'influence

de la forme initiale du bloc.

N\

2, 3, 4 : méme direction, rotations suivant I'axe de la piéce

~
4 \

Figure 57 — Reconstitution des différentes étapes de I’abrasion d’un bloc de shale pour la production de
poudre (2h de traitement, exp. 8). Les pointillés indiquent la zone tenue par I’expérimentateur, la double
fleche la direction des stries et I’angle représente I’angle de dépouille aigu.
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b. Traces sur les outils

Pour compléter I'étude expérimentale, les outils ont également été observés. Sur les trois
tablettes en quartzite utilisées pour I'abrasion, nous avons constaté la présence de résidus
d’ocre et d’'un émoussé de la surface s’observe.

Les résidus d’ocre adherent peu a la surface lorsque |'expérience ne dure que quelques
minutes, mais ils forment une couche cohérente s’incrustant dans le quartzite dés lors qu’une
abrasion plus longue est réalisée, dans notre cas a partir de 15 min. Cette couche présente une
striation fine mais irréguliére, plus proches d’ondulations que de stries.

L’émoussé n’est pas homogéne, en raison de la faible surface du bloc qui frotte sur la
meule a chaque passage. Il touche aussi bien le ciment que les grains de quartz des gres
quartzitiques (Figure 56B). De fines stries, de I'ordre du dixieme de millimétre, sont observées

sur les grains de quartz lors de I'abrasion.

c. Bilan

Ces quelques expérimentations confirment que les matériaux présents dans le contexte de
Diepkloof, shale et ferricrete, se comportent comme d’autres matériaux étudiés par ailleurs
lorsqu’ils sont raclés ou abrasés. Une certaine variabilité dans la taille des stries est observée,
gue nous avons pu rapprocher de la dureté et la cohésion des matériaux utilisés. L'observation a
'ceil nu et a la loupe binoculaire s’avere suffisante pour distinguer les procédés de

transformations.

Les informations recueillies ont permis de mieux appréhender les facteurs temps et
mouvements mis en jeu lors du processus d’abrasion. Nous avons pu relier la morphologie en
« crayon » aux théories sur I'action des outils : c’est autant le fait de changer I'orientation du
bloc que la facon dont il est tenu et I'angle d’attaque choisi lors de I'abrasion qui font que les
facettes sont susceptibles de converger. Il pourrait s’agir d’une question d’efficacité et/ou de
confort pour I'opérateur. Ces résultats pourraient étre complétés a plusieurs niveaux pour une
meilleure compréhension des choix opérés au moment de la réduction en poudre, en évaluant
davantage l'influence de la composition, la structure et la dureté des matériaux dans le
processus, ou en intégrant d’autres variantes au niveau de |'abrasion, comme I'ajout d’un liant
tel que I'eau ou graisse. En effet, les ferricrétes apparaissent difficiles a abraser étant donné leur
dureté, on peut donc envisager que des moyens supplémentaires ou des gestes particuliers aient

été mis en ceuvre pour faciliter leur abrasion.
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Le protocole proposé comme point de départ peut étre précisé au terme de cette
recherche méthodologique.

L’application du MEB-EDXS et la DRX pour I'analyse de surface permet de classer les
matieres premiéres, malgré les limites observées au niveau de la variabilité des mesures en
EDXS, et la moins bonne sensibilité de la DRX sur échantillons massifs. Les critéres
macroscopiques les plus pertinents pour classer les matiéres premieres sont ensuite déterminés
en les comparant aux résultats de I'analyse non invasive. On peut ainsi proposer une méthode
générale d’attribution : premier examen macroscopique ; sélection d’échantillons ; analyse non
invasive ; analyse invasive en parallele sur quelques échantillons pour valider les résultats en

surface ; établissement des criteres de sélection ; examen complet de tout le matériel.

La mise en ceuvre de presque toutes les méthodes disponibles, de I'observation visuelle a
I’analyse PIXE, a permis d’établir un certain nombre d’indices de provenance. L'observation et
I'analyse par MEB-EDXS est la premiére étape qui suit I'examen macroscopique. Elle est utilisée
en surface pour déterminer la microstructure et la composition des grains de taille supérieure au
micron. L’analyse par DRX en surface ne suffit pas pour identifier des indices de provenance, en
revanche I'analyse sur poudre permet d’identifier des indices liés a I'origine géologique. Enfin
I’analyse PIXE et I'analyse ICP-MS peuvent étre proposées en paralléle. Le PIXE est utile pour
I’'analyse des objets sur lesquels il n’est pas possible de prélever, et I'ICP pour une attribution
plus précise des échantillons archéologiques, les sources étant mieux discriminées par cette
méthode. L'une comme l'autre étant contraignantes du point de vue de I’acces a I'équipement
et la mise en ceuvre pour I'ICP, elles sont utiles a la fin de la recherche, pour valider les

hypothéses émises a partir des autres méthodes.

Les expérimentations de chauffe en four et en foyer expérimental, ainsi que Ia
combinaison de trois méthodes, DRX, TL et MET, ont permis de proposer un nouveau mode
opératoire pour déterminer si une ocre rouge a été obtenue par chauffage d’ocre jaune. La
méthode la plus importante est le MET, mais I'analyse de surface par DRX est un bon moyen
d’émettre un premier diagnostic, et de sélectionner les échantillons les plus pertinents pour
I’étude. La TL sert a trancher dans les cas limites.

Enfin, nous avons vérifié que les transformations mécaniques les plus courantes pouvaient
étre identifiées a partir de I'observation macroscopique. Leurs effets sur les matiéres premieres

constituant I'assemblage de Diepkloof ont été appréhendés.
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D  Non-invasif C , ) Transfo. mécaniques
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Figure 58 — Protocole mis en ceuvre pour I’étude de I'assemblage de blocs d’ocre de Diepkloof Rock Shelter.
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I1l.4. Etude du corpus principal, séquence MSA dans

son ensemble

11.4.1. Caractéristiques générales : évaluation de I’état global de

I’'assemblage

A premiere vue, le matériel archéologique semble trés hétérogéene aussi bien par la forme,
la couleur, ou I'état de surface. Avant de nous intéresser aux différents types de matiere
premiere puis aux transformations, plusieurs caractéristiques d’ordre général permettent de
donner une idée de I'état actuel du corpus. Discuter de la dimension et de la masse des piéces
est notamment indispensable pour estimer la représentativité de I'assemblage, par rapport au
volume global de matiere premiere apporté sur le site. Il s’agit également d’évaluer a quel point
la forme actuelle des pieces differe de ce qu’elle a été aprés collecte ou extraction
(transformations anthropiques puis altérations taphonomiques). Enfin, certaines informations
comme la description de I'état de surface sont précieuses pour une évaluation de son état de

conservation.

a. Dimensions, masse, et intégrité du corpus

La dimension des piéces apparait comprise dans un intervalle limité, n’allant pas au-dela
de 7 cm. La majorité présente une taille proche de la médiane située a 2.2 cm, tandis que
quelques unes plus longues et plus massives tirent la moyenne vers le haut (Figure 59). La
distribution n’est pas normale, mais se rapproche davantage d’une distribution logarithme

normale. Ceci pourrait étre la conséquence du tamisage.

Le minimum observé, 0.7 mm, est en corrélation avec la maille du tamis (0.5 mm). En-
dessous de cette taille, les fragments d’ocre ne peuvent plus étre comptabilisés. Les fragments
de trés petite taille posent un probleme de représentativité. lls sont le plus souvent issus d’une
fragmentation de pieces plus volumineuses, et ne peuvent étre considérées comme des
« pieces » a part entiére, comme le seraient des pieces facettées non fragmentées. Dans certains
cas, une distinction entre pieces de taille supérieure a 1 cm et assemblage complet a été choisie

pour tenir compte de cet état de fragmentation (Watts, 2010 ; Salomon, 2009). Dans ce corpus,
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seulement 1 % des échantillons retenus dans les refus de tamis ont une taille inférieure a 1 cm
(N=6). Etant donnée la faible contribution de ces petites pieces, elles ont été conservées pour la
suite de I'analyse. La taille de la maille du tamis semble en effet un critére de distinction plus
objectif. On considérera que notre assemblage correspond approximativement a la part

supérieure a 1 cm étudiée dans les autres assemblages.

En ce qui concerne la masse, elle varie de 0.1g a 57g. La majorité des pieces a cependant
une masse comprise entre 1 et 4g, ce qui est relativement faible (Figure 60). La distribution des
échantillons en fonction de leur masse est décroissante : leur nombre diminue au fur et a
mesure que la masse augmente. On compte seulement 5 % des échantillons avec une masse
supérieure a 10g (N=29). Le fait que les pieces légeres soient majoritaires tend a montrer que le
matériel a subi une fragmentation, seules quelques piéces massives non ou peu fragmentées
subsistant. Quelques remontages a I'échelle de sous carrés ont pu étre réalisés, montrant bien
un état en partie fragmentaire. L'état actuel du corpus n’est donc que le reflet d’une
fragmentation de pieces de plus grande taille, du fait de facteurs pour l'instant indéterminés,

anthropiques et/ou taphonomiques.
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Figure 59 — Distribution du nombre de piéces en fonction de leur longueur maximale. Il ne s’agit pas d’une
distribution normale, mais elle peut s’apparenter a une distribution log normale. L’absence de piéces de

taille inférieure a 0.5 cm est clairement le reflet de la sélection opérée par la maille du tamis. La classe
supérieure, entre 0.5 et 1 cm, est trés probablement sous-estimée également.
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Figure 60 — Distribution du nombre de piéces en fonction de leur masse (représentation limitée aux masses
inférieures a 20g). Plus la masse augmente, plus I'effectif diminue. Au-dela de 16g, on ne trouve que des

piéces isolées.

Il est nécessaire étant donné cet état fragmentaire des vestiges de s’intéresser de plus
prés aux fragments de trés petite taille, inférieure a 1 cm. Si nous ne pouvons estimer
convenablement leur proportion puisqu’ils n"ont pas été conservés, il est possible de discuter de
leur relative abondance via d’autres sources d’information, comme la micromorphologie ou les
observations en cours de fouille. D’aprés I'étude des dépbts en lame mince, il apparait que les
fragments d’ocre sont peu fréquents. Les dépdts tendent parfois vers les teintes brunes mais
aucune lentille ou US de teinte rouge n’a été enregistrée. A la fouille, il est arrivé que de petites
concentrations de poudre et fragments de teinte rouge aient été observées. Toutefois, elles
n‘ont pas été corrélées a la présence de plus gros fragments d’ocre ou a des outils ocrés. Au
contraire, dans certains cas leur origine est apparue corrélée a une altération de plaquettes de
quartzite. La fragmentation des pieces ne semble donc pas avoir produit de grandes quantités de

poudre et petits fragments comme cela a été observé sur d’autres sites (voir par exemple

Salomon, 2009).

b. Forme et état de surface

Concernant la forme, on trouve aussi bien des fragments de roches aux angles aigus, que
des nodules et fragments de nodules dont la surface présente un cortex émoussé, lustré ou mat

(Figure 61A). Au total, un cortex lustré clairement reconnaissable a été observé sur 15 % des
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échantillons. Il s’agit d’un cortex sub-primaire puisqu’aucun stigmate de transport n’a été
observé. Les cortex naturels mats sont plus difficiles a distinguer : ils se confondent parfois avec
des émoussés pouvant résulter de phénomeénes post-dépositionnels divers. Le nombre de
nodules ou fragments de nodules est d’au moins 20 % lorsqu’on prend en compte les deux types

de cortex.

Les cortex se distinguent d’un second type d’état de surface, caractérisé lui aussi par un
émoussé, et parfois un léger lustre, mais avec d’autres caractéristiques bien distinctes. La
surface a enregistré des sillons paralléles, voire de fines striations, sur une face uniquement
(Figure 61B). Seuls des shales sont touchés par ce type d’altération, qui a été observé par ailleurs
sur des fragments de shales géologiques collectés en place au cours des prospections
géologiques. Il s’agit donc d’une altération naturelle, différente des phénomenes d’altération

conduisant a la formation de nodules, et n’ayant rien a voir avec une quelconque transformation

anthropique.

Figure 61 — Exemples d’état de surface : ferricréte avec cortex lustré recoupé par des groupes de stries
subparalléles, d’origine anthropique (A) ; shale a la surface Iégérement lustrée parcouru de sillons sur une
surface irréguliére, liée a la lamination naturelle de la roche.

Parmi les formes sous lesquelles le matériel se présente, il faut également mentionner les
blocs facettés. La surface est émoussée et striée et la morphologie initiale du bloc arasée. Des
fractures sont fréquemment observées sur ces objets (1/3 d’entre eux). Les stigmates de
fragmentation, lorsqu’ils sont présents, recoupent les facettes dans plus de 90 % des cas. En
paralléle, les remontages sont rares (seuls deux remontages). Il s’agit a priori de déchets

abandonnés au cours du procédé de transformation de I'ocre.
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c. Couleur et oxydes de fer

Le rouge est la teinte principale identifiée, mais beaucoup de piéces tirent vers le brun. Les
coordonnées du code Munsell, déterminées a partir du colorimétre pour une sélection de
pieces, leur attribuent des teintes rouge faible, rouge foncé, rouge vif, rouge brun, ou encore
brun foncé, voire gris dans certains cas (chroma proche de zéro). La teinte varie de 9R a 8YR sur
les piéces analysées, soit toujours dans les teintes de rouges et brun. L'intensité et la saturation
sont faibles, étant toujours strictement inférieure a 5, ce qui indique que les couleurs sont
globalement foncées et peu saturées.

Les teintes rouges et brunes sont dues a la présence d’hématite, ou plus rarement de
maghémite. Les deux oxydes sont fréquemment mélangés. La goethite par contre est rare,
puisqu’elle n’a été observée qu’a deux reprises, toujours mélangée a I’hématite. La teinte de la

piéce dans ce cas est rouge et non jaune.

Souvent, la coloration brune n’est observée que localement sur les pieces, et uniquement
en surface, d’apres les prélévements que nous avons effectués. En paralléle, on constate que 20
% des pieces sont aimantées, ce qui indique qu’elles ont une susceptibilité magnétique élevée,
en relation avec la présence de maghémite ou de magnétite. Une partie du matériel a donc
clairement été chauffée voire brilée, et ce accidentellement si I'on se fie a I'hétérogénéité des
états de surfaces. Quelques fractures ayant pu étre attribuées a un éclatement sous l'influence
de températures élevées corroborent I’hypothése d’une chauffe accidentelle. Ceci est cohérent
avec d’autres observations sur le site, notamment la présence de nombreux vestiges de feux.

Dans ces conditions, la couleur initiale des blocs ne peut étre établie avec certitude. Le
chauffage accidentel des piéces a pu provoquer des changements de couleurs. La question de la
chauffe nécessite néanmoins davantage de considérations, en particulier en ce qui concerne la
possible transformation de goethite en hématite, qui, si elle a eu lieu, pourrait étre
intentionnelle, en parallele des probables chauffes accidentelles post-dépositionnelles. Elle sera

rediscutée ultérieurement.

d. Matieres premiéres, proportions et état de fragmentation

Analyses chimiques et observations ont permis le tri des pieces par type de matieres
premiéres, selon les critéres établis précédemment. Nous nous sommes intéressés dans un
premier temps a la distribution des matiéres premiéres au sein de I'assemblage MSA complet.

Ces données sont importantes pour établir les caractéristiques globales du corpus, et donner
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une premiére indication sur le choix des matiéres premieéres. Les effectifs en nombre de pieces
peuvent cependant donner une vision biaisée des proportions en matiéres premiéres en
fonction de la taille et du volume des pieces considérées. Nous proposons une comparaison des
proportions en nombre de piéces, masse et volume pour déterminer la complémentarité de
chaque représentation. Cette approche pourra étre réutilisée lorsque la sélection des matiéres

premieres sera étudiée plus en détail.

e Proportion des différentes matieres premieres

Parmi les roches ferrugineuses en présence, la matiere premiére la plus abondante est
sans conteste le shale, représentant environ 71 % de 'assemblage en nombre de piéces (Figure
62). Ce sont donc les roches argileuses présentant de faibles taux de fer qui dominent. Leur
origine anthropique n’est toutefois pas certaine. |l est possible gu’une partie des fragments
résulte de la désagrégation naturelle de la source de shale située au fond de I'abri. Nous avons
constaté que ce phénomeéne se produit dans d’autres petits abris rocheux de la zone autour de
Diepkloof. Déterminer leur provenance et examiner les traces anthropiques qu’ils portent est
donc primordial pour connaitre I'intérét réel que ce matériau a suscité pour les occupants du
site.

Les ferricrétes représentent un peu moins de 19 % de I'assemblage. Viennent ensuite les
roches indurées, que nous avons appelées shale/ferricréte, avec un peu moins de 8 %. La
composition de ces derniers étant le plus souvent contenue dans les mémes intervalles que les
ferricretes, ces deux catégories représentent donc les ocres riches en fer. Les 2 % restant
constituent des gres fins ou grossiers et grés quartzitiques. Les roches ferrugineuses a Diepkloof
sont donc essentiellement soit des shales, soit des ferricretes.

Toutefois, toutes les pieces étudiées ne rentraient pas dans la définition d’une roche
ferrugineuse. Elles n’ont donc pas été considérées dans les proportions que nous venons de
décrire (N=6). Les quelques piéces dont la nature minéralogique reste incertaine ont également

été mises de coté (N=3).
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[ 1Shale

1 Shale/ferricrete
1 Ferricrete

mmm Grés et quartzite

Nombre TOTAL

18.9 %

2%

Figure 62 — Proportions des différentes matiéres premiéres identifiées au sein de I'assemblage (pourcentages
en nombre de pieces). N=549.

e Taille et volume des différents types de matiére premiére

Nous avons vu le probléeme de représentativité que peut poser I'étude du nombre de
pieces, puisque celui-ci est dépendant du taux de fragmentation. Si I'une ou I'autre des matieres
premiéres est plus fragmentée que 'autre, alors sa proportion en nombre sera surestimée par
rapport aux autres matiéres premieres. Nous nous sommes donc intéressés aux parametres
pouvant étre reliés a un taux de fragmentation, la longueur maximale des pieces et leur volume

en fonction du type de matiere premiere.

Les trois types de roches les plus fréquents ont été testés, a savoir shale, shale/ferricrétes
et ferricretes. La longueur maximale, tout d’abord, varie significativement en fonction de la
matiére premiere (Test U de Mann-Withney, valeur de p<0.05). Cette différence pourrait
s’expliquer par la présence de plusieurs pieces de grande taille dans les shales. On constate en
effet une étendue des données plus importante pour les shales que pour les deux autres
catégories, dues a la présence de quelques piéces de grande taille (Figure 63). Par contre, la
majorité des échantillons se situe dans un intervalle de taille trés proche pour les trois
catégories, entre 1.7 et 2.7 cm. L'absence de pieces de grande taille pour les ferricrétes et les
shales peut étre imputée aussi bien a une sélection opérée en amont dans le choix des nodules

ou fragments apportés sur le site, qu’a leur concassage systématique.

-211-



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

0 140
8 120
D 100
a 80
]
1]
Total — i 2 o
2 40
20
1]
120
100
w
8 80
@
Shale | g =
o 40
% 20 I
0 I P
20
$ 15 [
[&]
B
Shale/ferr S 1o
=l
g 5
o l_|’—‘ ﬂ |l_|
45
40
3 35 ]
8 30
Ferricréte a 2
8 20
a 15
=z 10
; H [
| ' . ’ oIl =
2 3 4 5 TRNRIS TR n
e I T R I BT
Q= =06 N MM T T W o o

160

Longueur max. (cm)

Figure 63 — Distribution de la longueur maximale des piéces en fonction des trois principales catégories de
matiére premiére. Les box-plots représentent les quartiles ainsi que les minima et maxima (distribution non
normale).

La masse, bien qu’un des parameétres les plus souvent utilisés pour caractériser des
quantités de vestiges, est cependant trés dépendante de la différence de densité entre les
matiéres premieres. Or, dans certains cas la densité des ferricrétes peut étre jusqu’a deux fois
plus élevée que celle des shales. Le volume est une donnée plus pertinente, dans la mesure ou il
ne dépend pas de la densité. Le volume des piéces a pu étre évalué en multipliant la masse de
chaque piéce par la densité moyenne de la matiere premiere a laquelle elle est attribuée. On
obtient ainsi un volume théorique, entaché d’une certaine incertitude liée a I'écart-type de la

densité moyenne (voir ANNEXE I.1).

Les mémes tests que sur les longueurs ont été réalisés sur les volumes estimés. La
distribution du volume en fonction du type de matiére premiéere varie significativement entre
chaque type de matieres premiéres (Test U de Mann-Withney, valeurs de p <0.05). Elle est

surtout marquée entre shales/ferricrétes et ferricretes (p=0.002). D’apres ces tests et les

-212 -



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

distributions observées, les shale/ferricretes sont de volume légérement plus petit que les
shales, eux-mémes légerement plus petits que les ferricretes (Figure 64). Contrairement a ce que
nous avons vu précédemment, la différence d’étendue des distributions n’est donc pas le
principal facteur en jeu. Pour interpréter la différence observée, rappelons que, lors du
classement, les shale/ferricrétes correspondaient a des piéces sans caractéristiques
discriminantes, dont la densité était difficile a estimer. Or, souvent, il s’agit de pieces de tres
petit volume et de masse faible. Cette différence pourrait donc n’étre que le résultat de notre
analyse.

Pour nous en convaincre, nous avons rassemblé shale/ferricrétes et ferricrétes en une
seule catégorie. En effet, I'analyse physico-chimique montre qu’ils ont une composition tres
proche, ainsi qu’une densité compatible aux écart-types prés. Cette fois, on montre qu’il n’y a
aucune variation significative du volume entre les catégories « shales » et « ferricrétes » (Test U

de Mann-Withney, p=0.8).
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Figure 64 — Distribution du volume des piéces en fonction des trois principales catégories de matiéere
premiére. Les box-plots représentent les quartiles ainsi que les minima et maxima (distribution non
normale).
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Au vu des informations dégagées, il y a donc bien une légere différence du volume et de la
taille des pieces en fonction de la matiere premiére. Cette différence est due pour une grande
part a la difficulté de classement des matieres premiéres, les petites pieces étant plus difficiles a
attribuer que les plus grandes, et pour une moindre part a la présence de pieces plus massives
parmi les shales. En revanche, rien ne permet d’affirmer qu’il y a une différence du taux de

fragmentation selon les matiéres premiéres.

e Comparaison des proportions en nombre, masse et volume

Les proportions de chaque matiére premiére ont été comparées en nombre, masse totale
et au volume total (Figure 65). Comme attendu, la proportion en masse des shales apparait plus
faible que la proportion en nombre, du fait de leur plus faible densité. Par contre, les
proportions en volume sont trés proches, y compris lorsqu’on tient compte de I'erreur sur le
calcul du volume (Tableau 30). Entre volume et nombre de piéces, ce sont les pourcentages de
shale/ferricrétes et de ferricrétes qui varient le plus. Les variations vont dans le sens de ce que
nous avons décrit précédemment : le pourcentage en volume des shale/ferricréte est plus petite
que le pourcentage en nombre (4.9 contre 7.7 %). Les deux types de représentations, en
pourcentage de pieces ou en pourcentage du volume total, apparaissent complémentaires. Pour
la suite, le nombre de pieces a été choisi pour décrire la majorité des données, mais le volume

sera réutilisé ponctuellement pour compléter si nécessaire la discussion.

Nombre NORMALISE - Masse NORMALISEE Volume NORMALISE

19.1 %

[ Shale

1 Shale/ferricrete
[ Ferricrete

mm Grés et quartzite

Figure 65 — Proportions en nombre, masse et volume des matiéres premiéres. La densité n’ayant été
mesurée que pour les trois principales catégories, les grés et quartzite n’ont pas été pris en compte. Les
résultats ont été normalisés a 100 %.
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Shale Shale/ferricréte Ferricrete TOTAL
Total (cm®) % Total (cm®) % Total (cm®) % Total (cm?)
Volume 432 73.0 29 4.9 131 22.1 592
Erreur 46 3 10 59
Volumes corrigés
Vol. max 478 73.5 31 4.8 141 21.7 651
Vol. min 385 72.4 26 4.9 121 22.8 533
Si erreurs différentes
Shale surestimé 478 76.5 26 4.2 121 19.4 626
Shale sous-estimé 385 69.1 31 5.6 141 25.3 558

Tableau 30 - Différentes estimations du volume total représenté par les trois principales catégories de
matiéres premieéres. L’erreur sur le volume d’une piéce dépend de I’écart-type sur la moyenne de la densité
et de l'incertitude sur la mesure de la masse. Incertitude sur le volume total : somme des incertitudes.

Synthése

Toutes les informations réunies, sur la fragmentation, I'état de surface ou la couleur,
montrent donc que le matériel a subi plusieurs types de transformations anthropiques, puis des
altérations taphonomiques ayant modifié plus spécifiquement état de surface et couleur.
L’'origine et I'importance des différentes modifications observées n’est pas toujours possible a
établir, I'action des deux facteurs pouvant s’étre combinée (par exemple concassage puis
fragmentation par piétinement, ou traitement thermique puis chauffe accidentelle). Cette
indétermination limite nécessairement les interprétations archéologiques qu’il sera possible

d’envisager a partir de I'’étude du matériel.
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111.4.2. Provenance et stratégies d’approvisionnement

La comparaison avec le corpus géologique permet d’établir une origine géologique voire
dans le meilleur des cas une provenance pour une partie des matiéres premiéres. Ces données
permettent de discuter du choix des sources visitées et des matiéres premiéres apportées sur le

site, ainsi que des déplacements et de la gestion du territoire autour du site.

a. Shales

Les shales sont un cas particulier a Diepkloof, du fait de la présence d’une source située
dans I'abri méme (shale 1). Déterminer leur origine géologique apparait donc primordial. La
caractérisation de la matieére premiere donne des indications essentielles, qui pourront étre

complétées par la suite par les données sur les transformations.

e Observations macroscopiques et MEB-EDXS

A 'observation, les shales présentent en apparence une certaine variabilité. Celle-ci n’est
pas nécessairement caractéristique d’une différence de provenance. Ainsi, alors que la présence
ou l'absence de micas est un critere visuel facilement évaluable, il n’est pas relié a I'origine
géologique, mais a la variabilité interne de certaines sources, notamment la source locale (shale
1). Il faut donc faire abstraction de certaines différences. Une fois ce tri fait, deux critéres

apparaissent davantage pertinents : la présence d’un cortex et la structure.

La présence d’un cortex sur un nodule indique qu’il a été collecté en position subprimaire
ou secondaire. La présence d’un cortex n’est pas nécessairement caractéristique des nodules de
ferricretes. Environ 5 % des pieces identifiées comme des shales présentent un cortex. Ceci
élimine la possibilité gu’ils se soient détachés accidentellement de la source de I'abri, et montre

donc clairement qu’ils sont d’origine anthropique.

La structure macroscopique, si elle n’est pas aussi déterminante que la microstructure, est
un parametre important pour distinguer les shales, puisqu’elle est liée aux conditions de
sédimentation et au degré de métamorphisme de la roche. Plusieurs échantillons de shale
présentent une lamination fine, proche d’un clivage, compatible avec un faible degré de
métamorphisme (facies phyllite ou schiste). Seules les formations Malmesbury, affleurant a plus
de 20 km du site, correspondent a ce critére. La microstructure des piéces archéologiques

observées difféere cependant de celle décrite dans les deux sources Malmesbury étudiées : les
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tablettes de micas (composition élémentaire Si, Al, K) ne sont pas réparties aussi régulierement,
ou sont moins visibles. L'analyse minéralogique et I'analyse des éléments traces est donc
nécessaire pour confirmer I'hypothése d’une origine non locale pour les pieces finement

laminées.

e Composition minéralogique

L’analyse minéralogique révéle une plus grande homogénéité de composition parmi les
shales. Les phases en présence sont presque toujours les mémes : argiles de type illite, et/ou
mica de type muscovite, quartz, hématite, et parfois une argile de type kaolinite (ANNEXE V.5 et
Figure 66). Ces caractéristiques sont en tous points similaires a celles des shales issus de la
source locale. De méme que précédemment, il faut en déduire qu’une grande partie des

fragments de shale trouvés dans les dépots archéologiques proviennent de I'abri.

Quelques cas different cependant de ces généralités, permettant d’identifier des apports
extérieurs.

La présence d’'une argile interstratifiée dans un échantillon indique qu’elle provient
certainement des formations Klipheuwel. Cette piece est cependant isolée.

Alors que les deux formes d’illite sont fréquemment rencontrées dans les échantillons des
shale, quelques uns ne contiennent que la forme bien cristallisée, I'illite WCI (Figure 66). Cette
caractéristique permet de les attribuer aux sources des shale schisteux des formations
Malmesbury, et de les considérer comme allochtones. Toutes les piéces présentant une
lamination fine entrent dans cette catégorie. L'ensemble des pieces finement laminées peut
donc étre donc considéré comme non local.

Enfin, une argile différente, la pyrophyllite, apparait dans une piéece de petite taille. Elle n'a
pas été rencontrée dans les sources que nous avons étudiées. Cette argile est typique d’un
métamorphisme de trés faible degré. Il se trouve qu’elle est fréquente dans certaines formations
Table Mountain du massif du Cederberg, plus au Nord (Saggerson et Turner, 1996). Les

premieres formations du méme type affleurent a plus de 25 km du site.
Au total, environ 3 % des shales seulement ont pu étre identifiés comme non locaux

(N=11). Ceci n’est toutefois qu’un minimum, puisqu’a part quand une structure finement

laminée est observée, seule I'analyse sur poudre permet une attribution précise.
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Figure 66 — Résultats de I'analyse par DRX permettant d’identifier les phases minéralogiques pour les shales.
Shale sans caractéristiques particuliéeres, illite WCI et illite PCI toutes deux présentes (A). Shale avec
uniquement illite PCI (B). Shale avec pyrophyllite (C).

H : hématite ; | : illite/muscovite ; K : kaolinite ; Q : quartz ; Py : pyrophyllite.
Barre d’échelle photos : 1 cm.
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Sélection Tous les shales
Analysés, poudre  (observés+analysés)
N N %
Exogénes 7 32 8.2
Dont non local 5 11 2.9
Finement laminé 2 8 2.0
(Dont avec illite WCI) (2) (2)
Avec illite WCI 1 1 0.3
Avec pyrophyllite 1 1 0.3
Dont avec cortex = 21 5.4
Dont avec argile interstratfié 1 1 0.3
Sans signes distinctifs 8 360 91.8
Total 15 392 100.0

Tableau 31 - Indices de provenance utilisés pour déterminer I’origine exogéene ou allochtone de certains
shales, ainsi que leurs nombre et proportions.

e Eléments traces

L’analyse des éléments traces (par PIXE ou ICP-MS) a porté sur un petit nombre de piéces,
pour une confirmation des observations précédentes et éventuellement pour mettre en
évidence un lien avec l'une des sources étudiées: échantillons sans signes distinctifs et
échantillons avec illite bien cristallisée ont été choisis pour ce test.

D’ores et déja, il apparait que les deux échantillons avec illite WCI ont un taux de fer
supérieur a celui globalement observé pour la source locale : il dépasse les 30 % en Fe,03 dans
ces échantillons supposés non locaux, tandis que la teneur maximale en fer observée dans notre

échantillonnage de la source shale 1 ne dépasse pas 17 % en Fe,0; (ANNEXE V.8).

Selon le protocole défini plus tot, la premiére étape consiste a contréler 'attribution des
échantillons au type géochimique « shale ». L’ACP lll, réalisée a partir d’une sélection d’éléments
traces, en considérant les logs des rapports au fer, a été choisie pour cela. Elle se base en effet
sur les éléments corrélés positivement au fer dans les shales. D’apres cette ACP (PC 1 et 2), un
des échantillons attribués aux shales n’en a pas les caractéristiques géochimiques, mais
s’accorde au contraire avec celles des ferricréetes (Figure 67). Il ne peut provenir de la source
locale, confirmant les conclusions de la minéralogie (piéce avec illite WCI).

La deuxiéme étape consiste a isoler les sources de shale. Pour cela, le diagramme binaire
des log As/Fe et As/Ba est le plus adapté (voir 111.3.3). Il est possible de confirmer de cette fagcon
la provenance locale des piéeces sans caractéristiques particulieres (avec illite PCl et WCI), et celle

exogene d’une piece finement laminée (avec illite WCI) (Figure 68).
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Les données PIXE, en utilisant entre autres I’ACP V et les logs des rapports As/Fe et Pb/Fe,

donnent des résultats similaires pour les quelques pieces supplémentaires analysées (Figure 69).

L'une, finement laminée, n’est pas attribuée a la source locale, tandis qu’'une deuxiéme, sans

caractéristiques particulieres, s’en rapproche beaucoup, privilégiant ainsi I’hypothése d’une

provenance locale (Un point de mesure sur trois est attribué a la source shale 1).
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Figure 67 — Attribution de 6 shales
archéologiques, avec illite bien
cristallisée (WClI), ou illite plus ou
moins bien cristallisée (WCI+PCl),
selon ’ACP Ill réalisée a partir des
logs des rapports des éléments
traces corrélés au fer (ICP-MS).

Ellipse de confiance : 95 %.

Figure 68 — Attribution de 5 shales
archéologiques, avec illite bien
cristallisée (WClI), ou illite plus ou
moins bien cristallisée (WCI+PCl),
selon le diagramme binaire log
As/Fe en fonction de log Ba/Fe
(ICP-MS).

Ellipse de confiance : 95 %.
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8 archéologiques, avec illite bien
cristallisée (WClI), ou illite plus ou
O moins bien cristallisée (WCI+PCl),
selon ’ACP V réalisée sur les logs
1} des rapports éléments traces/fer
déterminées par analyses PIXE.
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b. Ferricrétes

Les ferricretes peuvent d’ores et déja étre considérés comme anthropiques et exogénes,
car non concernés par la désagrégation de la source localisée sur le site. Le référentiel
géologique des sources de ferricretes que nous avons constitué est cependant plus pauvre que
celui des shales, en raison de leur caractére plus discret dans le paysage. La source de ferricrete
identifiée dans les environs du site (Ferr 5) correspond par exemple a un ramassage de surface et
les échantillons sont trop peu nombreux pour qu’un rapprochement puisse étre fait avec les
échantillons archéologiques. Définir une provenance particuliére pour les ferricrétes n’est donc
pas envisageable en |'état des connaissances sur le contexte. Toutefois, leur origine géologique
peut étre discutée sur la base de quelques indices. En effet, lorsque des formations particuliéres
affleurent a des distances éloignées du site, déterminer une origine peut permettre de montrer
une provenance non locale. Certaines caractéristiques des ferricretes, aussi bien macroscopiques
que minéralogiques, tendent a montrer I'existence d’au moins deux types distincts, dont au

moins un est lié a une origine géologique particuliére.

e Observations et composition minéralogique

Les ferricretes présentent comme les shales des structures et des microstructures
variables (ANNEXES V.1 et V.4). Il existe cependant deux formes différentes de cristaux d’oxydes

de fer observables a I’échelle microscopique, des cristaux en tablettes et des cristaux
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prismatiques ou fibreux. Ces «types» n‘ont pas tous la méme pertinence en termes de
provenance ou d’origine.

Dans le premier type (« type 1 »), les cristaux en tablettes sont soit dispersés dans la
fraction fine comme les tablettes de micas, soit regroupés en amas (Figure 70). Il n’y a pas de
limite stricte entre ces deux microstructures. |l s’agit probablement de formes d’altérations
secondaires, ayant conservé en partie la microstructure de la roche d’origine, typiquement shale
ou shale schisteux. Les tablettes formant des amas apparaissent cependant organisées
différemment des tablettes de micas (illite/muscovite) dans les shales Malmesbury. Il est donc
difficile de proposer une origine précise pour ces ferricrétes a partir de ces données. Bien que les
gites indiqués sur la carte géologique soient majoritairement associés aux formations
Malmesbury, rien ne permet d’affirmer qu’ils proviennent de ce contexte. On ne peut exclure la
présence de sources plus ponctuelles dans les formations plus récentes, comme l'indiquent les

quelques nodules trouvés a proximité du site.

Un autre type s’assimile a des nodules ou fragments systématiquement massifs, avec
présence de cristaux aciculaires ou prismatiques, comme observé dans quelques nodules
géologiques des sources Ferr 2 et Ferr 3, situés pres des formations Malmesbury (« type 2 »), a
plus de 20 km du site (Figure 70). D’apres les données de terrain recueillies par ailleurs, il semble
peu probable que ce type de recristallisation ait été possible au niveau des formations Table

Mountain ou Klipheuwel (voir 111.3.3). Ces ferricretes sont donc considérés comme allochtones.

La variabilitt macroscopique des pieces de ferricretes met aussi en évidence des
caractéres plus ambigus, comme la présence de cortex mats sans lustre, de piéces massives sans
cristaux prismatiques, ou de fragments sans cortex. Leur origine est difficilement déterminable,
de méme que celle des ferricrétes avec cortex lustré. Leur composition minéralogique s’avére
également non discriminante (ANNEXES V.5 et V.6 ; voir 111.3.3).

Malgré ces indéterminations, il est possible d’établir que 16 % des ferricretes au moins

sont non locaux d’apres le critere de la forme des oxydes de fer.
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N ! 4 | %

y »

Figure 70 — Observations a la loupe binoculaire et images MEB en électrons rétrodiffusés de différents types
de cristaux d’oxydes de fer dans les ferricrétes. Globules fracturés constitué de cristaux fibreux orientés
radialement (A). Cristaux prismatiques orientées radialement (B). Feuillets en amas (C). Tablettes dispersées

au sein d’une fraction fine (D).
Barre d’échelle photos : 1 cm.

Sélection Tous les ferricretes
Analysés, surface (observés+analysés)
N N %

Cristaux en tablettes (type 1) 9 9 8.7

Cristaux prismatiques (type 2) 12 17 16.3

Pas de signes distinctifs 15 78 75.0

Total 36 104 100.0

Tableau 32 - Indices de provenance utilisé pour déterminer I'origine allochtone de certains ferricrétes, ainsi

que leur nombre et proportion.
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e Eléments traces

L’analyse des éléments traces dans les ferricretes archéologiques ne permet pas d’aller aussi
loin dans I'étude de provenance que pour les shales. La principale limite réside dans le faible
nombre de sources étudiées, ainsi que dans le faible nombre d’éléments traces corrélés
positivement au fer. Seul le diagramme binaire log Sr/Fe en fonction de log Ba/Fe peut étre
utilisé pour discuter de leur provenance.

Ce diagramme met en évidence une proximité de composition entre les ferricrétes a
cristaux prismatiques et les ferricrétes de la source Ferr 2, ainsi qu’entre deux ferricrétes sans
signes distinctifs et les deux sources Ferr 1 et Ferr 2 (Figure 71). Le seul échantillon composé de
cristaux tabulaires analysé est en revanche légerement en dehors de la distribution des sources.

Ces résultats ne permettent pas de conclusion définitive comme cela a été possible pour les

shales.
55}
50+
()]
[T
=
n 45}
o . T
o Figure 71 — Attribution de 5
ferricréetes archéologiques, dont
40t des ferricretes de type 1 (a cristaux
tabulaires) et de type 2 (a cristaux
prismatiques), selon le diagramme
35| binaire log Sr/Fe et log Ba/Fe.
- - : : : : : Ellipse de confiance : 95 %.
2.0 25 3.0 3.9 4.0 45 50
Log Ba/Fe
O Ferricréte ind. O Ferricréte type 1 ¢ Ferricréte type 2

c. Shale/ferricrétes et autres matiéres premieéres

Les piéces classées comme intermédiaires entre les shales et les ferricretes sont les plus
difficiles a aborder du point de vue de I'origine géologique. En effet, il ne s’agit pas d’un type de
roche a proprement parler, ils représentent différents niveaux d’altération, et donc différentes
formes géologiques, aussi bien des nodules avec cortex d’altération sub-primaire que des

fragments de roches sédimentaires indurées. Tres peu de formes d’altération de ce type ont été
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répertoriées au cours des prospections géologiques, et les rares échantillons trouvés étaient
associés a des ferricrétes, eux méme en relation indirecte avec des formations Malmesbury.
Certains s’assimilent aux shales schisteux, de par leur structure finement laminée, leur
microstructure en feuillets juxtaposés et la présence d’une illite avec un indice de cristallinité
plutot élevé.

Parmi les 42 shales/ferricrétes de I'assemblage, un seul présente de telles caractéristiques.
Parmi les autres, plusieurs présentent une patine plutot lustrée, ce qui pourrait les lier aux
ferricrétes ayant les mémes caractéristiques. De maniére générale, les taux de fer des shales
indurés sont globalement plus proches de ceux des ferricretes que de ceux des shales (voir

chapitre 111.3.3). lls sont donc trés probablement exogeénes.

En comparaison, les quelques gres quartzitiques ferruginisés observés sur le site sont
d’origine locale. De telles ferruginisations ont été observées ponctuellement dans les environs

immédiats du site.

d. Synthése : stratégies d’approvisionnement

Du point de vue des stratégies d’approvisionnement, les données obtenues sur les
matiéres premiéres permettent d’établir des faits nouveaux. L’affleurement de shale présent
dans I'abri constitue une source d’ocre facilement accessible. Or, on constate que la part de
matiéres premieres exogenes est non négligeable : elles représentent pres de 32.5 % des pieces,
soit un tiers de I'assemblage (N=178), parmi lesquels 18 % de shale (N=32) (Tableau 33). Il a pu
étre établi qu’au moins 5 % du corpus étudié est constitué de matieres premieres non-locales.
Ceci nous indique que la collecte de I'ocre était corrélée a des déplacements, parfois sur de
longues distances. Des propriétés spécifiques ont pu étre recherchées, différentes de celles des
shales locaux, soit selon des criteres techniques (dureté par exemple), soit selon des critéres

liées a la fonction (poudre pas assez colorante, pas assez siccative, etc.).

L’étude des shales peut donner quelques indications sur ces propriétés. En effet, les pieces
des shale exogénes analysées ont la particularité d’étre parmi les plus riches en fer. Ainsi, au
MEB-EDXS, leur taux de fer est systématiquement supérieur a 10 % en Fe,03, ce qui n’est pas le
cas d’une partie des pieces compatibles avec une provenance locale. Par ICP-MS, il a été observé
gue les deux shales ne rentrant pas dans la distribution de la source locale présentent des taux

de fer nettement supérieurs (plus de 30 % contre moins de 17 %, soit presque le double). La ou
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les propriétés recherchées, ayant nécessitées des déplacements, pourraient donc étre liées a la

présence d’un taux de fer plus important.

On peut noter également, en ce qui concerne les shales finement laminés, que leur
structure micacée leur confére un éclat brillant. Cet aspect spécifique peut avoir contribué a leur
sélection au moment de la collecte. En effet, s’il parait plus cohérent d’imaginer une sélection
basée sur le produit final recherché, et sur des propriétés, on ne peut exclure une sélection a
partir de critére plus subjectif comme I'aspect extérieur, en premier lieu couleur et brillance. Les
ferricrétes a cristaux prismatiques ont également des particularités a ce niveau. Chaque fois que
ces cristaux sont identifiés, on constate qu’ils sont associés a la présence d’un éclat métallique.
La « brillance » apparait ainsi comme un critére potentiel pour expliquer le choix de sources

éloignées du site, en parallele du taux en oxydes de fer.

Du point de vue des déplacements, la vallée du Verlorenvlei, riche en sources d’ocre,
pouvait servir d’axe de circulation, notamment pour la collecte des matiéres premiéeres issues
des formations Malmesbury, situées en amont de la riviere, au Sud-Est du site (Figure 72). Les
sources de shale Klipheuwel affleurant régulierement le long de cette vallée, en contexte local a
sub-local, apparaissent cependant peu exploitées en comparaison des sources non locales (un
seul shale sur 15 analysés sur poudre). La présence d’une piece associée aux formations Table
Mountain du Cederberg indique également que d’autres vallées plus au Nord ont pu étre
visitées. Des ressources en ocre y sont également disponibles, mais a des distances encore plus

grandes, de plus de 25 km.

Shale Ferricrétes Shale/ferr. Gres Total
N % total N % total N % total N %total N %
Exogénes 32 5.8 104 18.9 42 7.7 178 32.4
Dont non-local 11 2.0 17 3.1 1 29 5.3
Dont ind. 21 3.8 87 15.8 41 149 27.1
Ind. ou local 360 65.6 11 2.0 371 67.6
Total 392 714 104 18.9 42 7.7 11 2.0 549 100

Tableau 33 — Synthése des recherches sur I'origine et la provenance des matiéres premiéres étudiées.
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Figure 72 — Hypothéses de provenance des matiéres premiéeres de nature ferrugineuse collectées et
apportées sur le site, mettant en évidence différentes stratégies d’acquisition. Une premiére sphére
d’influence trés locale a été identifiée (5 km de diameétre maximum), ainsi qu’une seconde clairement non
locale (au-dela de 20 km), selon deux directions, le sud-est d’une part, et probablement le nord-est
(Cederberg).
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11.4.3. Chaines opératoires de transformation

a. Chauffage : transformation thermique ou biais taphonomique ?

e Détermination du chauffage

Plusieurs indices dont I'aimantation d’une partie des pieces et la présence de maghémite
suggerent qu’elles ont été chauffées. Environ 35 % des échantillons analysés contiennent de la
maghémite, soit plus d’un tiers (N=27). Or, aucun des échantillons géologiques étudiés ne
contient de la maghémite ni ne sont aimantés. La maghémite est donc bien le résultat d’'une

chauffe et non un composé naturel.

Les tests TL montrent que non seulement des pieces qui contiennent de la maghémite
sont effectivement chauffées, mais que quelques autres ne contenant que de I’'hématite le sont
aussi. Celles qui contiennent de la maghémite correspondant souvent a une chauffe a des
températures équivalentes plus élevées. La proportion de piéces chauffées est donc
certainement plus importante que ce qu’il est possible d’estimer par la seule présence de

maghémite ou I'aimantation.

e Oxyde de fer d’origine

On peut se demander quel était I'oxyde ou oxy-hydroxyde de fer initialement présent dans
les piéces chauffées : s’agit-il d’"hématite, de goethite, ou des deux ?

La forme des cristaux d’oxyde de fer donne quelques indices. Ainsi, les cristaux
hexagonaux ou en tablettes sont plutot caractéristiques de I’hématite, tandis que les cristaux
aciculaires et prismatiques sont normalement des formes de cristallisation du minéral goethite.
Sur les pieces étudiées par MEB-EDXS, 'une ou l'autre de ces cristallisations a été observée
(ANNEXE V.4). On peut donc en conclure qu’avant chauffe certaines pieces contenaient
majoritairement de I’"hématite, d’autres majoritairement de la goethite.

Par diffraction de rayons X en surface, la présence d’'une hématite avec élargissement
anisotrope, indice d’un chauffage de goethite, est suspectée sur plusieurs piéces avec cristaux
prismatiques (inversion d’intensité des raies principales de I’'hématite). Elle a été confirmée sur
un des échantillons analysés sur poudre (Figure 73).

Enfin, 'observation au MET confirme que de la goethite était bien présente dans certaines

piéces. Des pores sont observés dans deux des quatre échantillons étudiés par cette méthode.
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Ech Type DRX TL MET Conclusion

G M H Diff Hématite
Arch1 Ferricrete +++ + ? Chauffé Pores Chauffe goethite
Arch 2 Ferricrete +++ + ? ? - ?
Arch 3  Ferricrete - +++ Elargissement ? Pores Chauffe goethite
Arch 5 Ferricrete ++ +++ Normal Chauffé Pasde pores Chauffe hématite?
Arch 15 Ferricrete +++ Normal Chauffé Pores Chauffe goethite

Tableau 34 - Indices utilisés pour diagnostiquer un chauffage de goethite sur quelques échantillons
archéologiques.

e Chauffage accidentel ou intentionnel

La deuxiéme question qui se pose, c’est si hématite et goethite sont chauffées toutes deux
sans distinction, ou si la goethite a pu étre préférentiellement chauffée. Si I'on regarde la
répartition de la maghémite par rapport a la forme des cristaux des oxydes, on constate qu’il n'y
a aucune tendance qui se dessine : la maghémite est présente aléatoirement quelle que soit la
forme des cristaux (Tableau 35). Ceci nous indique qu’une chauffe en conditions réductrices a
probablement eu lieu aussi bien sur des hématites que sur des goethites, d’apres les résultats du
feu expérimental étudié dans ce travail. Des conditions réductrices sont le plus souvent
obtenues au contact de matiéres organiques (voir par exemple Pomiés, 1997 ; ce travail chapitre
111.3.4), ce qui indique davantage une chauffe accidentelle de vestiges abandonnés en surface
des dépdts, et brilés au contact du bois et du charbon par I'un des feux pratiqués par la suite sur

le site.

Total analysé DRX, surface %

Cristaux hexagonaux 11 14.3

Dont avec maghémite 4 52
Cristaux tablettes 23 29.9

Dont avec maghémite 6 7.8
Cristaux prismatiques 12 15.6

Dont avec maghémite 5 6.5
Indéterminé 50 64.9
Total 77

Tableau 35 — Nombre de pieces contenant de la maghémite en fonction de la forme des cristaux des oxydes
de fer présents.
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Figure 73 — Indices de chauffage décelés par DRX, TL et MET, dans trois pieces de ferricrétes. Hématite et
maghémite, courbes de TL avec croissance en dose du signal : chauffé (A). Hématite avec élargissement
anisotrope des raies, pores dans les cristaux: chauffage de goethite (B). Hématite et pores dans les cristaux :
chauffage de goethite (C). Barre d’échelle photos : 1 cm.
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L’étude des caractéristiques thermiques des ocres de Diepkloof ameéne toutefois a tenir
compte du fait qu’une partie des échantillons trouvés sur le site a contenu de la goethite dans le
passé. Du point de vue de la sélection des matiéres premiéres, il faut donc considérer la
possibilité que cet oxyde ait été recherché en paralléle de I’'hématite. Du point de vue de la
couleur, les teintes jaunes a bruns ont pu intéresser les hommes du MSA a Diepkloof. Toutefois,
il ne reste a I'heure actuelle que trés peu de traces de goethite (2 piéces, une en surface 'autre
sur poudre, voir ANNEXES V.5 et V.6). L'autre hypothése pour expliquer la présence initiale de
goethite serait qu’elle a été collectée puis chauffée intentionnellement. Cependant, étant donné
la présence de nombreux éléments soutenant la présence de chauffes accidentelles, et ce y
compris en des zones ou les foyers ne sont plus en place, si un traitement thermique a eu lieu
seule une étude systématique de I'état de chauffe des objets pourrait permettre de le déceler en

paralléle des chauffes accidentelles.

b. Transformations mécaniques

Parmi les transformations dites mécaniques, il faut distinguer la réduction de matiere par
débitage, soit comme méthode d’extraction, soit pour une mise en forme de I'objet, de ce qui
est de I'ordre d’une réduction par usure de la surface, par abrasion ou raclage par exemple. Les
stigmates de percussion sont dans I'ensemble rares ou trés difficilement identifiables en tant
gue tels. En revanche, de nombreuses pieces présentent des facettes striées qui montrent que la
surface des blocs a été usée. Un total de 90 pieces avec facettes a été décompté, soit environ 16
% du corpus. Nous nous sommes intéressés plus spécifiquement a définir si, en amont ou en aval
de la production des facettes, il y a pu avoir une fragmentation intentionnelle de la matiere
premiére, puis a déterminer le procédé ayant conduit a ces traces, et enfin évaluer son intensité

et I'objectif de la production.

e Stigmates de taille

Des stigmates de taille n’ont été distinctement identifiés que sur cinqg piéces, tandis que six
autres sont susceptibles d’en porter, ce qui représente seulement 2 % du total des piéces, toutes
matiéres premiéres confondues. Pour les matiéres premieres issues de formations
sédimentaires, comme les shales, leur extraction nécessite dans tous les cas une fragmentation.
Bien que trés peu de fractures soient diagnostics, il y a nécessairement eu une étape de
réduction du volume avant exploitation. Si tel est le cas, alors tout indique que la fragmentation

ne s’est pas faite par débitage au percuteur, mais plutot par concassage grossier.
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Le cas des nodules est différent : ils peuvent étre collectés puis abrasés sans fracturation
préalable. Dans ce cas, est-il possible d’observer des stigmates de percussion, et si oui sont-elles
antérieures ou postérieures a l'usure de la surface ? Dans la grande majorité des cas, les
fractures sur les nodules sont postérieures aux facettes striées (85 % des nodules fracturés).
Seuls deux ont été fracturés puis ensuite transformés par abrasion. On peut soupconner dans ce
cas que les pieces ont été volontairement fracturées par percussion, en particulier pour un
fragment de nodule, probablement percuté sur enclume, dont la face fracturée porte des stries
d’abrasion. S’agit-il d’'une mise en forme pour une meilleure préhension, de la réduction d’un
nodule jugé trop gros, ou d’un moyen d’observer I'intérieur du nodule ? En I'absence de cas
similaires, il n’est pas possible de trancher. Sur quelques nodules présentant de petites facettes,
au contraire, alors que la forme initiale du bloc a été conservée, aucune trace de fracture n’est
observée (N=4). Il ne semble donc pas y avoir eu une étape préalable de débitage des nodules

avant la phase de transformation a proprement parler, a part pour des cas ponctuels.

En ce qui concerne les blocs avec facettes d’usure, environ un tiers d’entre eux présentent
des fractures nettes, aux bords non émoussés et non arrondis (N=33), recoupant les facettes
dans presque la totalité des cas (N=30). Etant donné que plusieurs pieces sont susceptibles
d’avoir subi des montées en températures, au moins supérieures a 300°C si elles contiennent de
la maghémite, certaines fractures pourraient étre d’origine thermique. Pour les piéces les plus
tendres, il faut également envisager la possibilité que les fractures soient la conséquence du
frottement due a 'usure de la surface. S’il y a eu un concassage intentionnel des blocs aprés

facettage, cela ne concerne a priori qu’une faible proportion de piéeces.

e Traces d’usure

Des traces d’usure sont présentes sur 90 piéces au total, tandis que 13 autres pourraient
avoir été facettées, ce qui représente un total de 18 % en nombre de pieces, un peu plus si on
considere la masse ou le volume (Tableau 36). Celles pour lesquelles un doute subsiste sont
particulierement émoussées : elles présentent des faces aplanies, mais pas de stries ou
seulement quelques unes. Il pourrait s’agir de fragments ayant subi une altération de leur état
de surface au cours de I'enfouissement, en particulier sous I'action des sels solubles ou du

piétinement. Il faut donc voir la proportion de pieces transformées comme un minimum.

Sur les objets facettés bien conservés, le procédé identifié est presque exclusivement

I'abrasion. Les facettes sont recouvertes de stries paralleles a subparalleles régulierement

-232-



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

disposées. Leur largeur est variable (de 40 a 400 um selon les cas). En accord avec les résultats
des expérimentations, les stries les plus fines sont observées sur les ferricretes. Des stries fines
de largeur strictement inférieure a 200 um sont observées sur seulement 11 % des shales (N=18)
contre 55% des ferricretes (N=44). La dureté des ferricréetes comme leur granulométrie fine
pourraient étre a I'origine de cette différence (pour une comparaison des duretés, voir I1.4.4.b).
Le profil des facettes striées est le plus souvent plano-convexe a convexe (Figure 74). Seuls
deux cas de piéces avec facettes concaves ont été répertoriés. Ces deux pieces sont des petits
fragments sur lesquels les stries sont courtes, ce qui ne permet pas de définir leur convergence.
Dans un cas au moins leur irrégularité laisse penser a un raclage. Plusieurs pieces présentent un
profil particulierement convexe, qui ne correspond pas a ce qui est obtenu au cours d’'une
abrasion a sec sur une meule quasi-plane. Aucune mention de ce type de profil n’est décrit par
ailleurs dans les précédents travaux expérimentaux. On peut supposer I'emploi d’une tablette
d’abrasion concave. Cependant, les plaquettes de quartzite ocrées trouvées sur le site, dont la
fonction est discutée plus loin, (voir c.) ont toutes une surface plane a légerement plano-
concave. Il faut peut-étre envisager d’autres hypothéses pour expliquer le profil trés convexe des
facettes, comme par exemple I'emploi d’un liquide ou d’une substance visqueuse sur la tablette
d’abrasion, qui modifierait le contact entre celle-ci et les pieces. Au lieu de former d’étroites
facettes adjacentes, une légere rotation de la piéce selon I'axe longitudinal a chaque contact
avec la tablette pourrait produire une seule facette convexe. Cette hypothése n’a cependant pas

été testée dans le cadre de ce travail.

Aucune gravure ou incision isolée n’a été répertoriée sur les objets étudiés. Les deux
procédés identifiés indiquent I'un comme l'autre que I'objectif principal de la transformation

devait étre la réduction en poudre.

Facetté Indéterminé Non facetté TOTAL
Total % Total % Total %
Nombre 87 16.2 12 2.2 439 81.6 538
Masse 381g 21.7 34g 2 1338¢g 76.3 1753 g
Incertitude +9 +2 +44 +54
Volume 114 cm’ 19.2 12cm’ 2 467 cm’ 78.8 592 cm®
Incertitude +10 +2 +48 +59

Tableau 36 — Proportions des piéces facettées et non facettées au sein de I’assemblage, en nombre, masse et
volume, pour les trois principaux types de matiéres premiéres (grés et quartzite non pris en compte, car leur
volume n’a pas été déterminé). Calculs incertitude : pour la masse Am = N x 0.1 g (incertitude de la balance) ;
pour le volume AV =5 (Am;/ m; + Ad,oche / Aroche ) X Vi
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Frank N6C

Figure 74 — Pieces facettées et détails des surfaces striées. Shale avec une facette d’abrasion recoupée par
plusieurs fractures (A) ; ferricrétes avec facettes d’abrasion (B et C) ; et ferricrétes avec une face concave
striée, recoupée par une fracture, soit raclée, soit abrasée sur une surface convexe (D).

Barre d’échelle photos : 1 cm.
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e Nombre de facettes et intensité d’abrasion

Le nombre de facettes striées sur les blocs abrasés est trés variable : on compte de une a
sept facettes par piece. Quelques unes sont entierement facettées. Les piéces avec une seule
facette sont cependant prépondérantes (34 %).

Le nombre de facettes a souvent été corrélé a l'intensité de I'abrasion. On considere
généralement que pour estimer I'importance relative de la production de poudre par abrasion, il
faut s’intéresser aux piéces avec un nombre de facettes élevé, typiquement plus de trois
facettes. On comptabilise alors un total de plus de 36 % de piéces intensément abrasées.
Toutefois, certaines piéces, bien que ne présentant qu’une ou deux facettes, ont été tellement
réduites que la forme du bloc d’origine a été entierement modifiée. Cette réduction intense
s’observe par le fait que la facette striée couvre une surface supérieure aux autres faces de la
piéce et que de profil I'angle entre les bords naturels de la piéce et la facette est aigu. La facette
striée forme ainsi une véritable « base » aplanie (Figure 75). Cette morphologie est significative
puisqu’elle est observée sur 11 % des objets facettés (N=9). En prenant en considération cet
indice de réduction du volume, on arrive a un total de 45 % (N=41) de pieces intensément
abrasées parmi les objets facettés.

Au final, cette fraction ne représente que 7 % de I'ensemble des piéces abandonnées. Il se
peut que ce taux faible ne soit pas le reflet de la sélection, mais le fait d’'un apport naturel en
shale, ayant contribué au remplissage. Il est possible également que le matériau ne fasse pas
I'objet d’une gestion stricte et qu’il y ait eu beaucoup de perte avant et au cours du processus de

réduction en poudre.

e Morphologie des blocs et mise en forme

Les formes réguliéres et géométriques que prennent parfois les piéces facettées ont laissé
penser dans certains cas a une possible mise en forme intentionnelle. Les expérimentations ont
montré que la forme en « crayon » peut n’étre que le résultat de la fagon dont la piéce est tenue
au cours du procédé d’abrasion, mais cette hypothése doit aussi étre testée sur cas réels. Nous
nous sommes donc demandé quelles relations il était possible de faire entre la forme des blocs,
le nombre de facettes (ou intensité d’abrasion) et les gestes opérés au cours du procédé

d’abrasion, afin de discuter du caractére intentionnel des formes prises par les objets facettés.

La majorité des piéces facettées présente soit une morphologie irréguliere (42 %) soit une

morphologie en tablette (22 %). Ces morphologies peuvent étre mises en relation avec la forme
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initiale des piéces, ou avec une abrasion selon plusieurs facettes sans organisation précise
(Tableau 37).

Les formes tabulaires et parallélépipédiques sont plutét associées aux piéces
naturellement laminées (84 % sont laminées). Il s’agit d’une forme courante pour les fragments
débités a partir de roches laminées. Toutefois, la moitié des objets tabulaires est caractérisée
par une base triangulaire. Cette forme particuliere intrigue de par sa redondance (11 % des
pieces facettées). Les facettes striées sont placées dans ce cas sur les faces étroites, et non sur la
base. Cette observation tend a privilégier I'hypothése d’une morphologie non intentionnelle
plutdét que d’une mise en forme, pouvant étre le résultat d’'une préhension par la face la plus

large. La préhension s’avére en effet plus aisée de cette maniére pour les piéces tabulaires.

La catégorie « morphologie prismatique » regroupe toute forme réguliere épaisse (non
tabulaire) avec une base géométrique dont a nouveau quelques objets a base triangulaire. Cette
catégorie peu fréquente (moins de 8 %), regroupe non pas une mais plusieurs morphologies
(différentes formes des bases), et ne comporte pas un nombre de facettes spécifiquement
supérieure aux pieces tabulaires ou irréguliéres. Ces géométries s’apparentent donc davantage a
une coincidence entre forme initiale et gestes effectués au cours de I'abrasion plutét qu’une

mise en forme intentionnelle.

La forme en « crayons », enfin, bien qu’il ne s’agisse pas d’'une forme géométrique en soi,
est significative puisqu’elle représente 20 % des objets facettés. Nous avons vu que cette forme
est obtenue aprés un temps d’abrasion relativement long au cours duquel la piéce est changée
d’orientation plusieurs fois. Parmi les « crayons », cinqg ont une forme caractéristique en
pyramide. Toutefois, dans deux cas la base de la pyramide correspond a une fracture : la pointe
d’une piece a facettes convergentes a été fracturée puis abandonnée. Seule une pyramide
entierement facettée, dont les facettes témoignent de multiples changements de direction, pose
question en ce qui concerne une possible mise en forme. Pour le reste, il semble bien que la
production de poudre seule explique la forme des blocs facettés, abandonnés a des niveaux

différents de réduction.
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Frans, N6

Jack, N6A

Claude N6

Kenny, N6B

Figure 75 — Exemples de piéces intensément abrasées, une piéce entierement facettée ayant une forme
proche d’une pyramide (A) ; une piéce avec trois facettes convergentes, en « crayon », pointe sans usures
secondaires (B) ; une piece avec deux facettes latérales larges (2 « bases ») (C), une piéce une unique facette
large (1 « base ») (D) (Photos : P.J. Texier et L. Dayet).

Barre d’échelle : 1 cm.

1face 2faces 3faces 4faces >4faces Blocentier TOTAL %

Irrégulier 19 12 5 0 2 0 38 42.2
Dont avec base 4 4 1 0 0] 0 9 10.0
Tabulaire 9 7 3 1 0 0 20 22.2
Dont avec base triangle 3 5 1 1 0 0 10 11.1
Parallélépipédique 3 2 2 0 0 0 7.8
Prismatique 3 2 2 0 0 0 7.8
« Crayons » 0 0 9 2 4 3 18 20.0
Total 34 23 21 3 6 3 90 100

% 37.8 25.6 23.3 33 6.7 33 100

Tableau 37 — Nombre de blocs facettés en fonction de leur morphologie et du nombre de facettes par bloc.
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e Transformations ou utilisations secondaires

L’état émoussé de plus de la moitié des piéces facettées permet difficilement de discuter
d’une possible utilisation ou transformation secondaire a partir de ce critére. Il s’agit plus
probablement d’une altération taphonomique, qui touche davantage les matériaux les plus
tendres (presque 80 % des shales facettés contre 50 % des ferricretes). Si certains de ces
fragments ont été utilisés directement sur un support tendre au niveau des facettes ou des
sommets, nous n’avons pu le déterminer en I'absence de stigmates plus déterminants que la
présence d’'un émoussé.

Pour évaluer une possible utilisation comme crayon (désigne I'outil et non la forme) pour
appliquer directement la poudre sur une surface, les pointes des pieces avec sommet en facettes
convergentes ont été observées avec plus d’attention. Cette pointe est dans quelques cas
émoussée, mais il n’a pas été observé de petites facettes striées sur les arétes et sommets au
niveau de la pointe. Les pieces en forme de « crayon » ne semblent donc pas avoir fait I'objet
d’une utilisation secondaire pour la production de traits ou dessins. Ceci confirme donc que

I’'abrasion a eu pour but principal une réduction en poudre des blocs.

c. Outils ayant servi a travailler I'ocre

Plusieurs outils ocrés ont été découverts sur le site. Aucun ne provient de la zone choisie
pour étude, mais certains d’entre eux apportent des éléments significatifs sur les
transformations de 'ocre. Il apparait donc important de les évoquer ici brievement.

Les outils ou objets ocrés répertoriés a ce jour sont au nombre de sept. Ce nombre peut
paraitre faible, mais d’un autre c6té il est en accord avec la rareté des traces de poudre sur le
site. Tout le matériel lithique n’a cependant pas fait I'objet d’observation détaillée, le secteur
principal ayant concentré pour I'instant la majorité des investigations. De nouvelles piéces avec

résidus ou dépdts d’ocre pourraient donc venir s’ajouter a cet échantillonnage dans le futur.

L'ocre est présente sur deux types d’objets, des tablettes de quartzite d’une part, et des
éclats de taille en silcréte ou quartzite d’autre part. La plupart provient des couches Howiesons
Poort. Tous ont fait 'objet d’observations a la loupe binoculaire. Un prélevement a été réalisé
sur I'un d’entre eux, montrant que le dépo6t était bien associé a la présence d’un oxyde de fer
(fer détecté par MEB-EDXS).

Seules trois pieces portent des traces d’usure ou stigmates permettant des hypotheses sur

I"utilisation de I'outil, et éventuellement I'origine du dépot. Pour les autres, I'absence de signes
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distinctifs ne permet pas d’interprétation cohérente. Des sillons sont notamment observés sur
les dépodts d’ocre de deux tablettes de quartzite, faisant davantage penser aux sillons d’origine
taphonomique sur certains blocs d’ocre qu’a une usure de la surface (Figure 76B). Il semble,
d’aprés sa teinte foncée, que le quartzite a été chauffé, ce qui pourrait avoir conduit a un
changement de I'aspect de la couche d’ocre. Nous abordons ici a nouveau I'un des problémes
taphonomiques majeurs sur le site, le probleme de la chauffe accidentelle, qui a grandement

contribué a modifier I’état des vestiges.

Parmi les éclats ocrés, un éclat cortical se distingue : une couche de poudre rouge
recouvre une partie de sa face supérieure. Ce dépot est parfois recoupé par des impacts de
percussion, dont un plus marqué au niveau duquel on observe une fissure. Ces traces indiquent
qu’il s’agit probablement d’un percuteur. Le dép6t d’ocre a eu lieu avant I'utilisation comme
percuteur. Il pourrait s’agir d’un bloc ayant eu plusieurs usages, le premier en lien avec la

présence d’ocre, le second comme percuteur.

Deux tablettes de quartzite ont davantage attiré notre attention. Elles proviennent de la
tranchée (carré E6 et F6), d’US Howiesons Poort (US Hearth Bellow Glenda et Glen). Ces
tablettes de grande dimension sont recouvertes d’une couche de poudre rouge tirant vers le
rose. Sur l'une d’elles, la couche couvre presque toute la surface, tandis qu’en quelques points
une fine couche de poudre jaune apparait également (Figure 76A). Un émoussé de la tablette est
visible au niveau des dépbts colorés, particulierement sur la tablette ou il est le plus développé.
Tout indigue donc que ces objets ont servi de meule, soit meule passive de broyage, soit tablette
d’abrasion pour I'ocre. Cet élément montre que I'ocre a bien été réduite en poudre sur le site. La
présence de poudre jaune laisse penser que de I'ocre jaune a pu étre exploitée en paralléle de
I'ocre rouge. La goethite, s'il s’agit effectivement de goethite®’, peut cependant se former dans
les sols a partir d’hématite, ce qui en fait un indice mais non une preuve définitive que de 'ocre

jaune a bien été utilisée.

27 . . . . e . . )

Cet objet n’a pu faire I'objet d’analyses, en raison de différentes contraintes. Une exportation en France était

exclue étant donné son importance, et sa taille aurait nécessité un prélevement. Cette possibilité a été envisagée, mais
finalement laissée de coté pour un travail ultérieur, plus orientée vers la question de la signification des dépots d’ocre.
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Figure 76 — Tablettes de quartzite : A. présentant un dépot « d’ocre », associé a un émoussé important de la
surface, et des striations subparalléles au niveau du dép6t ; B. présentant une couche « d’ocre » (présence
d’hématite) dont la surface porte des sillons paralléles.
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d. Synthése : reconstitution des chaines opératoires

Les différentes informations dégagées par I'étude des indices de chauffage, des traces
d’usure et des marques de percussion permettent de documenter une chaine opératoire en tres
peu d’étapes, orientée vers la production de poudre. Apres fragmentation probable pour les
roches, et une transformation le plus souvent directe pour les nodules, les pieces ont été
abrasées sur tablettes d’abrasion, dont on a pu retrouver au moins deux exemples.

Aucun indice ne permet d’affirmer qu’il y a pu avoir chauffe de nodules ou fragments de
goethite avant I'abrasion.

Si le raclage apparait marginalement utilisé, on ne peut exclure complétement la
possibilité qu’en parallele de I'abrasion, un broyage avec meule et broyon ait été pratiquée.
Cette hypothése est envisageable pour les shales, étant donné le nombre de fragments plus
importants rencontrés.

Il existe enfin une incertitude sur la possibilité que des pieces aient été frottées
directement sur des matériaux organiques, les stigmates d’une telle action étant difficiles a
distinguer de I'action de divers facteurs taphonomiques.

Les différents objets ocrés étudiés n’ont pas permis non plus de documenter les étapes de
post production de la poudre, avant utilisation. Aucun d’eux ne peut non plus étre rapproché
avec certitude d’'un mode d’utilisation.

Pour discuter de la question de la fonction et de I'utilisation, il faut donc s’intéresser dans

un deuxiéme temps aux criteres de sélection de la matiere premiere.
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111.4.4. Sélection des matieres premiéres

A présent que les différentes transformations anthropiques ont été identifiées, il est
possible de croiser ces données avec celles établies précédemment sur les matiéres premiéres

pour déterminer s’il y a eu une sélection plus spécifique de certaines d’entre elles.

a. Matiéeres premieres des piéces facettées

Sur 'ensemble des piéces facettées, on constate que la moitié est constituée de ferricrétes
(50 %, en nombre de pieces) (Tableau 38; Figure 77). Shale/ferricrétes et shales viennent
ensuite, représentant respectivement 27 % et 20 % des objets facettés. Bien que marginalement
transformés par action mécanique, grés et quartzites ferrugineux ont malgré tout été exploités a

quelques reprises (3.3 %).

La proportion des shales transformés varie significativement par rapport a celles de
ferricrétes et shale/ferricrétes. Alors que seulement 5 % de la totalité des shales portent des
facettes par rapport a I'ensemble des shales, cette proportion dépasse les 40 % pour les
échantillons plus riches en fer, ferricrétes et intermédiaires (Figure 78). Par ailleurs, on ne
constate pas de sélection préférentielle entre ces deux catégories: il n'y a pas de différence
significative de traitement entre ces deux types de matiére premiere en ce qui concerne la
fraction de piéces facettées (Test du chi2, p>0.05). Du point de vue de la transformation par
abrasion, ces deux catégories sont donc équivalentes, et peuvent étre considérées comme une
seule et méme catégorie, celle des matiéres premiéres riches en oxydes de fer et exogénes,
d’aprés ce que nous avons pu déterminer les concernant (voir entre autre 111.3.2). Au total, cela

représente pres des trois quarts des piéces facettées.

Pieces facettées

TOTAL
[__1Shale

1 Shale/ferricrete
[ Ferricrete
50 % I Grés et quartzite

26.7 %

33%

Figure 77 — Proportions des différentes matiéres premiéres parmi les pieces facettées.
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Figure 78 — Nombre de piéeces avec ou sans facettes en fonction des matieres premiéres.

Matiére premiere Facetté Indéterminé Non facetté TOTAL
Nb % mat. % facettés Nb % mat. Nb % mat. Nb %
premiéres premiéres premiéres

Shale 18 4.6 20.0 9 2.3 365 931 392 714
Shale/ferricréte 24 571 26.7 0 0.0 18 429 42 7.7
Ferricréte 45 433 50.0 3 29 56 538 104 18.9

Dont type 2 2 12.5 2.2 0 0.0 15 882 17 3.1
Gres et quartzite 3 27.3 33 1 9.1 7 63.6 11 2.0
TOTAL 90 16.3 100.0 13 24 446 81.2 549 100.0

Tableau 38 — Proportions des différentes matiéres premiéres en fonction de la présence de facettes sur les
piéces, en nombre de piéces et en pourcentages.

e Discussion : prise en compte des différentes limites taphonomiques

Avant d’aboutir a une conclusion quant a la sélection opérée sur les piéces facettées, il
faut rappeler que le nombre de pieces comptabilisées comme telles n’est qu’un minimum : les
phénoménes de diagénese dus a la présence de sels minéraux dans les dépots, ainsi que les
conséguences de multiples feux, ont pu avoir un impact sur la lisibilité et la conservation des

traces d’abrasion.

Nous avons vérifié si les proportions en volume estimées pour chaque matiére premiére
concordaient avec les estimations en nombre de pieces. Il s’agit de vérifier qu’un état de

fragmentation différent entre les matieres premieres étudiées ne soit pas a l'origine des

-243-



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

différences de proportion observées parmi les piéces facettées. L'évaluation du volume montre
que la proportion en volue des shale/ferricrétes est moins importante que le nombre de piéces
le laisse supposer (Figure 79). Etant donné qu'’il s’agit de la méme tendance que celle observée
sur I'ensemble du corpus, il s’agit plus vraisemblablement d’une question de sélection que d’une
différence de fragmentation (voir 111.4.1). Toutefois, shale/ferricrétes et ferricrétes représentent
a eux deux 79 % du total des pieces abrasées si on exclut les grés et quartzite, aussi bien en
nombre de pieces qu’en volume. Cette adéquation (aux incertitudes pres) confirme que la
prépondérance de ces deux catégories par rapport aux shales n’est pas liée a une fragmentation

plus forte.

En deuxiéme lieu, on constate que deux tiers des objets sur lesquels de possibles facettes
sont présentes sont des shales. Le fait qu’ils soient plus tendres et plus friables a pu les rendre
davantage sujets a une érosion superficielle de la surface (voir 111.3.5). Il se peut que les
proportions de piéces facettées en shale soient de ce fait sous-estimées. L’hypothése d’une
sélection privilégiée de matiéres premiéres riches en fer pour I'abrasion est une tendance, mais
on ne peut I'affirmer avec certitude étant donné la difficulté d’évaluer I'impact des différents

facteurs taphonomiques.

Nombre de piéces, NORMALISE " Volume, NORMALISE

[ 1Shale
[ 1 Shale/ferricrete
[ Ferricrete

Figure 79 — Proportions des trois principales matiéres premiéres constituant les pieces facettées en nombre
et en volume. Les grés et quartzite n’ont pas été pris en compte (leur volume n’a pas été déterminé) d’ou
une normalisation des résultats.

e Provenance des pieces facettées

Concernant la provenance des piéces transformées par I’homme, seuls trois blocs avec

stries d’abrasion sont en matiére premiére non locale. Parmi eux, deux sont des ferricrétes a

-244 -



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

cristaux prismatiques (type 2). Ce nombre est faible en comparaison du nombre total de ces
ferricretes, il ne représente que 12 % de ce type de matiere premiére, ce qui est
significativement plus bas que pour les autres ferricretes. Ces deux piéces sont toutefois
intensément abrasées. Il est possible que cette matiére premiére n’ait pas fait I'objet des mémes
traitements que les autres. Si comme la morphologie des cristaux le suggére, une partie était
constituée majoritairement de goethite a |'origine, cet abandon pourrait étre lié a la présence
initiale de cet oxyde, peut-étre moins recherchée que I’"hématite. On peut supposer par exemple
gue ceux qui contenaient de I’hématite en quantité suffisante ont été intensément abrasés,
tandis que ceux qui contenaient plus de goethite ont été abandonnés. Au cours des
prospections, nous avons nous-mémes été confrontés a la difficulté de différencier goethite et
hématite dans les nodules, étant donné leur aspect brun noiratre, et le mélange fréquent des

deux oxydes.

Les résultats obtenus sur le chauffage sont en faveur de cette hypothése. Les indices de
chauffage de goethite les plus tangibles sont observés sur des ferricretes a cristaux prismatiques
non abrasés. En paralléle, les deux seules piéces analysées contenant de la goethite ne
présentent aucune trace d’usure. Pour le reste du corpus, la question de la sélection de goethite
est plus délicate. Il faut s’intéresser en priorité aux blocs facettés. La maghémite est détectée sur
plusieurs d’entre eux, mais les autres sont constitués d’'une hématite normale. En I'absence de
prélevements, rien n’indique donc que de la goethite ait été présente initialement dans I'un ou
I'autre des blocs facettés analysés. Enfin, si 'on se base sur les ressources actuellement
accessibles, ’hématite est prépondérante. Les éléments recueillis concordent donc davantage
avec une sélection privilégiée de I'hématite, tandis que la goethite, bien que parfois collectée,

n’était peut étre pas nécessairement I'objet de la sélection.

b. Couleur et dureté des matiéres premiéres

Parmi les critéres de sélection possibles, au moins deux n’ont pas encore pu étre abordés.
Il s’agit de la couleur et de la dureté, le premier ayant nécessairement joué un role dans la fagon
dont les blocs de matiére premiéere ont été choisis, au moins indirectement, le second ayant pu
jouer un réle dans les choix techniques et I'abandon de piéces sur le site aprés acquisition et
transport. Toutefois, pour diverses raisons, en premier lieu |'aspect destructif que
nécessiteraient ces mesures si elles devaient étre réalisées sur un grand nombre de pieces, elles
n’ont été effectuées que sur un nombre restreint d’échantillons et uniquement des échantillons

géologiques. Le but de ces tests est de caractériser les différences de propriétés physiques entre
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shales et ferricrétes, c’est a dire en fonction des proportions d’argiles et d’oxydes de fer, qui

pourraient justifier I'exploitation de matieres premieres autres que celles présentes sur le site.

e La couleur

En ce qui concerne la couleur, nous avons vu la difficulté d’appréhender ce parametre sur
le matériel de Diepkloof, du fait de la pratique fréquente de feux sur le site. De plus, les mesures
réalisées sur les blocs ne peuvent étre utilisées pour qualifier la couleur de la poudre, étant
donné l'influence de la granulométrie et de la forme des oxydes de fer sur leur couleur (voir
Patterson, 1967 ; Cornell et Schwertmann, 2003). A la place, quelques échantillons géologiques
plus ou moins riches en fer, non chauffés, et réduits en poudre, ont été comparés entre eux pour
donner un apercu des tendances qui peuvent se dégager. Trois shales de la source locale (Shale
1) ont été comparés a deux ferricrétes a base d’hématite de la source proche du site (Ferr 5), et
deux ferricrétes a base de goethite d’une des sources allochtones (Ferr 1)%.

Si I'on considére la nature du matériau, shale ou ferricréte, le parametre qui varie le plus
en fonction de la quantité de fer est la luminance L* (Figure 80). Les ferricrétes sont plus foncés
qgue les shales. La teinte dépend en grande partie de I'oxyde de fer, goethite et hématite sont
ainsi clairement distinctes. Par contre on ne constate pas systématiquement de différences de
teinte ou de saturation entre shales et ferricretes qui contiennent de I'hématite. Bien que la
guantité d’hématite et la composition minéralogique sont différentes pour un échantillon de
shale et un échantillon de ferricréte, leurs coordonnées a* et b* sont tres proches (Tableau 39).
Au vu de ces données, la source de shale local apparait donc fournir une poudre colorée de

teinte proche de celle de certains ferricrétes, mais cependant plus claire.

28 7 . . . . , R I . .

Ces données ne sont qu’indicatives, puisque pour une étude détaillée de la couleur des oxydes de fer, il faudrait

contréler au préalable la granulométrie. Ici, nous avons choisi des temps de broyage similaire pour se placer dans des
conditions reproductibles, mais il n’est pas certain malgré ces précautions que la granulométrie soit la méme.
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Figure 80 — Diagrammes binaires de coordonnées L* et a*, ainsi que des coordonnées a* et b* de différents
échantillons géologiques, shales (rouge) ou ferricrétes (vert), a base de goethite ou d’hématite.

Réf. Source Localisation Hematite Goethite Quartz lllite/muscovite  Kaolinite
14048v Shale 1 ++ + +++ +
15206a Shale1 + +++ + +
15206b Shale 1 + +++ + ++
15207a Ferr5 +++ - +

15207b Ferr5 +++ + +

14697 Ferr1l FH+ -

14697k Ferr1 - i+ -

Tableau 39 — Composition minéralogique des matiéres premiéres géologiques dont la couleur a été
comparée. Etant donné le peu d’échantillons étudiés, le numéro de référence de chaque échantillon
géologique a été conservé (1 échantillon=1 préléevement différent dans la source).

e Ladureté

La mesure de la dureté présente l'inconvénient de s’effectuer par contact avec

I’échantillon, contact susceptible de laisser une marque. Pour cette raison, seules des mesures

, . , . s, 7 s . 7 ol s 2 o
sur échantillons géologiques ont été réalisées, en utilisant I'échelle de Mohs ° suffisante pour

comparer entre elles les matiéres premieres en présence. De méme que pour la couleur, il

apparait intéressant de comparer la source locale a d’autres sources plus éloignées dont les

sources allochtones de ferricretes. Les résultats sont synthétisés dans le Tableau 40.

29 . N N P , e . .
Une mesure plus précise peut étre obtenue avec des systémes plus sophistiqués, utilisant des pointes en acier ou

diamant comme I'essai de Rockwell. Les mesures données ici ne sont donc qu’indicatives, permettant de montrer des

tendances.
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Source Localisation Nb d'éch. Dureté Cohésion
SHALE Shale 1 Locale 8 <3 Bonne (cimenté)
Shale 2 Locale 7 <3 Moyenne
Shale 3 Locale 4 <3 Moyenne
Shale 4 Locale 1 <3 Moyenne
Shale 5 Non locale 2 <3 Moyenne
Shale 6 Non locale 1 <3 Faible (fissile)
Shale 7 Non locale 1 <3 Faible (fissile)
FERRICRETE Ferr1 Non locale 3 >3;<5.5 Bonne (cimenté)
Ferr 2 Non locale 2 >3;<5.5 Bonne (cimenté)
Ferr3 Non locale 2 >3;<5.5 Bonne (cimenté)
Ferr4 Non locale 2 >3;<5.5 Bonne (cimenté)
Ferr5 Locale 1 =3 Bonne (cimenté)

Tableau 40 — Mesure de la dureté des matiéres premiéres géologiques en fonction de la source dont elles
proviennent.

Echelle de dureté : <3 : facilement rayé par la calcite ; =3 : difficilement rayé par la calcite ; <5.5 : rayé par
l’acier (Echelle de Mohs).

Les mesures réalisées montrent que les sources de shale fournissent des matériaux
tendres. Seule la source de I'abri (Shale 1) présente localement des zones plus dures. Les
ferricretes sont globalement plus durs que les shales, comme on pouvait s’y attendre. Les
ferricrétes locaux, ramassés en surface, sont les moins durs. lls sont de dureté équivalente a
celle des shales les plus durs de la source de I'abri. De méme que pour la couleur, on constate
donc des différences générales de dureté entre les shales et les ferricretes, qui sont cependant

nuancées par des exceptions notables.

c. Discussion : criteres de sélection et hypotheéses d’utilisation

Au travers de I'étude de provenance des matériaux, de la comparaison des matieres
premieres collectées par rapport aux matiéres premiéres accessibles, puis de la comparaison
entre pieces abrasées et non abrasées, plusieurs criteres potentiels de sélection ont été avancés.

Tout d’abord, les matiéres premieres exogénes et allochtones apparaissent globalement
plus riches en fer que la matiere fournie par la source de I'abri. Concernant les matiéres
premiéres identifiées comme allochtones, comme on ignore s’il en existe d’autres, c’est
davantage leur localisation géographique qui est importante. Ainsi, les matiéres premieres
finement laminées ou a cristaux prismatiques proviennent tres probablement d’un secteur situé
au Sud ou Sud-Est du site, tandis que les shales qui contiennent de la pyrophyllite ne peuvent

provenir que du Nord ou du Nord-Est d’aprés la carte géologique. Du point de vue de I'aspect,
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celles provenant du Sud apparaissent « brillantes », soit en raison de leur structure finement

micacée, soit en raison de la présence de cristaux d’oxydes de fer avec un lustre métallique.

Au niveau des matiéres premieres transformées, les pieces facettées sont majoritairement
des matieres premieres enrichies en fer (shale/ferricréte ou ferricréte). Toutefois, ce ne sont pas
les seules a avoir été exploitées, puisque des shales aussi ont été réduits en poudre, y compris
ceux pouvant étre assimilés aux shales locaux. Ferricretes comme shales s’opposent, en termes
de granulométrie, aux grés, de classe granulométrique plus élevée. Si quelques grés ont été
transformés, les matériaux a grains fins sont globalement prépondérants. L’aspect extérieur des
shales et ferricretes est tres variable au sein de chaque type, et a I'ceil il n’y a pas une frontiere
nette entre les deux catégories.

Autre point relevé a partir de I’'examen des piéces facettées, il apparait que la goethite, si
elle a pu étre collectée, n’a probablement pas fait I'objet d’une réduction en poudre

systématique comme I’"hématite.

Nous sommes donc dans un cas de sélection complexe, ou l'on peut distinguer des
matiéres premieres sélectionnées pour des raisons différentes: les matiéres premieres
allochtones pour leur taux en fer élevés, et aussi peut-étre pour leur aspect; les matieres
premieres exogeénes pour leur taux de fer élevés; quant aux shales (ainsi que les grés et
quartzite), leur présence localement en fait la matiére premiéere la plus accessible, mais leur taux
de fer est moindre. Le fait gu’ils soient moins durs peut représenter toutefois un avantage
technique pour la réduction en poudre. Leur sélection ne procéde pas nécessairement d’une
préférence pour remplir une fonction spécifique, mais plutot d’'une préférence du fait du faible
investissement en temps que représente leur acquisition et transformation. La recherche
privilégiée de matériaux riches en fer, par opposition, apparait sans conteste procéder d’un
choix délibéré en terme de fonction et/ou de statut (fonction primaire ou autres considérations).
La méme conclusion peut étre avancée en ce qui concerne le choix de matériaux a grains fins et

la préférence pour I’'hématite par rapport a la goethite.

Quelles seraient les fonctions possibles pour la poudre produite ? Tout d’abord, la fonction
de charge apparait peu probable. Une charge avec un taux de fer élevé et une granulométrie fine
donne un adhésif de faible qualité (Wadley, 2009 ; voir chapitre 11.1.3). De plus, le procédé de
réduction en poudre est I'un de ceux qui conduit a la poudre la plus fine (Salomon, 2009). Ni le

choix de la matiére premiére ni le choix de la technique de transformation ne sont compatibles
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avec cette hypothése. Les fonctions d’abrasif, de siccatif, d’agent protecteur ou de matiere

colorante sont par contre tout a fait compatibles avec ces criteres.
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111.4.5. Répartition stratigraphique

La stratigraphie de Diepkloof étant constituée de nombreuses US, le nombre de pieces par
US est le plus souvent trop faible pour permettre une étude descriptive basée sur des
proportions comme nous venons de le faire. Les critéres d’absence ou présence apparaissent
plus pertinents. On peut regarder en premier lieu si I'ocre est présente tout au long de la
séquence. Puis, nous verrons si les matieres premieres riches en fer sont, elles aussi, présentes
dans chaque unité ou si en fonction du techno-complexe identifié leur exploitation est
différente. De méme nous verrons ce qu’il en est de la répartition des matiéres premiéres non
locales. Enfin, pour terminer, nous nous intéresserons a la répartition des pieces facettées

(détails de 'ensemble des décomptes par unités stratigraphiques en ANNEXE VIII).

Lorsqu’on regarde la distribution des pieces d’ocre, toutes matiéres premieres prises en
compte, on constate qu’elles sont présentes dans presque toutes les couches, depuis le MSA
ancien de type « Mike » jusqu’au post-Howiesons Poort. Seules deux US n’en ont pas livré (US
Eve et US Deone). Il s’agit de deux US de faible épaisseur, ce qui est probablement le reflet du
faible volume qu’elles représentent plus qu’un réel hiatus. En dessous de I'US Mike, US a partir
de laquelle le corpus a été étudié en détail, des fragments d’ocre continuent d’étre répertoriés,

dans les niveaux MSA encore non caractérisés.

a. Répartition des matiéres premiéres

Au niveau des matieres premieéres, les shale/ferricrétes et les ferricretes présentent une
distribution tres semblable tout au long de la séquence. Ces premiéres catégories répondant a
des critéres de sélection proches d’aprés I'étude des transformations, elles ont été regroupées
dans une catégorie unique, pieces exogenes riches en fer, en opposition aux shales,
majoritairement plus pauvres en fer et issus de I'abri. Leur répartition couvre toute la séquence
a quelques exceptions pres. Les US dont elles sont absentes, trois seulement, sont isolées, et
apparaissent comme des US ou le nombre total de piéces est tres faible (US Keeno, Eve et
Deone; Nombre de piéces < 2) (Figure 81). Cette absence provient donc plus vraisemblablement
d’un manque de représentativité au niveau des US concernées que d’un hiatus. Quel que soit le
complexe techno-culturel considéré, des piéces riches en fer ont donc été collectées et
apportées sur le site.

Le cas des shales est plus complexe. En effet, leur répartition est trés hétérogene, et de ce

fait tres différente de celle des pieces riches en fer. Plusieurs US du bas de la séquence ont livré
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des quantités importantes de shales, jusqu’a plus de 30 piéces dans certains cas. Des variations
sont toutefois observées : le nombre des shales diminue par exemple fortement entre Kim et
Keeno, puis entre Julia, Jess et Jude. Ces diminutions correspondent toutes deux a des
changements importants, la premiére précédant les débuts de I'Early HP, la seconde marquant la
fin du post-HP. Il se trouve que I'US Keeno (fin du SB) est aussi une des US dans laquelle il n'y a
pas de ferricrétes. Cette coincidence d’événements pose question : en effet, nous avons vu que
les shales peuvent étre soit d’origine anthropique, soit d’origine naturelle. Faut-il y voir un
changement induit par ’lhomme, et donc un possible changement culturel ? Ou au contraire ces
diminutions sont elles liées aux rythmes naturels de remplissage des dépoéts, éventuellement aux
conditions environnementales ?

Ni I'’étude de provenance, ni I'étude des traces n’ont permis d’établir avec certitude
I'origine anthropique pour plus de 90 % de ce matériel. La question reste donc en suspens, mais
ouvre néanmoins de nouvelles perspectives : la répartition de I'ocre et des matiéres premiéres

permet a la fois de dégager des continuités et des discontinuités dans la séquence de Diepkloof.

Concernant la provenance, il est intéressant de constater que les matiéres premiéres
identifiées comme non locales n’apparaissent qu’a partir de I'Intermediate Howiesons Poort (US
Joy), aussi bien les shales que les ferricrétes. Elles ne sont pas rencontrées systématiquement
dans toutes les US, mais seulement ponctuellement, dans 9 US, du début de I'lHP jusqu’au post-
HP (Figure 81). Le fait qu’elles ne soient pas présentes dans tous les niveaux est probablement
d{ a un probléme de représentativité. Leur absence dans les dépots plus anciens pourrait étre

en revanche significative.

Un changement dans le choix des sources pourrait donc avoir eu lieu au niveau du début
de I'lHP. L'examen d’un plus grand nombre de piéces devrait permettre d’éclairer davantage les
qguelques changements ou continuités observés en diachronie. Il sera possible ainsi d’ajouter la

dimension spatiale a cette étude.
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Figure 81 — Répartition du nombre de piéces riches en fer (shale/ferricréte et de ferricréte) par unité
stratigraphique, ainsi que du nombre de piéces allochtones.

b. Répartition des piéces facettées

Les blocs facettés sont distribués sur I'ensemble de la séquence, du MSA ancien (type
« Mike ») au post-Howiesons Poort, dans une grande majorité des US (Figure 82). Les US dont ils
sont absents ne sont jamais regroupées, il s’agit plutét de cas isolés qui ne sont pas non plus
corrélés a une baisse généralisée du nombre de pieces dans un ensemble d’US. L'absence de
blocs facettés n’est pas non plus corrélée a I'un ou I'autre des techno-complexes. Il s’agit plus
probablement d’'un manque de représentativité, étant donné les faibles nombres observés
(maximum 7 objets par US). On peut donc en conclure qu’il n’y a pas de réel arrét dans la

production de poudre a partir de I'ocre sur le site, depuis plus de 100 000 ans jusqu’a 50 000.

Malgré un manque de représentativité par US, on constate que la répartition des piéces
riches en fer et celle des piéces facettées est trés similaire, du bas de la séquence jusqu’a I'US
Ester (Late HP). Ceci est cohérent avec le fait qu’'une majorité des pieces avec traces d’abrasion
sont riches en fer. Au-dessus, il y a davantage d’abandon de matiéres premiéeres type ferricrete,

qu’il n’y a de piéces facettées. Ceci s’observe sur 4 US toutes regroupées a la fin du Late HP et le
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post-HP. Un changement concret pourrait donc avoir eu lieu a ce niveau de la séquence. Il

pourrait s’agir d’'un changement dans la gestion de la matiére premiéere aprés apport sur le site.

Il a été noté enfin que les piéces ayant une morphologie en « crayon » sont légerement
plus fréquentes dans I'Intermediate et le Late HP. La piéce entierement facettée qui intrigue de
par sa forme pyramidale est localisée dans une US attribuée au début du Late Howiesons Poort
(US Frans), ce qui nous a amené a étudier de plus prés les morphologies des blocs sur le reste de

la fouille au niveau de ce complexe.
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Figure 82 — Répartition stratigraphique du nombre de piéces facettées.
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Syntheése

Dans cette partie, une vision d’ensemble du corpus a été donnée, en le traitant comme
une seule entité, issue de I'occupation continue du site a la fin du Pleistocene. Les matiéres
premieres collectées sont de deux types principaux, shales (riches en argile) et ferricretes (riches
en fer). Un approvisionnement non local a été mis en évidence pour certains d’entre eux. Le
principal procédé de transformation est I'abrasion. Les pieces les plus riches en fer ont été
sélectionnées pour étre abrasées. Les fonctions d’agent siccatif, agent couvrant et matiére
colorante sont envisageables pour la poudre produite. Ces données générales pourront étre
remises en perspective par la suite dans le contexte élargi de I'’Afrique australe, ou plusieurs
assemblages n’ont été pas décrits dans le détail des niveaux d’occupation, seulement dans leur
ensemble.

La répartition stratigraphique des vestiges a été abordée dans un deuxiéme temps afin de
replacer les données acquises dans leur contexte, et définir des variations au cours du temps. Le
nombre de pieces par unité stratigraphique est cependant faible, permettant de montrer
uniqguement de grandes tendances. Un changement significatif dans les stratégies
d’approvisionnement a été mis en évidence, au début de I'Intermediate HP.

Nous allons a présent nous focaliser sur une partie plus restreinte de la séquence, pour

détailler davantage I’étude des complexes Intermediate et Late Howiesons Poort.

Les principaux résultats présentés dans cette partie ont été synthétisés dans un article accepté pour publication
dans le Journal of Archaeological Science.

Dayet, L., Texier, P.-)., Daniel, F., Porraz, G., 2013. Ochre resources from the Middle Stone Age sequence of

Diepkloof Rock Shelter, Western Cape, South Africa. Journal of Archaeological Science, Diepkloof Rock Shelter
special issue, http://dx.doi.org/10.1016/].jas.2013.01.025.
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l11.5. Focus sur I’Howiesons Poort

Les complexes Howiesons Poort du haut de la séquence de Diepkloof, Intermediate
Howiesons Poort (IHP) et Late Howiesons Poort (LHP), sont trés proches en terme de technologie
et typologie lithique de ce qui est observé sur les d’autres sites d’Afrique australe, en particulier
Klasies River, I'une des séquences de référence. Il s’agit d’'un complexe tout a fait spécifique en
Afrique Australe qui évoque certaines cultures Later Stone Age, notamment par la composante
géométrique de l'outillage, par sa petite taille, ou encore par la maitrise de la fabrication
d’adhésifs a base de résine.

A [l'échelle de Diepkloof, I'apparition des oceufs d’autruche gravés dans les US
immédiatement inférieures a I'lHP, et leur présence dans presque tous les niveaux supérieurs,
en font la plus ancienne culture pour laquelle une véritable tradition de d’ornementation a partir
de gravures géométriques peut étre documentée. La question de la diffusion de cette tradition
reste encore en suspens, mais elle attire nécessairement I'attention. Surtout, elle améne a
d’autres questions : en dehors de la typo-technologie lithique, y-t-il d’autres points communs
entre les différentes industres HP identifées en Afrique Australe ? L’apparition de la gravure est-
elle corrélée a d’autres changements au niveau des vestiges que celui des industries lithiques ?
Ces questions peuvent étre abordées en ce qui concerne I'exploitation de I'ocre. D’ores et déja,
quelques auteurs ont répertorié des quantités de pieces plus importantes dans les couches
attribuées a ce complexe que dans les couches plus anciennes (voir chapitre 1.2.1). Ceci

s’observe entre autres sur le site de Klasies River (Singer et Wymer, 1982 ; Watts, 1999).
Nous nous proposons de contribuer a cette réflexion sur ’'Howiesons Poort, par I'étude

des piéces d’ocre travaillées dans les phases supérieures de I'HP de Diepkloof, sur une aire plus

importante que jusqu’a présent, et I’'étude d’une sélection de pieces provenant de Klasies River.
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l11.5.1. Secteur principal de Diepkloof, partie haute

Les fouilles a Diepkloof ayant été étendues au-dela de la zone définissant la séquence
principale, il est possible de documenter davantage |'exploitation de I'ocre sur le site, des US
Jack a Claude, soit d’un peu avant I'Intermediate Howiesons Poort jusqu’au post-Howiesons
Poort. Cette étude secondaire permet d’identifier la provenance de quelques pieces
supplémentaires pour discuter des stratégies d’approvisionnement, et de déterminer les
procédés de transformation sur un plus grand corpus pour avoir une vision plus globale des
chaines opératoires mises en ceuvre sur le site. Apres un apercu succinct des nouvelles données
collectées sur I'ensemble du secteur principal, les spécificités des complexes Intermediate
Howiesons Poort (IHP) et Late Howiesons Poort (LHP) ont pu étre davantage discutées, grace a

une plus grande représentativité des données.

a. Nouvelles données acquises

e Provenance des matiéres premiéres

Parmi les 86 nouvelles pieces étudiées sur la deuxiéme zone d’intérét sélectionnée, il a été
possible de documenter deux nouvelles pieces non locales (un shale/ferricréte finement laminé
et un ferricrete avec cristaux prismatiques). C'est peu en comparaison du nombre retrouvé sur
M6-N6. Dans les unités au-dessus de Frank par exemple, niveau a partir duquel tous les carrés
étudiés ont été également fouillés, nous en avions compté 24. Ceci s’explique en partie par
I'absence d’observations au MEB-EDXS et d’analyses par DRX pour cette partie du corpus,
méthodes qui nous avaient permis précédemment d’identifier davantage de pieces non locales
que I'observation seule.

En parallele, des nodules au cortex lustré continuent d’étre exploités pendant I'lHP et le

LHP, de méme que des shales ou shale/ferricréte sans caractéristiques distinctes.

e Transformations

L’étude des facettes striées et des stries sur les pieces supplémentaires examinées permet
d’identifier 42 nouveaux objets facettés, portant le total de piéces facettées examinées a 132.

Le profil et I'organisation des stries indiquent une abrasion sur matiére minérale. Les
traces de raclage sont totalement absentes, de méme que les incisions. Cela porte a plus de 98 %
la proportion de pieces abrasées sur I'ensemble de la collection étudiée, et seulement deux

pieces pour lesquelles un raclage est suspecté mais non attesté.
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On constate également que les fractures observées sur le matériel du deuxiéme corpus
recoupent systématiquement les surfaces abrasées. Il n’a donc pas été identifié d’étape de
concassage ou débitage avant abrasion.

Enfin, deux nouveaux objets facettés en forme de pyramide ont été trouvés dans les unités
LHP. Contrairement a d’autres objets de morphologie comparable, leur base n’est pas due a une

cassure.

b. Spécificité des contextes IHP et LHP

e Stratégies d’approvisionnement

L’'examen du corpus principal a révélé que les matiéres premiéres déterminées comme
non-locales, reliées a des aires particulieres d’approvisionnement (ferricréete et shale
Malmesbury, shale Cederberg), étaient toutes présentes dans des unités IHP, LHP ou post-HP. La
présence d’autres de ces pieces dans les carrés adjacents est confirmée, bien qu’impossible a
évaluer en proportion. Aucune des pieces allochtones connues n’est présente en-dessous de I'US

John.

Un examen attentif des piéces non locales montrent qu’elles sont réparties de fagon trés
hétérogene dans I'Howiesons Poort. Elles apparaissent concentrées dans certaines US, et sur
une surface restreinte (voir plus loin, répartition spatiale). On compte par exemple 11 d’entre
elles soit pres d’un tiers dans I'US Eric, toutes issues d’un méme sous-carré. Leur exploitation
pourrait étre liée a des aires spécifiques ou a un approvisionnement non régulier au cours du
temps. Cette hétérogénéité de distribution selon les US et la faible surface fouillée pour les
niveaux inférieurs incitent a la prudence quant a la différence observée entre le haut et le bas de
la séquence, tout du moins sur la possibilité d’y voir un changement a partir d’une US précise.
Les données du LHP sont cependant significatives: sur les neuf US de ce complexe, six
contiennent de pieces classées comme allochtones. Au contraire, sur 19 unités consécutives en
dessous de I'US John nous n’avons vu ni de shales finement laminés (et/ou illite WCI), ni de

ferricrétes avec cristaux prismatiques.

S’il y a changement, on pourrait supposer en premier lieu au tarissement de l'une ou
l'autre des sources principales visitées. Toutefois, ce changement tend non pas vers un
remplacement d’un type de sources par une autre, mais par une plus grande diversité de

ressources exploitées. En effet, en ce qui concerne les ferricretes, des nodules tres similaires a
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ceux trouvés dans les niveaux pré-Still Bay et Still Bay continuent d’étre exploités a I’'Howiesons
Poort et jusqu’au post-Howiesons Poort (nodules avec cortex lustré, cristaux d’oxyde de fer
tabulaires), en paralléle du « nouveau » type collecté. De plus, ce changement concerne aussi les
shales, dont on sait que la source la plus directement accessible est encore exploitable de nos
jours. Le changement observé semble donc répondre a une organisation « autre» de

I'approvisionnement en ocre.

De la, deux hypothéses opposées et aux implications différentes peuvent étre émises : soit
les territoires éloignés en amont de la riviere étaient moins souvent visités, ce qui fait que leur
exploitation n’était qu’occasionnelle (aucune intention dans la collecte); soit ces types de
matiere premiere était sélectionnés pour des activités spécifiques pratiquées occasionnellement
(sélection intentionnelle). Dans le premier cas, leur présence préférentielle dans les niveaux IHP
et LHP par rapport aux niveaux plus anciens indiquerait un possible changement dans les
déplacements effectués et/ou la gestion du territoire. La seconde hypothese impliquerait non un
changement économique, mais davantage un changement d’activités pratiquées sur le site,
comme par exemple le développement d’une activité nouvelle. Ces deux hypothéses ainsi que
leurs implications seront rediscutées ultérieurement, a la lumiére du contexte archéologique

global.

e Chaines opératoires et intensité des transformations

Au contraire de I'approvisionnement en matiére premiere, qui difféere comme on a pu le
voir a partir d’IHP (US John), aucun changement d’ordre technique significatif n’a été observé a
I'IHP ou au LHP, méme lorsqu’on augmente le corpus d’étude. Le raclage, s’il ne peut étre
complétement exclu, apparait trées marginal. Quant aux fractures, elles affectent davantage des
pieces déja abrasées, que des nodules bruts abrasés dans un second temps. Enfin, aucune trace
d’usure accentuée au niveau des sommets sur les piéces a facettes convergentes n’a été
observée.

A part en ce qui concerne le chauffage, pour lequel nous n’avons pas d’indices
supplémentaires en I'absence d’analyses chimiques, la chaine opératoire décrite précédemment
continue donc de s’appliquer pour tout I'lHP et le LHP, sans changements visibles ni avant ni

pendant.

D’autres informations nécessitent cependant d’étre discutées en ce qui concerne les

transformations. La question d’une éventuelle mise en forme intentionnelle a notamment été
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posée, au moins pour une piece pyramidale de I’'HP. Cette piéece est particuliere a plus d’un titre,
puisque c’est le seul objet entierement facetté ayant une forme de pyramide, et 'un des deux
seuls nodules abrasés ayant pu étre identifiés comme ferricretes a cristaux prismatiques (type 2,
non local). Les deux nouvelles pyramides identifiées ne présentent pas le méme type de matiére
premiére, il s’agit d’un shale/ferricréte et d’un ferricréte sans type définissable. Nous n’avons

donc pas d’éléments concluants pour suspecter une mise en forme intentionnelle.

L'intensité de I'abrasion des blocs facettés abandonnés a été estimée comme
précédemment, pour voir si des différences se dégageaient en fonction de ce facteur. Les pieces
avec trois facettes ou plus, et celle avec large facette formant une base artificielle ont été
comptées comme intensément abrasées. On observe qu’au LHP la proportion de pieces
« intensément abrasées » est proche de celle observée pour I'ensemble de la séquence,
représentant moins de la moitié des pieces facettées (Tableau 41). Dans I'IHP, elle atteint en
revanche plus de 60 %. Le faible nombre de piéces considérées ne permet malheureusement pas
une comparaison plus fine complexe par complexe et encore moins unité par unité pour le bas
de la séquence, mais ces résultats tendent a montrer que les piéces abandonnées sont plus
intensément investies au IHP qu’au LHP. Ceci pourrait étre lié a une plus grande récurrence des
activités impliquant la préparation de poudre minérale a base d’oxydes de fer, et

potentiellement a son utilisation, au cours de I'lHP.

Total M6-N6 IHP LHP
Total Trésabrasé Total Trésabrasé Total Trés abrasé
Irrégulier 38 7 16 7 17 4
Dont avec base 9 8 3 2 4 3
Tabulaire 20 4 6 2 8 1
Dont avec base triangle 10 5 3
Parallélépipédique 3 2 3 0
Prismatique 3 2
« Crayons » 18 18 11 11 10 9
Total 90 41 39 25 40 18
% total 45.6 64.1 45.0

Tableau 41 — Nombre de blocs total et nombres de blocs « trés abrasés » (plus de 3 facettes ou 1 base) en
fonction de leur morphologie, pour I'lHP et le LHP, comparés a I’ensemble de la séquence.
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e Sélection des matiéres premieres facettées

Etant donné qu’il n’a pas été possible de déterminer 'origine naturelle ou anthropique de
la grande majorité des fragments de shale, a part lorsque des traces de transformations
intentionnelles sont présentes, nous nous concentrerons a présent uniquement sur les pieces
modifiées par 'homme, pour discuter des critéres de sélection de la matiére premiére. Les
pieéces ont été regroupées par techno-complexe, et non par unité, pour garantir une meilleure
représentativité des données. Il est possible ainsi de déterminer les différentes proportions en

matiére premiére des pieces facettées, pour les deux phases IHP (N=39) et LHP (N=40).

Dans les deux cas, les ferricretes constituent la matiere premiere la plus exploitée, puis
viennent les shale/ferricrétes, et enfin les shales (Figure 83 ; Tableau 42). Bien qu’arrivant en
troisiéme position, la part de shales présentant des facettes travaillées est non négligeable
puisqu’elle est de I'ordre de 20 % a chaque fois. La sélection opérée au niveau des matieres
premieres apparait donc relativement proche entre les deux techno-complexes HP. Elle
s’assimile également a celle qui a été observée pour I'ensemble de la séquence. On montre qu'il
n’y a pas de différences significatives de sélection des matiéres premiéres facettées entre le IHP,
le LHP et I'ensemble de la séquence (Test du chi2, p=0.7). Cependant, la part que représentent
les pieces facettées issues de ces deux techno-complexes par rapport aux autres est élevée. On
constate que dans la zone étudiée précédemment plus de la moitié des objets abrasés provient
des deux phases HP les plus récentes (N=49 sur 90, carrés M6-N6). On ne peut exclure dans ce
cas que de faibles variations puissent exister entre I'HP et le Still Bay ou le pré-Still Bay par
exemple.

En prenant en considération la répartition en volume, on ne constate pas davantage de
différences significatives de répartition des matiéres premiéres entre les niveaux IHP, LHP et

I'ensemble de la séquence (Test du chi2, p=0.1).

Ces résultats montrent trois choses: ils corroborent I’hypothése d’une sélection
préférentielle de pieces riches en fer pour la production de poudre, au moins pour les deux
derniéres phases de I'Howiesons Poort ; ils montrent que malgré tout la proportion de shales
exploités est non négligeable; enfin, le mode de sélection a I'lHP ne change pas

significativement au LHP.
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Shale Shale/ferricréte Ferricréte Grés/quartzite Total
N %total N % total N % total N % total
LHP 9 22.5 13 32.5 18 45.0 0 40
IHP 7 18.0 11 28.2 21 53.8 0 39
Total M6-N6 18 20.0 24 26.7 45 50.0 3 33 90

Tableau 42 — Nombre et pourcentages de piéces facettés pour I’ensemble de la séquence (carrés M6-N6),
comparés a ceux de I'lHP et du LHP.

LHP
[ 1Shale
[ 1Shale/ferricréte
IHP [ Ferricréte
______________________________________ Il Gres et quartzite
M6-N6 total I
0 10 20 30 40 50 60 70 80 %0 100

Figure 83 — Comparaison des proportions (en nombre de piéeces) des différentes matiéres premiéres
constituant les pieces facettées, entre I’ensemble de la séquence et les deux phases Howiesons Poort
étudiées.

e Discussion : Fonction et statut

Du point de vue des critéres de sélection et de la fonction possible, les hypothéses émises
précédemment sont toujours valables. Quatre fonctions sont compatibles avec la sélection
opérée : agent abrasif, siccatif, film protecteur ou matiere colorante. Toutefois, si on considéere
la part non négligeable de shales exploités, ces hypothéeses peuvent étre affinées. En effet, deux
possibilités peuvent étre envisagées a partir de la. La premiere serait de supposer qu'’ils
remplissent chacun une fonction différente. Cette hypothése ne permet d’exclure aucune des
fonctions proposées. La poudre extraite des shales pourrait notamment avoir un pouvoir
couvrant et protecteur (voir chapitre 11.1.3), tandis qu’en parallele ’hématite pourrait avoir été
utilisée comme abrasif. La deuxieme hypothese serait de considérer que shales et ferricretes
remplissent une méme fonction, d’ou le fait qu’ils sont exploités simultanément. Dans ce cas, les
fonctions de matiére colorante, d’agent couvrant, et éventuellement celle de siccatif, sont celles
qui correspondraient le mieux a une exploitation simultanée des shales et des ferricretes.

Nous avons vu cependant que les shales étant plus facilement accessibles. Ils pourraient
donc avoir été choisis davantage pour cette raison que parce qu’ils avaient une fonction précise.

La deuxiéme hypothése est dans ce cas privilégiée.
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Enfin, n’ayant pas observé une exploitation différente des piéces allochtones d’aspect
« brillant », tels que les ferricretes a cristaux prismatiques ou les shales finement laminés, rien
ne permet d’affirmer qu’ils aient été sélectionnés selon des critéres différents des autres

ferricretes.

c. Répartition spatiale

Nous nous sommes intéressé ici a analyser la répartition des piéces pour les zones du site
étudié. L'information d’ordre spatial est souvent utilisée pour définir des aires d’activités. La
mise en place des dépots a Diepkloof indique toutefois qu’il n’y a pas nécessairement une
position des vestiges caractéristique de leur dernier emploi. La présence de vidange de foyers
atteste davantage d’un remaniement partiel des dépots au fur et a mesure du remplissage. I
apparait important cependant de pondérer les informations que nous venons de donner par une
vision spatiale de la répartition des vestiges. Cette analyse a été réalisée sur le LHP, en
comparaison préliminaire avec les deux premiéres US Fred et Frank de I'lHP, sur les carrés M et

N,de6a?9.

En ce qui concerne les concentrations en piéces facettées, de méme qu’il a été constaté
une distribution relativement homogéne selon les différentes unités stratigraphiques, de méme
on constate que sur tous les carrés étudiés, soit 6.5m’, des pieces facettées sont présentes
(Figure 84 ; Figure 85). On observe également une certaine cohérence dans la répartition en
nombre de piéces et la répartition en volume. La répartition des piéces riches en fer ne permet

pas davantage d’isoler des zones particulieres au niveau de I'aire étudiée.

Autre donnée notable, on peut voir que les piéces intensément abrasées sont présentes
sur presque toute la surface. Ceci est vrai aussi pour les couches Fred-Frank. On ne peut donc
voir la répartition de I'ocre a Diepkloof comme le fait de la présence d’une aire de travail
particuliére. Par contre, les concentrations ainsi observées pourraient étre significatives
d’activités répétées, suffisamment pour permettre une répartition sur une grande partie de la

surface d’occupation.
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Répartion spatiale Piéces facettées, Fred-Frank
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Figure 85 — Répartition spatiale des pieces abrasées, en nombre de piéces et en volume représenté pour les
couches Fred et Frank de la fin de I'Intermediate Howiesons Poort.
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111.5.2. Comparaison avec I’HP de Klasies River

a. Quelques mots sur le contexte de Klasies River

Klasies River désigne une localité située sur la cote Sud de I'’Afrique du Sud, a environ 100
km a I'Ouest de Port Elizabeth, pres la réserve naturelle de Tzitzikama, ou plusieurs sites
archéologiques dont les séquences se recoupent ont été répertoriés (34’06”’S ;24'24"’E) (Eastern
Cape). Le site principal (Main Site) se répartit sur cinq abris et grottes le long d’une falaise (Cave
1, 2; Shelter 1A, 1B, 1C). Les gisements archéologiques de la région ont fait I'objet d’un intérét
certain dés le début du XXe siécle, mais ce n’est que dans les années 60 que Klasies a été
répertorié. Les premieres fouilles ont été menées en 1967 et 1968 sous la direction de R. Singer
et J. Wymer, faisant I'objet d’une premiére monographie en 1982, puis une deuxieme campagne

a été menée par H. J. Deacon en 1984.

A l'origine, des dépots étaient présents en continuité devant et a I'intérieur des abris,
représentant une puissance stratigraphique de prés de 20 m (Singer et Wymer, 1982 ; Deacon,
1995 ; Wurz, 2000). Le remplissage a commencé par la grotte 1 et I'abri 1B, qui se sont comblés
progressivement. La principale source de remplissage provient d’une ancienne dune calcaire
(calcarénite) située au dessus de la falaise. Etant donné la répartition des dépots, le site

s’assimile davantage a un site de plein air.

Cave 1A

g

B Deacon, 1984
O Singer et Wymer, 1967-68

Cave 1B

Figure 86 — Plan du site de Klasies River Main Site, et localisation des différentes campagnes de fouilles
(modifié d’aprés Wurz, 2000).
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Le site a livré divers vestiges d’origine anthropique dont des os en bon état de
conservation, divers outils lithiques et déchets de taille, de I'industrie osseuse et de I'ocre.
Quelques foyers sont également mentionnés par Deacon (1995). Des restes humains présentant
a la fois des caractéristiques modernes et archaiques ont été découverts au niveau de la grotte 1
et de I'abri 1B dans des couches estimées a environ 90 ka (Griin et al.,, 1990 ; Rightmore et
Deacon, 1992 ; Deacon, 1995 ; Rightmore, 2006).

La séquence chrono-culturelle comprend plusieurs unités et a été divisée en cing grandes
phases par Singer et Wymer : MSA |, MSA II, Howiesons Poort, MSA Ill et MSA IV. Un réexamen
des industries lithiques a permis de clarifier ce découpage chrono-culturel sur la base de criteres
technologiques (Wurz, 2002 ; Villa et al., 2010)

Les niveaux Howiesons Poort sont situés dans la partie supérieure des dépobts, soit
uniquement dans la grotte 2 et I'abri 1A. Le matériel étudié provient uniquement de I'abri 1A.
Les dépdts Howiesons Poort y sont décrits comme formant une unité cohérente constituée
d’une succession de lentilles de cendres, de charbons, ou de sables (Singer et Wymer, 1982). Au
cours des fouilles de Singer et Wymer le complexe a été subdivisé en douze couches,
individualisées sur la base d’horizons plus marqués, tous les 15 a 20 cm (couches 10 a 21 dans la
monographie). Les différentes campagnes de datations permettent d’estimer un age entre
environ 55 et 65 ka pour I’'Howiesons Poort de Klasies (Valeurs extrémes ; Vogel, 2001 ; Feathers,

2002 ; Tribolo, 2003 ; Jacobs et al., 2008) (Tableau 43).

Couche Attribution Méthode Date Référence

Singer et Wymer, couche 9 MSA Il OSL 57.9+2.3ka Jacobs et al., 2008(sc)
Singer et Wymer, couche 14  HP Séries Uranium 65.6 + 5.3 ka Vogel, 2001

Singer et Wymer, couche 15 HP Luminescence  55-60 ka Feathers, 2002
Deacon, diverses couches HP TL 56 * 3 ka (moyenne)  Tribolo, 2003

Singer et Wymer, couche 20 HP OSL 64.1+2.6ka Jacobs et al., 2008

Tableau 43 — Datations obtenues par différentes sources et différentes méthodes pour les couches HP et
supérieur (dge minimum) de I'abri 1A de Klasies River.

b. Description du matériel

La collection compléte des « matiéres colorantes » trouvées a Klasies est aujourd’hui
conservée a l'lziko-South African Museum au Cap. Il s’agit principalement d’ocre, rouge ou
jaune, mais la présence de quelques pieces tres claires laisse penser que des matériaux blancs

pourraient aussi avoir été exploités. L'assemblage comprend un total de 314 pieces, tous niveaux
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confondus, d’aprés les enregistrements de Singer et Wymer et de Deacon. Un total de 222 est
répertorié pour les fouilles des premiers, contre 92 provenant des fouilles du second (Singer et
Wymer, 1982 ; Wurz, 2000). Un réexamen de la collection par S. Wurz fait état d’'un nombre de
piéces plus important que précédemment mentionné. Elle en a reporté plus de 167 dans les
niveaux HP, alors que Singer et Wymer n’en avait compté que 144 (Wurz, 2000 : 111). De plus, il
n’y a vraisemblablement pas eu un ramassage systématique des pieces a la fouille, seules celles
qui ont été reconnues ayant été a priori collectées. Les piéces conservées actuellement ne sont
donc pas représentatives de I'assemblage initial. L’étude des dimensions et de la masse des
pieéces n’a pas permis de discuter davantage cette question en raison du faible nombre de pieces
considérées (voir ANNEXE VII.1). L'enregistrement est lui aussi partiel, puisque les piéces sont
aujourd’hui regroupées par lots (« bags »), sur lesquels apparait le numéro du carré et le numéro

de la couche, mais aucune n’a été coordonnée dans I'espace.

Une étude détaillée du corpus a été réalisée par |. Watts (1998 ; 2002). Il s’est intéressé a
la couleur, gu’il a estimé a partir de la trace laissée sur une assiette en porcelaine, en utilisant le
code Munsell, a la nature de la roche, estimée a partir de la texture, et a la présence de traces
d’usure. Les traces d’usure ont été décrites plus en détail par S. Wurz (2000). Plus récemment et
en paralléle de cette étude, F. d’Errico et collaborateurs ont réalisé une analyse technologique
ont effectuées des mesures de couleur et des analyses par Fluorescence X portable sur les piéces
des couches les plus anciennes, attribuées au MSA | (d’Errico et al., 2011). Dans ce contexte, une
étude complémentaire a été privilégiée. Nous nous sommes focalisé en priorité sur la
caractérisation des matiéres premiéres. Une partie du protocole mis au point pour Diepkloof a

pu étre appliquée a Klasies pour une comparaison dans des conditions similaires.

Apres examen rapide de la collection, un ensemble en particulier a attiré notre attention. Il
s’agit d’une série de pieces provenant des couches 16 a 13 dans I'abri 1A (numérotation de la
monographie), soit au cceur des niveaux HP, présentant une plus grande variabilité de teintes
que d’autres ensembles plus anciens ou plus récents (fouille Singer et Wymer). La teinte jaune,
entre autres, y est particulierement représentée, ce qui constitue une différence majeure avec le
corpus HP de Diepkloof. Les lots de ces quatre couches ont été sélectionnés pour examen
détaillé en vue d’une comparaison avec Diepkloof Rock Shelter. Il s’agit de 82 piéces prétées par
le musée lziko et exportées en France pour examen et analyse physico-chimique. Parmi elles, 39
ont été sélectionnées pour étre analysées en surface. Dans ce travail, le choix a été fait de

préserver l'intégrité des piéces, aussi, nous nous sommes limités a I'analyse de surface.
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c. Couleur et oxydes de fer

La couleur de I'ocre a Klasies varie de rouge faible (cordonnées Munsell 10R 4/3) a rouge
gris foncé (5.1YR 3/1) pour les rouges, et reste proche de jaune rougeéatre pour les jaunes (7 .5YR
6/6). On comptabilise 57 % d’objets rouges contre 33 % de jaunes, et 7 % de teinte mixte. Deux
pieces particulierement claires se distinguent, l'une légérement rosée, l'autre légérement
jaunatre®.

Comme a Diepkloof, on ne peut exclure la possibilité que les pieces d’ocre aient subi une
transformation chimique par chauffage, intentionnelle ou accidentelle. Mais au contraire de ce
gue nous avons constaté précédemment, il y a dans les niveaux HP de Klasies de |'ocre jaune
contenant de la goethite, ce qui montre qu’une partie au moins n’a pas subi de transformation
thermique. De plus, il n’y a pas de brun a Klasies, les piéces les plus foncées étant rouge gris
foncée. Le fait que nous n’ayons pas observé des surfaces localement brunies ou noircies montre
que les pieéces nont probablement pas été au contact des flammes ou de charbons en cours de

combustion comme cela a pu étre le cas pour certains objets de Diepkloof.

d. Matieres premieres

e Ajustement des critéres de classification

Le protocole utilisé pour la caractérisation des matieres premieres de Diepkloof a été en
grande partie repris pour les matieres premiéres de Klasies. Les criteres définis pour I'analyse de
surface ont pu étre appliqués directement. Les critéres définis pour I'observation n’ont en
revanche qu’été partiellement réutilisés, pour deux raisons : tout d’abord, a Klasies il y a des
argilites et des apatites de structure massive, dont la structure n’est pas facile a distinguer de
celle des ferricrétes ; ensuite, la densité des piéces n’a pas été mesurée, ce qui ne permet pas de
s’assurer du lien entre une augmentation du taux de fer et une augmentation de la densité (voir
I11.3.2). Au contraire, une piece jugée peu dense s’est révélée tres riche en fer, du fait que
I'oxyde dans ce cas est présent sous forme de fines particules ayant conservé la structure d’un
shale. Pour différencier ferricretes, mudstones (argilite massives) et apatites, la quasi-totalité
des piéces massives a été analysée. Pour différencier les shales des ferricretes par I'observation,
c’est I'aspect induré qui a été pris en compte (présence de zone « cimentée » au sein d’une

structure de shale). Le fait que prés de la moitié des piéces aient été analysées minimise le

30 SR TIVS o . .
Pas de mesures réalisées, car les piéces sont trop friables et fragiles.
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risque d’erreur d’attribution. En ['absence d’analyses physico-chimiques, si plusieurs

interprétations sont possibles, la matiére premiéere a été classée comme indéterminée.

e Proportion des différentes matieres premiéres

Les matieres premiéres identifiées sont de nature trés diverse : il y a principalement des
shales, mais aussi quelques mudstones, quelques siltstones, des grés, quelques ferricrétes et,
plus surprenant, des formes d’apatite. Les shales contiennent typiquement les mémes argiles
que ceux de Diepkloof, a savoir des argiles de la famille de la kaolinite et de l'illite et/ou des
micas de type muscovite, du quartz et des oxydes de fer, pas systématiquement détectés par
diffraction de rayons X. Dans les gres et ferricretes seul le quartz et I’hématite sont observés

(ANNEXE VI1.3).

Pour plus de lisibilité, les matieres premieres ont été rassemblées en fonction de leur
fraction granulométrique et de leur composition : roches a grains fins, riches en argiles et
quartz; roches a grains fins ou issues de recristallisation riches en fer (shales indurés et
ferricrétes) ; roches a grains grossiers, plutot riches en fer et quartz (grés); et enfin apatites et
matieres non identifiées.

En nombre de pieces, les roches a grains fins sont majoritaires (72 %, N=59). Les shales a
eux seuls représentent 67 % du corpus étudié. Puis viennent les ferricrétes et les gres,
représentant respectivement 11 % et 9 % des matieres premieres (Figure 87). Enfin nous avons
pu identifier deux apatites a I'analyse. Parmi les pieces non identifiées, deux ressemblent a ces
apatites par la texture et la morphologie. A part une piéce tres claire, les autres présentent une
teinte rouge, elles ont donc été conservées dans le corpus.

Pour comparaison, les pourcentages ont été estimés en masse (en I'absence de données
sur la densité, il n'a pas été possible de calculer le volume) (Figure 87). Les proportions sont
relativement proches, les gres apparaissant malgré tout légerement plus abondants en masse

que les ferricretes.
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Figure 87 — Proportion des différentes matiéres premiéres sur I’ensemble des piéces examinées, en nombre
et en masse (N=82).

e Origine des matiéres premieres

A Klasies, la proximité du rivage et les variations du niveau de la mer au cours du MSA
doivent étre prises en compte avant de discuter de I'origine des matiéres premieres. En effet,
d’apres les données paléo-environnementales, le niveau de la mer était potentiellement plus bas
a I'Howiesons Poort, laissant la possibilité que des sources accessibles a cette époque ne le
soient plus aujourd’hui (Compton, 2011). Avant de conclure a un approvisionnement non local, il
faut donc prendre en compte ce biais possible. L'absence d’un référencement des sources
disponibles et de la comparaison avec un corpus géologique adapté limite également les
interprétations. Quelques informations peuvent toutefois étre tirées d’une description plus

détaillée des matieres premiéres et d’'une comparaison avec le contexte géologique.

Apatites

Tout d’abord, les « blocs » d’apatite posent question. En effet, ils possédent peu de fer et
ne présentent pas des arétes vives comme un fragment de roche, mais une morphologie
arrondie. Il ne s’agit pas non plus de nodules puisqu’ils n"ont pas de cortex. Il pourrait s’agir soit
de roches tres friables qui ont été entierement émoussées, mais aussi de matériaux d’origine
non naturelle, fabriqués par malaxage a partir d'un mélange de différents composants. Etant
donné la composition élémentaire des grains observés et la composition minéralogique globale,
on peut penser a un mélange d’os pilés, de quartz, et dans un cas d’hématite. En I'absence de
référentiel de comparaison, géologique et expérimental, la texture n’est pas suffisamment

caractéristique pour permettre de trancher.
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Roches a grains fins, shales et shales schisteux

Parmi les roches a grains fins, des structures variables sont observées, allant de massive a
finement laminée. On distingue également trois types de microstructures différents :

- Microstructure en feuillets : les particules ont une forme tabulaire et sont toutes

orientées dans le méme plan (Figure 88A).

- Microstructure semi-organisée : les particules ont des formes tabulaires mais celles-ci
n’ont pas d’orientation préférentielle.

- Microstructure désorganisée : les particules n’ont pas de forme particuliere, a part
quelques tablettes qui sont réparties aléatoirement au sein de la fraction fine (Figure
88B ; détail par échantillon en ANNEXE VI1.3).

L’absence d’une structure organisée peut soit refléter la structure d’origine de la roche
meére soit étre le fait d’une altération. L'organisation en feuillets au contraire ne peut qu’étre liée
a la structure de la roche meére. Elle s’assimile a une microstructure de shales schisteux, telle que
celle observée au sein des formations Malmesbury. Il s’agit d’'un marqueur non négligeable,
comme nous avons pu le montrer pour les shales de Diepkloof. Deux types de formations
peuvent répondre a ce critere structural dans les environs de Klasies : les formations de schistes
et shales schisteux a la base de la séquence Table Mountain et dans les niveaux inférieurs
(Formations du groupe Gamtoos) (Toerien et Hill, 1989; Saggerson et turner, 1995);
éventuellement les formations Bokkeveld (Figure 89). Bien que la carte géologique décrive ces
derniéres comme des shales, d’autres sources rapportent qu’elles ont pu subir un léger
métamorphisme, ce qui pourrait avoir conduit a un léger clivage et une structure finement
laminaire (Saggerson et Turner, 1995). De plus, un affleurement de shale jaune et rouge,
exploitable comme matiére colorante, a été répertorié au sein de cette formation a environ 20
km du site (Visser, 1939). Les formations plus anciennes affleurent, quant a elles, a environ 50

km.

Pour les autres shales, en particulier les jaunes, une origine locale est probable, des lits de
shales dont certains de teinte brune affleurant non loin de I’abri ont été répertoriés (Formation
Cederberg, voir Figure 89). lIs peuvent également étre apparentés aux premiers mais avoir subi
des altérations ayant modifié leur structure (phases de recristallisation lors d’un enrichissement

en fer par exemple).
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Y 3 ~ \ ; A

Figure 88 — Microstructures de roches a grains fins observées au MEB-EDXS en électrons rétrodiffusés.
Microstructure en feuillets juxtaposés (A), et microstructure avec tablettes silteuses (taille entre 4 et 66um)
dispersées au sein de la fraction fine (B). Barre d’échelle photos : 1 cm.

Klasies River Mouth

|:] Formations tertiaires
et quaternaires
I:l Systéme du Cap

- Groupe Gamtoos
(présence schistes)

- Shales formation Cederberg
[ shales formation Bokkeveld 10 km

Figure 89 — Carte géologique des environs de Klasies représentant les principales formations ayant pu étre
exploitées pour I'acquisition des roches a grains fins.
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Les gres et grés quartzitiques constituent la majorité des formations aux alentours du site.
Ils appartiennent a des niveaux Table Mountain au sein desquels le site lui-méme s’est formé

(Singer et Wymer, 1982). lIs sont donc trés certainement locaux.

Ferricretes

Quelques veines de ferricrétes sont répertoriés au sein des grés locaux (Singer et Wymer).
Les ferricrétes massifs pourraient étre associés a ces recristallisations ponctuelles. En revanche,
les ferricréetes s’apparentant a des shales indurés sont certainement associés aux sources de
shales. Leur microstructure est effet comparable a celle d’une partie des shales, constituée de

particules tabulaires disposées aléatoirement.

e Syntheése et comparaison avec Diepkloof Rock Shelter

Les matieres premieres collectées a Klasies sont trés variables, en particulier du point de
vue de la granulométrie. La présence d’apatite n’avait encore jamais été rapportée sur les sites
MSA. L'une est trés claire, légerement rosée, I'autre est rouge clair. Leur texture peut laisser
penser a une origine non naturelle. Par rapport a Diepkloof, les ferricrétes sont beaucoup plus
rares, et les grés plus fréquents. Du point de vue de l'origine des matiéres premiéeres, un
approvisionnement local est probable, bien qu’un approvisionnement sur de plus longues
distances reste envisageable (Figure 89). La sélection opérée sur les matiéres premieres lors de

la phase de transformation pourra éclairer davantage les choix anthropiques.

e. Transformations

¢ Traitement thermique

Pour discuter de I'éventualité d’un traitement thermique, nous ne disposons que des
analyses de surface par diffraction de rayons X, moins sensibles que I'analyse sur poudre. Elles
permettent cependant de dégager une tendance forte : la maghémite n’apparait jamais sur les
diffractogrammes. Seule I'hématite ou la goethite sont identifiées. Une hématite aux
caractéristiques proches d’une hématite « anormale », c'est-a-dire présentant un élargissement
anisotrope des raies et une inversion d’intensité, est en revanche observée dans un tiers des
échantillons analysés. Ces échantillons ont pu étre chauffés en conditions oxydantes ou trés peu
réductrices, conduisant a la transformation de goethite en hématite « anormale ». Un contact

direct avec de la matiére organique est trés peu probable.
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On trouve des d’échantillons d’hématite « anormale » dans trois des quatre couches. A
chaque fois, a part un échantillon isolé, les autres sont répartis par lots de trois ou quatre dans
un méme carré. Cette répartition non aléatoire laisse supposer une chauffe en une seule fois s'il
y a eu chauffe. Aucun foyer en place n’a été décrit dans les couches 16 a 13, mais la présence de
lentilles charbonneuses et de lentilles de cendres témoigne que des feux ont bien été pratiqués
sur le site. Il serait intéressant de déterminer par observation des cristaux au MET si toutes les
hématites d’'un méme « lot » proviennent d’un chauffage de goethite, ce qui pourrait laisser

envisager une chauffe intentionnelle.

¢ Transformations mécaniques

Stigmates de percussion

Les fractures nettes sont relativement fréquentes, elles sont observées sur plus de 18 %
des pieces (N=15). En revanche, les stigmates de percussion sont plus rares (N=4). Sur les blocs
ou des fractures et facettes d’usure sont observées simultanément, les traces d’usure sont

susceptibles d’étre postérieures a la fracture dans deux cas sur quatre.

Traces d’usure

Les traces d’usure s’assimilent, dans la majorité des cas, a des facettes d’abrasion (groupes
de stries paralléles a subparalléle, profil plan ou convexe régulier). Toutefois, plusieurs objets
présentent des faces planes et émoussées mais pas de stries (Figure 90C). L'aspect régulier de la
face émoussée laisse penser a une facette abrasée dont les stries ont été entiérement
émoussées. Ces pieces sont considérées comme potentiellement abrasées. Au total, prés de 16
% des pieces présentent des traces d’abrasion, pourcentage qui pourrait s’élever a 27 % si on

considere les traces d’usure plus contestables (N=22).

Morphologie des blocs facettés

Aucune forme géométrique n’a pu étre identifiée parmi les blocs facettés examinés. Deux

objets seulement ont un apex constitué d’au moins trois facettes convergentes.

Encoches

Le plus grand des blocs du corpus étudié, d’'une longueur maximale de plus de 7 cm, se
distingue du reste des pieces étudiées par plusieurs aspects. L'objet, tabulaire, présente une
fracture sur le c6té, peut-étre un enlévement. L'autre coté est abrasé (facette oblique par

rapport a la base de la piéece). L'une des bases est également en partie abrasée, et marquée de
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deux encoches au profil arrondi (Figure 90A). Elles semblent avoir été réalisées en une seule
étape, avec un objet émoussé au profil arrondi et non tranchant. Le fond de I'encoche est jaune,
de méme que quelques zones sur les cotés, tandis que le reste de la piéce est rouge vif a rouge
foncé. Ce bloc est sans conteste particulier. Ce n’est pas une gravure du point de vue du
procédé, comme une des piéces de niveaux plus anciens (d’Errico et al; 2011), mais il pourrait

. . . 31
s’agir de marques intentionnelles™.

Couche 16

Couche 14 Couche 16

Figure 90 — Piéces avec traces d’usure ou possibles traces d’usure. Bloc de shale avec traces d’abrasion et
encoches (A) et détail d’une des encoches (B) ; Bloc de shale jaune avec face aplanie émoussée, peut-étre
abrasée (C) ; Bloc de shale présentant deux facettes d’usure, recoupée par une fracture ou des enlevements
(D). Barre d’échelle : 1 cm.

e Synthése et comparaison avec Diepkloof Rock Shelter

A Klasies, I'étape de fragmentation des blocs apparait plus marquée qu’a Diepkloof, les
fractures étant plus nettes. Ceci s’explique par la nature des matiéres premiéres concernées, tres

peu laminées et ne se délitant pas nécessairement selon des plans de lamination.

3 ce type de traces nécessiterait la mise en place d’expérimentations adaptées. Cette étape supplémentaire
nécessaire pour proposer une interprétation cohérente dépasse cependant le cadre établi dans ce travail.
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Apres fragmentation, les blocs ont été abrasés. Etant donné |'absence de mise en forme
particuliére des blocs, notamment la faible proportion de pieces « appointées », une application
directe semble peu probable. L’abrasion est tres certainement orientée vers la production de
poudre. Le corpus est trop faible pour exclure la possibilité de raclage en paralléle. La présence
d’encoches n’a pu étre interprétée en I'absence d’expérimentations spécifiques.

Un chauffage avant I'abrasion ou aprés abandon est possible. Il faudrait pour attester
définitivement le chauffage comparer avec des hématites naturelles proches du site et réaliser
guelques observations au MET. Seuls deux des blocs pouvant résulter d’une chauffe sont

abrasés.

f. Sélection des matiéres premieres

Parmi les piéces facettées, au nombre de treize, douze sont des roches a grains fins, dont
dix shales. Ces derniers pourraient donc avoir été préférentiellement choisis pour I'abrasion
(Figure 91 ; Tableau 44). La méme tendance est observée en ce qui concerne les pieces ayant
peut-étre été facettées, huit sur neuf étant des roches a grains fins. En revanche, aucun
ferricréte n’apparait clairement abrasé. Ces résultats sont compatibles avec ceux décrits par |.
Watts (2002), qui établit que la majorité des piéces facettées sont des shales (30 sur 48). D’apres
cette étude, le reste est surtout constitué de gres tandis que seulement deux « oxydes de fer »
facettés ont été décomptés.

Du point de vue de la teinte, seules les matieres premiéres rouges apparaissent clairement
abrasées. Toutefois, des facettes émoussées sont visibles sur deux pieces de teinte jaune

(Tableau 45 ; Figure 91).

Roche a grains fins Oxyde de fer Gres Apatite Ind. Total

N % N % N % N % N % N %
Facetté 12 85.7 0 0.0 1 7.1 0 71 0 0.0 13 15.9
Indéterminé 7 87.5 1 125 0 0.0 1 00 O 00 9 11.0
Non facetté 40 66.7 8 13.3 7 117 1 1.7 4 6.7 60 73.2
Total 59 72.0 9 11.0 8 9.8 2 24 4 49 82 100.0

Tableau 44 — Nombres et pourcentages de pieces en fonction de leur matiére premiére et de la présence de
facettes.
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Rouge Jaune Rouge, Jaune Clair, rougeatre Clair, jaunatre Total
N % N % N % N % N %
Facetté 11 786 0 00 2 143 1 7.1 0 0.0 14
Indéterminé 6 75.0 2 250 O 0.0 0 0.0 0 0.0 8
Non facetté 30 50.8 25 424 4 6.8 0 0.0 1 7.1 60
Total 47 57.3 27 329 6 7.3 1 1.2 1 1.2 82

Tableau 45 — Nombres et pourcentages de piéces en fonction de leur teinte et de la présence de facettes.
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Figure 91 — Nombre de piéces avec ou sans facette en fonction de la matiére premiére et en fonction de la

teinte.

e Comparaison avec Diepkloof et discussion

L’exploitation des matiéres premiéres a Klasies ne suit donc pas les mémes modalités de
sélection qu’a Diepkloof, si I'on compare les proportions différentes de shales et d’oxydes de fer
transformés sur les deux sites.

Plus encore que Diepkloof, le site de Klasies pose la question de l'intérét porté aux
matériaux jaunes et indirectement a la goethite. A Diepkloof, aucune piece jaune n’est
répertoriée, et la goethite est présente trées marginalement. Si quelques ferricrétes ont pu
contenir initialement de la goethite, nous avons conclu a une collecte non intentionnelle,
hématite et goethite pouvant étre confondues du fait de leur apparence et de leur occurrence
simultanée sur une méme source. A Klasies, cette hypothése est exclue, étant donné le nombre

important de blocs jaunes. Il reste donc deux hypothéses possibles, non exclusives pour
expliquer la collecte réguliere de goethite : soit elle a été exploitée en tant que telle ; soit elle a
été collectée pour étre transformée en hématite par chauffage. Le fait que deux pieces jaunes au
moins puissent avoir été abrasées soutient la premiére hypothese. Au niveau du chauffage, les

indices de chauffe observés sont trop faibles pour permettre d’affirmer la chauffe et encore plus
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pour trancher entre chauffe accidentelle ou intentionnelle. Les deux hypothéses sont toutefois

compatibles.

Finalement, le fait que non pas un, mais peut-étre deux matériaux colorés (hématite,
goethite), ont été collectés puis abrasés, tend a favoriser une utilisation comme matiere
colorante. Les fonctions d’abrasif ou siccatif sont peu probables étant donné I'abandon des
pieces les plus riches en fer. Une utilisation comme charge n’est pas exclue, mais I'étude des

blocs d’ocre seule ne peut permettre de trancher.
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Il convient a présent de replacer les données acquises dans un contexte plus global, pour

discuter de plusieurs questions clés a I’échelle du site, puis a I’échelle régionale.

Le site de Diepkloof rock Shelter présente plusieurs particularités a la lumiere desquelles
les résultats peuvent étre discutés, en mettant notamment en paralléle les différents types de
production, motifs gravés, poudre colorée, et industries lithiques, pour mieux cerner comment
I'exploitation de Il'ocre s’'intégre du point de vue socio-économique, technique et

éventuellement symbolique dans les complexes culturels se succédant a Diepkloof.

A I'échelle régionale, nous aborderons Ila difficile question de [linfluence de
I’environnement local en opposition a I'influence du contexte culturel sur les pratiques associées
a I'exploitation de I'ocre, depuis la collecte jusqu’a l'utilisation. La question au coeur de cette
réflexion est celle du statut du matériau « ocre ». En paralléle, la fagon dont I'ocre est exploitée
dans différents sites du MSA pourra aussi contribuer a la restitution des différentes cultures

s’étant succédé au cours du MSA entre environ 100 et 50 ka en Afrique australe.
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IV.1. L’ocre a Diepkloof Rock Shelter, mise en

perspective

IV.1.1. Stratégies d’approvisionnement

Plusieurs points importants ont été mis en évidence dans les stratégies
d’approvisionnement a Diepkloof : les shales locaux ont probablement été exploités, mais de
maniére secondaire ; des nodules de ferricretes d’origine non déterminée ont été apportés et
exploités en parallele ; des nodules ou fragments de nodules de ferricrétes acquis a plus de 20
km du site ont été apportés et partiellement exploités a partir de I'Intermediate Howiesons

Poort.

Ces modalités d’exploitation recoupent en partie celles des matieres premieres mises en
jeu dans la production des industries lithiques. Ainsi, de maniére générale, les matieres
premiéres dominantes sont soit des matiéres premieres locales soit des matiéres premieres
allochtones, tandis que des matiéres premiéres semi-locales, pourtant présentes a moins d’une
dizaine de kilométres du site en amont et en aval, n‘ont été que trés peu exploitées (Porraz,
2009 ; en préparation).

Les sources de ferricrétes et shales non locaux sont quant a elles globalement réparties
dans la méme aire que celles des silcretes non locaux, au sud sud-est de I'abri, a plus de 20 km,
et méme pour la majorité a plus de 40 km (Porraz et al., 2008). Des silcretes de textures
similaires sont également reportés plus au Nord, en lien avec des terrasses tertiaires a
quaternaires, également a plus de 20 km du site. Les prospections en ce qui concerne les
ferricrétes ont été limitées dans ce secteur (une seule source échantillonnée par G. Porraz, Ferr
4), ce qui constitue sans doute, avec le secteur du Cederberg plus a I'Est, une piste a approfondir
pour lever certaines indéterminations quant a la provenance d’une partie des ferricrétes et des
formes indurées de shales. Le fait que des sources géographiquement proches ont été
exploitées pour I'acquisition des ferricretes et des silcréetes suggere des déplacements non

spécifiques a I'acquisition d’un seul type de matériau.

La forme sous laquelle les blocs ont été apportés sur le site n’a pu étre que partiellement
discutée jusque la, étant donné la difficulté d’établir I’état initial des pieces. Shale et quartzite
apparaissent quelquefois sous forme de fragments massifs, de taille plus élevée que la majorité

des piéces, ce qui est concordant avec leur origine locale, ou le transport est facilité. Pour les
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ferricrétes, I'absence de piéces de grande taille pourrait indiquer un apport privilégié de petits
nodules ou de fragments préalablement concassés. Cette hypothése est en accord avec le choix
opéré sur les silcretes, apportés sous forme de petits nodules ou nucléus (Porraz et al., 2008 ;
soumis). Pour les ferricrétes allochtones, nous avons pu observer au niveau des sources que les
nodules étaient de taille variable, et qu’ils peuvent étre de plus grande taille que ceux trouvés
sur le site (jusqu’a 10 cm environ). Une sélection en fonction de la taille a donc probablement eu
lieu, au moins pour les ferricretes des formations Malmesbury. Cette sélection suggére une
mobilité importante, ce qui constitue élément supplémentaire en faveur de déplacements non
spécifiques a un matériau, voire non spécifique a l'acquisition de matiéres premiéres

minérales.

Il existe toutefois au moins une différence importante dans les stratégies
d’approvisionnement en ferricrete et en silcrete, en I'état actuel des connaissances. En effet,
alors que I'exploitation de silcrétes allochtones devient prépondérantes au début de I'Early
Howiesons Poort, voire des la fin du Still Bay (Porraz et al., soumis), les ferricrétes provenant des
mémes formations n’apparaissent qu’a I'Intermediate Howiesons Poort, au niveau de I'US Joy.
Cette US est également particuliere en ce qui concerne les silcretes, puisqu’on constate une
nette augmentation de la proportion de matiéres premiéres allochtones entre cette US et I'US
précédente Jack. Ces données tendent a montrer non pas un changement synchrone dans les
stratégies d’approvisionnement au début de I’HP, mais peut étre des changements en
plusieurs temps, les stratégies d’acquisition de I'ocre n’étant pas modifiées en méme temps
que celles relevant de la production d’outils. Si cette hypothése est confirmée, elle pourrait
permettre de préciser les mécanismes qui ont contribué aux différents changements survenus

au cours de I’'Howiesons Poort a Diepkloof.

IV.1.2. Chaines opératoires

Une chaine opératoire dominante a été mise en évidence a Diepkloof, avec deux variantes
si on considere la différence de fragmentation entre les shales et les ferricrétes. Si les premiers
ont été nécessairement fragmentés, et non les seconds, 'un comme I'autre ont été abrasés pour
produire de la poudre. Les étapes postérieures a la production de poudre ne sont cependant pas
connues en l'absence d’indices tangibles comme des outils ou contenants ayant pu servir a

mélanger, appliquer ou contenir la poudre ou un mélange.
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Il existe d’autres incertitudes en ce qui concerne les chaines opératoires telles que nous
avons pu les décrire : une partie des shales a pu étre concassée puis broyée; certains blocs ont
pu étre frottés sur des matériaux tendres comme la peau.

La faible quantité de résidus de poudre rouge dans les dépo6ts ne permet pas d’envisager la
présence d’ateliers de broyage tels que ceux décrits par exemple a Arcy-sur-Cure dans les
niveaux Chéatelperroniens, ou les épandages de poudre sont fréquents et organisés spatialement
(Salomon, 2009). Si I'organisation spatiale des vestiges a Diepkloof ne reflete pas celle de
I'occupation étant donné la remobilisation des vestiges, la présence de nombreuses lentilles
cendreuses et charbonneuses, indique que les activités anthropiques ont bien été enregistrées
dans les dépots (Miller et al., 2011 ; soumis), rendant I'absence d’épandage de poudre rouge
significative dans les niveaux supérieurs. Toutefois la surface fouillée pour les niveaux inférieurs
reste relativement faible. L’hypothése d’un broyage reste donc possible pour le Still Bay et les
niveaux inférieurs.

En I’état des connaissances, une seule chaine opératoire, basée sur lI'abrasion, est

clairement identifiée a partir de I’étude des blocs d’ocre et du contexte dans son ensemble.

La continuité apparente avec laquelle cette chaine s’exprime tout au long de la séquence
contraste avec la succession des différents technocomplexes, chacun mettant en jeu des
chaines opératoires distinctes pour la production d’outils de typologie elle-méme distincte. Il

est nécessaire toutefois de s’interroger sur cette absence de changements.

Tout d’abord, reflete-elle une continuité ou une convergence de choix dans le procédé
comme une adaptation a la matiére travaillée ou au but au sein des techno-complexes qui se
sont succédés ? Du point de vue des techno-complexes, plusieurs indices montrent que cette
succession n’est pas le fait de ruptures de transmission, comme cela pourrait se produire en cas
de remplacement de population, mais plutot de changements opérés graduellement et in situ
(Porraz et al., soumis). Entre le Still Bay et 'Howiesons Poort par exemple, le changement dans le
choix des matieres premiéres commence a s’amorcer dés la fin du Still Bay, tandis que des
pointes bifaciales sont encore présentes au début de I'Early Howiesons Poort. On peut donc bien
parler de continuité, plutét que de convergence. Cependant, les propriétés mécaniques des
matériaux sélectionnés ne changent pas fondamentalement au cours du temps. Leur dureté par
exemple reste toujours forte (au moins supérieure ou égale a celle de la calcite) pour un
matériau qui doit étre réduit en poudre. Les contraintes induites par le choix de matiére

premiere ne changent donc pas.
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Si I'hypothése d’une continuité semble privilégiée, une deuxieme question se pose : s’agit-
il d’une continuité technique ou d’une continuité d’organisation de la chaine de transformation ?
Bien que transformer I'ocre releve de gestes successifs et pas seulement de la mise en ceuvre
d’une technique, il est difficile d’argumenter en faveur de cette proposition. En effet, la forme
des pieces abrasées et I'intensité avec laquelle elles ont été consommées sont variables, ce qui
suggere une transformation qui ne nécessite pas d’opérer des gestes ou des mouvements
calculés pour parvenir au but recherché. L’adaptation a la forme initiale du bloc, repérée sur les
objets tabulaires en opposition aux objets irréguliers, releve davantage d’une question de
confort de I'opérateur (prise en main et application de la force) que d’une question de qualité du
produit fini. En d’autres termes, les seules actions de fragmenter et d’abraser I'ocre ne
représentent pas un schéma opératoire complexe : il n’est pas nécessaire d’acquérir une longue
expérience pour sa réalisation, au contraire de la réalisation d’outils en pierre par faconnage ou
débitage (Pelegrin, 1991 ; 1995 ; Roux et al., 1995).

Cela signifie que sa mise en ceuvre ne requiert pas une transmission rigoureuse de savoir-
faire. Il est donc possible gu’elle se soit transmise sans interruption malgré des contraintes
internes ou externes. Plusieurs auteurs ont en effet montré I'influence de I'environnement et du
contexte social sur la transmission des savoir-faire et les changements culturels (voir Leroi-
Gourhan, 1964 ; Roux et al.,, 1995 ; Shennan, 2000). Par exemple, plus un procédé demande
d’investissement en terme d’apprentissage, plus il est soumis aux contraintes sociales.

La souplesse de la chaine opératoire basée sur I'abrasion d’une part, et des choix de
matiéres premiéres trés similaires au cours du temps d’autre part, pourraient donc expliquer
I’absence de changements notables au niveau de la production de poudre d’oxydes de fer a
Diepkloof. Il faudrait pour montrer des changements (ou des continuités) d’ordre technique

connaitre les étapes qui succeédent a la production de poudre.

Toutefois, cela ne suffit pas a expliquer pourquoi I'exploitation de matiere premiére riche
en fer perdure alors méme que de nombreux changements sont observés, comme |'apparition
des gravures sur les ceufs d’autruche, ou les changements d’organisation dans I'occupation du
site. Un point important nécessite d’étre pris en compte, la question de la fonction de 'usage qui

a été fait de ce matériau.
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IV.1.3. Fonction de l'ocre

Au terme du croisement des données sur les matiéres premiéeres et les transformations,
nous avons pu mettre en évidence différents criteres de sélection, ce qui a conduit a différentes
hypothéses sur les fonctions possibles de I'ocre. Si les shales sont exploités en paralléle des
ferricretes, le caractére exogéne de ces derniers montre que leurs propriétés ont été
spécifiguement recherchées pour remplir une ou plusieurs fonctions particulieres. De fait, une
utilisation comme charge dans les adhésifs s’est avérée peu probable (granulométrie trop fine et
taux de fer trop élevés). L'utilisation comme abrasif est possible, mais elle ne suffit pas a
expliquer seule la transformation des shales en parallele de I'hématite, en particulier pour
I'Howiesons Poort (dureté des argiles faible). Trois autres hypothéses sont donc privilégiées,
une utilisation comme matériau siccatif, matériau couvrant (pour protéger des surfaces) et

matériau colorant.

Les données recueillies par ailleurs sur le site concordent en grande partie avec ces
hypotheses. Tout d’abord I'examen des ensembles lithiques des différents niveaux n’a mis en
évidence que trés peu d’objets ocrés. Ceux que nous avons étudiés ne s’assimilent pas a des
outils potentiellement emmanchés. De plus, aucune des nombreuses piéces a dos retrouvées
dans I'Howiesons Poort ne présente de résidus d’ocre au niveau du dos (Porraz, communication
personnelle), et les résidus d’adhésif analysés par ailleurs sont constitués de résine seule
(Charrié-Duhault et al., soumis). La fonction de charge dans les adhésifs est donc trés peu
probable.

En ce qui concerne I'utilisation comme abrasif, on constate I'absence d’industrie osseuse
ou d’objets de parures en matieres minérales tendres, objets les plus souvent associés a I'emploi
de I"hématite comme abrasif (San Ruan, 1990 ; White, 1996 ; Allard et al., 1990 ; voir Chapitre
11.1.3). Bien que I'état de conservation des restes fauniques soit variable, ils sont présents tout
au long de la séquence (Steele et Klein, soumis). Cette fonction semble donc elle aussi peu

probable.

Cependant, ni I’hypothése d’une utilisation comme agent siccatif et protecteur, ni celle
d’une utilisation comme matiére colorante n’ont pu étre corroborées par d’autres données.
Aucun résidu d’ocre n’est présent sur les grattoirs, racloirs ou autres outils examinés et
susceptibles d’avoir été utilisés pour le traitement de la peau par exemple. L’étude fonctionnelle

des outils est pour I'instant trop peu avancée pour savoir si de la peau animale a été travaillée ou
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non a Diepkloof (Igreja-Dearaujo et Porraz, soumis). Il n’y a pas non plus de suspicion que les
quelques tablettes et fragments de quartzite découverts dans les niveaux archéologiques
portent de traces de peinture. Quant aux ceufs d’autruche, nous avons vu qu’ils ne portent pas

de traces de coloration (Texier er al., 2010).

En résumé, quelle gu’ait été la fonction de I'ocre, il est peu probable qu’elle ait un lien
avec les vestiges qui nous sont parvenus. Cela implique une utilisation sur des surfaces non
conservées, en particulier sur des matériaux organiques ou dans le cas de la peinture, une
utilisation corporelle. Les trois hypothéses principales ne peuvent donc étre départagées a
partir de I'observation du contexte archéologique. Si I'on se réfere aux quelques exemples
ethnographiques que nous avons détaillés, il est tout a fait envisageable que plusieurs fonctions
aient été mises en ceuvre simultanément dans des contextes différents, voire dans un méme
contexte (voir également Rifkin, 2012b). L'exemple le plus parlant est celui d’'une utilisation pour
la conservation/protection des peaux animales, puisqu’alors I'action siccative comme [|’action
couvrante participe au réle utilitaire, tandis que le pouvoir colorant intrinseque au matériau

peut ajouter une valeur esthétique (fonction de matiére colorante).

Du point de vue diachronique, nous n’avons pas observé de changements dans la
minéralogie des matiéres premieres sélectionnées, des piéces riches en fer étant invariablement
exploitées sur le site, en paralléle de piéces plus riches en argiles. Le principal changement
détecté en ce qui concerne les matieres premiéres est un changement de stratégies
d’acquisition, ce qui ne permet pas d’affirmer un changement de fonction. Il faudrait pour voir
éventuellement apparaitre des changements significatifs dans I'exploitation des différentes
catégories de matieres premieres étudier un corpus plus important pour les niveaux inférieurs. A
ce stade des recherches, il n’est donc pas possible de discerner s’il y a eu un changement de

fonction au cours du temps.

Nous atteignons ici les limites du raisonnement déductif proposé pour interpréter aussi

bien les données acquises dans le cadre de ce travail que celles issues du contexte général.

On ne peut toutefois manquer de faire le paralléle entre la production de poudre colorée
et colorante d’une part, et la réalisation de motifs au moyen de la technique de la gravure
d’autre part, a partir de la fin de I'Early Howiesons Poort. La variabilité des motifs des gravures

apparait suffisante pour montrer une réelle maitrise dans la manipulation de ces signes, et d’'une
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capacité d’innovation (Texier et al., 2010 ; en préparation). Est-il possible dans ce cas qu’il y ait
eu une transposition de cette maitrise a d’autres techniques, c'est-a-dire est-ce que la peinture a
pu étre utilisée en paralléle, sur d’autres médias qui ne se seraient pas conservés ? Ou est-ce au
contraire parce qu’il y avait déja une maitrise de la technique de la peinture avant I’'Howiesons
Poort que la gravure a pu se développer ? Il ne s’agit que de questionnements et de spéculations
en I'absence de faits archéologiques tangibles a Diepkloof, mais qui se devaient au moins d’étre
évoqués pour illustrer les enjeux que représente l'interprétation des données sur |'utilisation de

I'ocre.

IV.1.4. Statut et role de I'ocre a Diepkloof

Bien que nous n’ayons pu trancher entre plusieurs fonctions pour I'ocre, la question de
son statut reste la question majeure, puisque c’est par elle que nous pourrons tenter de
comprendre la longue tradition d’acquisition et de réduction en poudre de matériaux

ferrugineux rouges mise en évidence a Diepkloof.

Nous avons vu a quel point il était vain de tenter de déméler les considérations a l'origine
de telle ou telle fonction, tant les cas varient et tant les considérations se mélent généralement
I'une a l'autre (voir chapitre 11.1.3). La valeur « utilitaire » ou « symbolique » de I'ocre ne peut
donc étre discutée de facon directe, d’autant moins compte tenu de l'indétermination sur sa
fonction. En dehors de la fonction qu’ils occupent, de nombreux matériaux peuvent acquérir un
« statut » ou une « valeur » propre au sein d’une culture. Souvent, lorsque c’est le cas, on parle
de « valeur symbolique », en opposition a « utilitaire » et a un usage quotidien (Moncel et al.,
2009). Il ne s’agit pas de la ou des valeurs associées a une fonction ou une utilisation spécifique,
mais celle associée a un contexte dans son ensemble. Nous nous proposons d’étendre cette
notion aux autres « valeurs » définies dans ce travail, a savoir par exemple esthétique ou
indexique, et de parler ainsi de statut. Le contexte archéologique est nécessairement le moyen le
plus direct pour discuter de ce statut (contexte funéraire ou site d’habitat par exemple), mais il
est possible également de considérer I'investissement que son acquisition et sa transformation

requiert (Kuhn et Stiner, 2007 ; Wilkins, 2010).

Du point de vue des stratégies d’approvisionnement, nous avons pu montrer une
acquisition sur de longues distances, corrélées a des déplacements non spécifiques. Il n’y a donc

pas lieu de penser que « l'ocre », ait pu avoir un statut différent des silcretes par exemple.
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L’aspect particulier des ferricrétes et des shales non locaux ne suffit pas a leur attribuer un statut
différent. La piece entierement abrasée en forme de pyramide est le seul indice qui laisse penser
a un traitement particulier, mais I'absence de redondance de tels objets ne permet pas d’y voir
un élément significatif. La possibilité d’un approvisionnement plus lointain, impliquant la région
du Cederberg, est une piste non négligeable qui pourrait potentiellement mettre en évidence

des schémas d’acquisition plus complexes.

Du point de vue des procédés de transformations, les étapes de la chaine opératoire
reconstituée ne permettent pas en I'état actuel des données de montrer qu’un investissement

important a été apporté a la transformation de I'ocre.

Du point de vue du contexte, nous n’avons que trés peu d’indices sur les activités
pratiquées sur le site et leur organisation. Tout suggére qu’il s’agit d’un site d’habitat, mais on ne

peut aller plus loin.

Les activités liées a I'ocre sont cependant bel et bien ancrées dans les modes de vie des
différents complexes « culturels » identifiés. Le fait méme qu’il n’y ait pas d’arrét d’exploitation
au niveau des transitions entre I'anté-Still Bay et le Still Bay, puis entre celui-ci et I'Early
Howiesons Poort, montre que cette derniere dépasse un cadre culturel restreint. Les chaines
opératoires en jeu dans ces différents techno-complexes impliquent en effet des conceptions
différentes de l'outil produit. De méme, la production de gravures sur un objet comme un
contenant pour liquide en ceuf d’autruche implique une autre considération de cet « objet » a
partir de I'Early Howiesons Poort, moment ou elle apparait. Le fait que I'exploitation de I'ocre
perdure, selon un critere de sélection qui semble constant, pourrait laisser penser que I'ocre
occupait une place a part a Diepkloof, soit parce gu’elle représentait un avantage certain du
point de vue technique (réle purement utilitaire), soit selon d’autres considérations que le
contexte ne permet pas de discuter plus avant.

Cette question doit donc étre abordée a présent dans un contexte élargi, a I'échelle de
I’Afrique australe. L'ensemble des données acquises et le résultat de cette discussion peut étre

synthétisé, en vue d’'une comparaison avec d’autres sites (Figure 92).
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Figure 92 — Schéma de synthése illustrant les différentes étapes de I’exploitation de I’ocre a Diepkloof,
collecte de la matiére premiére, chaine opératoire de transformation et enfin hypothése sur les fonctions
possibles. Les étapes intermédiaires suivant la production de poudre et précédant I'utilisation ne sont pas
connues, et les considérations associées difficiles a établir sans comparaison avec d’autres sites.

-292 -



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

IV.2. Mise en perspective dans le contexte du MSA

d’Afrique australe

IV.2.1. Acquisition et sélection de la matiere premiéere

Bien que prés d’une quinzaine d’assemblages MSA aient fait I'objet d’'un examen en ce qui
concerne la matiéere premiére, la question de la provenance et des stratégies
d’approvisionnement a été peu traitée. Cette question n’est abordée que sur les sites de
Pinnacle Point et Blombos Cave. Du point de vue du contexte, la séquence de Pinnacle Point est
en partie antérieure a celle de Diepkloof, estimée entre 160 et 90 ka environ (Marean et al.,
2007). Celle de Blombos apparait en partie contemporaine, avec notamment une phase
antérieure au Still Bay estimée a 100 ka, et deux phases Still Bay estimées entre 85 et 70 ka
(Henshilwood et al.,, 2001 ; Jacobs et al., 2006). La question de la sélection des matiéres
premiéres y est davantage développée, permettant des comparaisons avec les données de

Diepkloof.

En premier lieu, il a été avancé que des piéeces riches en oxydes de fer ont été
préférentiellement exploitées a Pinnacle Point Cave 13B (Watts, 2010) et a Blombos Cave
(Henshilwood et al., 2001). Ainsi, les proportions « d’oxydes de fer** » transformés sont plus
élevées que pour les shales ou les siltstones. Sur ces deux sites, toutefois, comme a Diepkloof,
les quantités de roches a grains fins, shales ou silstones, sont globalement plus élevées que
celles des « oxydes de fer » (en nombre). A Blombos notamment, des siltstones ont été
concassés et broyés, au moins au niveau de la phase M3, la plus ancienne (Henshilwood et al.,
2011). Les roches a grains fins pourraient donc y avoir été davantage exploitées que ce que
suggerent les traces d’usure sur les blocs. De méme qu’a Diepkloof, il n’est pas possible de
déterminer avec certitude si les roches fortement ferruginisées (« oxydes de fer », ferricrétes ou
shales indurés) ont été plus exploitées que les roches a grains fins peu ferruginisées, (shales et
siltstones), méme si I'état actuel des pieces pourrait le laisser supposer. A Diepkloof, seule la
différence dans les stratégies d’acquisition a permis de trancher en faveur d’une sélection

intentionnelle.

32 Catégorie définie a I'observation, en évaluant la densité et le degré d’altération de la roche
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Les données de Klasies concernant I’'Howiesons Poort contrastent en revanche. Dans les
niveaux HP, les roches a grains fins sont a la fois prépondérantes et préférentiellement
transformées. Les roches plus riches en fer n’y sont pas spécifiquement collectées et encore

moins transformées.

Les similitudes observées entre Pinnacle Point et Blombos Cave pourraient étre le reflet
d’un contexte géologique proche, du fait, entre autres, de la proximité des shales Bokkeveld
(Watts, 2010). De maniére générale, I. Watts a montré que le contexte géologique pouvait étre a
I'origine de différences régionales dans le choix des matiéres premieres sur quelques uns des
sites majeurs ou l'ocre a été exploitée (Watts, 1998 ; 1999 ; 2002). Pour Klasies, il n’est pas
possible de conclure, étant donné I'absence de données sur I'abondance relative entre shales et
ferricretes dans I’environnement local. En revanche, Diepkloof est géographiquement éloigné de
ces trois sites, et le contexte géologique y est différent. Les formations Bokkeveld en particulier
sont tres éloignées du site, tandis que d’autres formations affleurent a proximité, comme les
shales Klipheuwel. De ce point de vue, |'exploitation de roches a grains fins et de roches riches
en fer sur trois sites différents pourrait refléter une « convergence » ou une origine commune

dans les besoins en matiéres premiéres, autant qu’une adaptation a I’environnement.

En ce qui concerne la teinte des matieres premiéres, Klasies se distingue également des
trois autres sites décrits par la présence de matiéres premiéres jaunes. Ce n’est pas le seul site
ou de l'ocre jaune a été reporté, puisqu’on en trouve également a Apollo 11 (Namibie), Hollow
Rock Shelter et Umhlatuzana (Watts, 2002). Des traces de transformation apparaissent sur
certains des blocs jaunes, montrant qu’ils ont bien été utilisés pour leur teinte. Au contraire, a
Diepkloof les données sur le chauffage de |'ocre et les contextes géologiques locaux nous semble
indiquer que la goethite, et donc I'ocre jaune, n’a pas été particulierement exploitée (voir

Wadley, 2009 ; chapitre 111.4.4).

Du point de vue diachronique, les quelques changements décrits dans les proportions de
matieres premiéres a Blombos et Pinnacle Point sont interprétées comme le résultat des
variations du niveau de la mer (Henshilwood et al.,, 2001 ; Watts, 2009 ; 2010). En cela, le
contexte de Diepkloof apparait beaucoup plus favorable pour discuter de changements dans les

stratégies d’acquisition.
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IV.2.2. Transformation et chaines opératoires

Les procédés de transformation de I'ocre ont été décrits sur plusieurs sites en Afrique du
Sud, en particulier Sibudu Cave, Blombos Cave, Pinnacle Point et dans une moindre mesure a
Klein Kliphuis. Le site ou les chaines opératoires de transformation sont le mieux décrites est
celui de Blombos. Pres de six procédés de transformation y sont répertoriés : abrasion, raclage,
concassage, broyage, mélange avec un liant, et gravures, impliqués dans différentes productions

(Henshilwood et al., 2001 ; 2002 ; 2009 ; 2011 ; Watts, 2009).

Cette variété de procédés contraste clairement avec la prépondérance de I'abrasion, et la
rareté du raclage a Diepkloof, ainsi qu’a Sibudu Cave (Hodgskiss, 2010). De maniére générale,
I'abrasion est majoritaire sur tous les sites actuellement étudiés (Watts, 2002 ; Avery et al.,
2008 ; MacKay, 2010) (Tableau 46). A Pinnacle Point, le raclage est plus fréquent mais reste
également limité (Watts, 2010).

Le raclage a été associé a deux reprises a un choix technique plus adapté a la faible
dureté des matériaux traités (Watts, 2009 ; 2010 ; Rifkin, 2011). La dureté et la cohérence des
shales locaux et des ferricretes a Diepkloof est en accord avec cette observation, leur dureté
étant proche ou supérieure a 3 selon I'échelle de Mohs, comme les matiéres premieres abrasées
a Pinnacle Points, au contraire d’une grande partie des piéces raclées a Blombos. Les différences
observées relévent donc a priori d’'une adaptation du choix du procédé a la matiére premiére

collectée.

La gravure et la transformation secondaire des blocs aprés mise en forme en « crayons »
apparaissent également caractéristiques de |'assemblage de Blombos. D’autres gravures sur
blocs d’ocre ont été reportées, notamment a Klein Kliphuis (MacKay et Welz, 2008) et Klaises
River Mouth (Singer et Wymer, 1982 ; d’Errico et al., 2011). Celles de Blombos s’approchent
davantage d’un motif organisé, répondant a une recherche de symétrie (d’Errico et al., 2011).
Concernant la transformation secondaire des « crayons», au vu du caractére récent des
expérimentations réalisées pour la diagnostiquer, un réexamen des assemblages précédemment
examinés serait nécessaire avant d’affirmer qu’il est spécifique a Blombos.

Gravure et application directe sur un support sont plus difficiles a lier a une adaptation
comme c’est le cas pour le raclage.

Les implications en ce qui concerne la gravure de motifs ont été discutées par plusieurs

auteurs, et sont davantage associées a la question de la valeur symbolique de l'ocre et, de
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maniére générale, aux comportements « symboliques » au sens large (Henshilwood, 2009 ;
Conard, 2010 ; Henshilwood et Dubreuil, 2011 ; Henshilwood et d’Errico, 2012).

Le fait d’appliquer la poudre, soit directement, soit en la mélangeant a un liant implique
deux chaines opératoires bien distinctes. Ceci pourrait étre lié a deux objectifs différents,
comme deux fonctions différentes par exemple, ou a des choix de supports de nature différente.
Dans l'optique d’une production de peinture, il pourrait également s’agir de deux étapes
différentes, d’abord I'esquisse au « crayon », puis la peinture, fait qui a été observé dans certains
contextes d’art pariétal (Clottes et al., 1996). Cet exemple est un cas particulier, mais il illustre
bien I'intérét de combiner les deux procédés. Quelle que soit leur mise en ceuvre a Blombos, ils
attestent d’'une multiplication des étapes de transformation successives ou paralléles dans
lesquelles I'ocre est impliquée. Il est possible, au contraire de Diepkloof, d’envisager qu'il
s’agisse d’une ou plusieurs traditions techniques, mélant divers procédés et peut-étre divers
buts, mais basée sur la connaissance d’une classe de matériau unique, « I'ocre » (ou plus

précisément les roches ferrugineuses).

Si le cas de Blombos permet d’aller plus loin dans la description des chaines opératoires et
ce qu’elles impliquent en termes de comportements techniques, cela ne signifie pas pour autant
qu’elles étaient moins avancées ou « rudimentaires » sur les autres sites. De nombreux outils en
matiere organique ont pu étre impliqués dans ces chaines, comme le bois, utilisé par ailleurs
pour dans la fabrication de divers mélanges comme des poisons ou des adhésifs en contexte LSA

(voir d’Errico et al., 2012).
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IV.2.3. Fonctions et considérations associées a I’ocre

De méme que dans ce travail, la fonction et la valeur « utilitaire » ou « symbolique » de
I'ocre a été discutée a partir de différents éléments en Afrique australe, en particulier a partir de
la sélection des matiéres premieres, la présence ou 'absence de résidus d’ocre sur des objets
associés a une utilisation, et dans quelques cas plus rares, a partir de la restitution des chaines
opératoires (Watts, 1999 ; 2002 ; 2009 ; 2010 ; Wadley et al., 2004 ; 2005 ; Hesnhilwood et al.,
2009 ; 2011 ; Rifkin, 2011 ; d’Errico et al., 2011).

La fonction « utilitaire » la plus souvent mise en évidence sur des sites MSA est la fonction
de charge dans les adhésifs, au travers de I'étude de résidus d’ocre sur des outils dont il a été
montré par ailleurs qu’ils étaient emmanchés (Wadley, 2004 ; 2005 ; Lombard, 2007 ; Wadley et
al., 2009). Trois sites ont livré des indices d’un tel usage, Sibudu Cave, Rose Cottage et enfin
Umhlatuzana. La majorité des observations a été réalisée sur des pieces a dos attribuées a
I'Howiesons Poort. Or, nous avons vu que cette fonction n’est pas compatible avec les données
de cette étude ni avec l'analyse du matériel lithique de Diepkloof, en particulier pour
I'Howiesons Poort, complexe qui est le mieux caractérisé du point de vue de I'ocre. Ceci montre
donc qu’il y a eu différents usages des matériaux ferrugineux en Afrique Australe, et pourrait
suggérer qu’ils ont rempli différentes fonctions selon les sites, tout du moins au cours de

I’Howiesons Poort.

A Blombos Cave, la composition des résidus trouvés sur les deux lots d’outils trouvés dans
les niveaux précédant le Still Bay, est compatible avec deux fonctions pour le mélange réalisé :
protection ou décor d’une surface (Henshilwood et al., 2011). Ces fonctions sont davantage

cohérentes avec les hypothéses proposées pour Diepkloof.

Tous les assemblages n’ont pas fait I'objet d’'un examen spécifique en ce qui concerne les
matiéres premiéres ou la présence d’ocre sur les outils. Toutefois, les données récemment
publiées en ce qui concerne les assemblages lithiques de plusieurs sites comme par exemple
Hollow Rock Shelter, Ysterfontein 1, Klein Kliphuis, Klaises River Mouth, Pinnacle Point Cave 13B,
ou Blombos Cave, ne font pas état de la présence de résidus associés a des dispositifs
d’emmanchements (Henshilwood et al., 2001 ; Villa et al., 2009 ; 2010 ; Avery et al., 2008 ;
MacKay, 2010 ; Thompson et al., 2010 ; Hoberg et Larson, 2011). Parmi ces sites, deux ont livré

une industrie Howiesons Poort, Klein Kliphuis et Klasies River Mouth. Du point de vue
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géographique, ces sites ainsi que Diepkloof sont localisés au sud-ouest de I’Afrique du sud,
tandis que ceux ou un usage de |'ocre en lien avec la fabrication d’un adhésif a été postulé sont
tous localisés au nord-est. Cette répartition en deux aires suggére ainsi qu’il y ait eu des

différences régionales dans l'usage de I'ocre.

Cette différence pourrait avoir plusieurs origines, elle pourrait étre le reflet d’adaptations
régionales spécifiques, d’'un choix strictement technique, ou encore d’un choix culturel,
impliquant que l'ocre soit utilisée intentionnellement pour marquer une identité. La résine
utilisée comme adhésif d’emmanchement a Diepkloof est issue d’un arbre, le bois jaune
(Podocarpus elongatus), dont la répartition est actuellement restreinte a la région du Western
Cap. Toutefois des restes de charbons indiquent I'exploitation d’un résineux de la méme espéce
a Sibudu (Wadley, 2001). Le choix d’ajouter de I'ocre dans un adhésif ne reléve donc pas d’une
adaptation directe a I’'environnement. Du point de vue technique, il pourrait s’agir d’augmenter
I’efficacité de I'adhésif (ou du projectile). L’absence de données sur la composition des résidus
d’ocre et de la matiére organique composant I'adhésif ne permet pas de conclure. Cependant,
ce choix, qu’il releve ou non d’une question d’efficacité, montre incontestablement une
différence de comportements au niveau régional. Il est nécessaire de s’interroger alors sur le
role qu’a pu jouer I'ocre de maniére générale dans la mise en place des identités culturelles du

MSA.
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IV.2.4. Statut de I’ocre : vers une reconstitution des dynamiques de

changements au MSA ?

A I'échelle de I'Afrique australe, au moins cing points majeurs parmi ceux discutés plus
haut pourraient étre significatifs pour définir ce que pourrait étre le statut de I'ocre d’un point
de vue général :

- Des schémas d’acquisition n’impliquant pas nécessairement de longues distances ou

des déplacements spécifiques, mais répondant néanmoins a des besoins spécifiques ;

- La continuité d’exploitation de I'ocre de I'ante-Still-Bay au post-Howiesons Poort, mise
en évidence a Diepkloof;

- La diversité de procédés mis en jeu pour la transformation de I'ocre a Blombos Cave,
témoignant de l'existence de plusieurs chaines imbriquées ou au contraire relevant
d’objectifs différents ;

- La possibilité que plusieurs fonctions aient été mises en ceuvre simultanément ;

- Une différence régionale dans I'usage de I'ocre.

En I’état actuel des données, on ne peut montrer une acquisition spécifique de I'ocre. De
ce point de vue, l'ocre, bien que recherchée pour des propriétés précises, n’a pas
nécessairement un statut différent d’autres matériaux. Les données sur les stratégies
d’approvisionnement restent toutefois lacunaires. Des zones d’ombre subsistent y compris a
Diepkloof.

En revanche, I'investissement marqué pour sa transformation a Blombos, dans les niveaux
ante-Still Bay, suggére que son statut n’est pas aussi secondaire qu’en apparence. La gravure sur
au moins deux des pieces implique que les blocs en eux-mémes ont pu acquérir un statut

particulier, plutot celui « d’objet » que de matiere premiére pour produire de la poudre.

En ce qui concerne I'Howiesons Poort, nous avons montré que cette exploitation met en
jeu différents usages et implique potentiellement différentes fonctions. Cette variété d’usages,
associée a une exploitation qui persiste malgré les différents changements socio-économiques et
techniques observés avant et pendant I'Howiesons Poort, suggére un statut propre. Le fait
d’utiliser de I'ocre apparait au moins aussi important que la ou les fonctions mises en ceuvre.
Pour la fonction de charge par exemple, il existe bien d’autres matériaux davantage accessibles
pour remplir cette fonction, comme les cendres, le sable, etc. (Dickson, 1981). Le choix de I'ocre

pourrait donc étre significatif de la place accordée au matériau en lui-méme. Cette hypothése
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s’accorde également avec le fait que chronologiquement l'utilisation comme charge n’apparait
gu’apres une augmentation de la fréquence d’exploitation de I'ocre (I'utilisation comme charge
est avérée a I'Howiesons Poort, éventuellement a Still Bay, pas avant) (Wadley, 2004 ; 2005 ;

Lombard, 2007 ; 2008).

Dans I'ensemble donc, I'exploitation de I'ocre au MSA ne répond pas aux modalités
d’exploitation d’'un matériau « précieux » ni spécifiquement symbolique. Mais elle ne
correspond pas non plus complétement a ce qu’on pourrait attendre d’un matériau

uniquement « utilitaire ».

Quel réle dans ce cas pourrait jouer un tel matériau ? L’hypothése qu’il puisse constituer
un marqueur identitaire et jouer un réle dans I'organisation sociale des sociétés MSA apparait
comme la plus 3 méme de rendre compte des observations archéologiques comme des
hypothéses que nous venons d’élaborer. Il ne s’agit pas nécessairement d’'un marqueur
symbolique, mais d’un marqueur passif potentiel tel qu’un index. Par exemple, le fait d’utiliser
un adhésif avec de 'ocre rouge le colore, ce qui fait une différence de style « passif » (voir
Sackett, 1892 ; 1986 ; Chase, 1991), avec un adhésif a base de résine comme celui de Diepkloof,
de couleur noire. Cela ne signifie pas que l'intention premiére dans l'usage de l'ocre est la
création d’un index, mais il a pu fonctionner comme tel. La méme hypothése s’applique si on
considere un emploi de I'ocre pour protéger ou décorer des vétements en peaux, et plus encore

pour la transposition de ces mémes fonctions sur le corps.

Le potentiel des « matiéres colorantes » comme marqueur identitaire, et son role dans les
relations sociales, a été évalué par ailleurs, et comparé a celui des objets de parure, vu comme
ayant un plus grand pouvoir d’encodage d’informations symboliques (Lock et Symes, 1999 ; Kuhn
et Stiner, 2007). Un apercu de quelques contextes d’utilisation de I'ocre documentés par des
sources ethnographiques montre également son potentiel comme marqueur social, a différents
niveaux, choix de supports spécifiques, utilisation différente selon les individus, et expression

d’un « style » si des motifs sont réalisés. Est-ce envisageable pour le MSA ?

Plusieurs indices suggerent des changements d’ordre sociaux au cours du MSA. Les
changements observés dans la gestion de I'espace et du feu au cours de I'Howiesons Poort a
I’échelle de I’Afrique australe procédent probablement d’un changement dans |'organisation

sociale des groupes (Deacon, 1995 ; Wadley et al., 2010 ; Miller et al., soumis). La production de
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contenants en ceufs d’autruche, et leur décor par gravure, est interprétée comme pouvant
refléter des mutations d’ordre social (Texier, 2010). Les changements de stratégies d’acquisition
observés a Diepkloof pour les matieres premiéeres lithiques apparaissent liés a une gestion
différente du territoire, et donc a des changements d’odre socio-économiques. Enfin, les séries
de perles découvertes a Blombos apparaissent davantage que I'ocre comme de potentiels
marqueurs « culturels ». A quel point ces différents changements ont été motivés ou non par des
changements environnementaux reste toutefois difficile a établir. Cependant, les changements
de stratégies d’approvisionnement en ocre a Diepkloof, corrélés a son possible role comme

marqueur d’identité a une échelle régionale, entrent parfaitement dans un scénario de

mutation dans I’organisation sociale des groupes humains au cours du MSA.

Pour finir, les concepts et hypotheses introduits par L. Malafouris sont peut-étre les mieux
a méme de retranscrire le réle qu’a pu jouer I'ocre dans les changements observés, de méme
gu’elle décrit celui des perles en coquillages. Elle propose en effet que I'ornementation au
moyen de perles contribue a une plus grande conscience de I'autre et de soi (Malafouris, 2008).
L'ocre pourrait avoir joué ce réle de par sa teinte particuliére et sa capacité a « marquer »,
méme passivement, une différence d’apparence entre des objets, des individus, des groupes.
Ainsi, le fait méme d’utiliser de 'ocre, quelle que soit la fonction mise en ceuvre, aurait pu
conduire a changer la vision que les individus et les groupes humains pouvaient avoir d’eux-
mémes, marquant peut-étre une étape décisive dans |'acquisition d’une conscience collective

et/ou individuelle.
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Conclusion
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Deux constats sur I'étude de I'ocre dans le contexte MSA en Afrique australe ont constitué

le point de départ de ce travail :

- La question du symbolisme bien que souvent abordée reste difficile a appréhender a
partir des vestiges archéologiques hors de leur contexte d’utilisation, et plus
spécifiguement en ce qui concerne |'ocre.

- L’étude des matériaux, de leurs propriétés, et des stratégies mises en ceuvre pour leur
acquisition restait peu abordée dans ce contexte, alors méme que la question des
critéres de sélection est cruciale pour discuter de la fonction de 'ocre.

Une approche globale a donc été mise en ceuvre, qui a consisté a considérer les différents

étapes de l'exploitation de l'ocre, depuis la collecte des matiéres premiéres jusqu’a leur
utilisation, en mettant I'accent sur la classification des matieres premiéres et les recherches de

provenance a partir de I'analyse physico-chimique des matériaux.

L’état des lieux sur les modalités d’acquisition des matieres premiéres, sur les chaines
opératoires de transformation, et sur les différentes fonctions de I'ocre, a permis d’en définir
plus précisément chaque étape. Une discussion critique des sources ethnographiques souvent
citées pour justifier une utilisation symbolique ou au contraire utilitaire montre qu’il n’est pas
possible d’affirmer avec certitude laquelle de ces finalités domine en fonction des différents
usages. On montre par contre qu’une part importante des pratiques mentionnées entre dans un
cadre usuel plutdt que rituel. De la il apparait important de ne pas se limiter au réle utilitaire ou
symbolique®® de I'ocre, mais de prendre aussi en compte le coté esthétique et éventuellement
indexique. Les quelques recherches ethnographiques que nous avons entamées montrent qu’il
reste encore beaucoup a apprendre de ces sources pour explorer les diverses pratiques liées au
traitement et a l'usage de l'ocre, dans les limites inhérentes au contexte dans lequel les

observations ont été faites.

L’étude de l'assemblage des ocres de Diepkloof, qui a représenté le coeur de cette
recherche, permet de dresser un bilan dans une perspective méthodologique a la fois du point
de vue de I'acquisition des données et de leur interprétation.

La caractérisation du matériel a tout d’abord nécessité de mettre en place un protocole
adapté aux questionnements posés et aux contraintes de I'étude (possibilités de préléevement
limitées). Examen macroscopique et analyses physico-chimiques ont été combinés pour

proposer un systeme de classement des matiéres premiéeres, qui tient compte des problemes de

33 Selon la définition choisie dans ce travail, voir .1.1.
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leur variabilité de composition. L'application de différentes méthodes et protocoles établis
précédemment pour les recherches de provenance a montré l'intérét de croiser les données,
pour palier la difficulté d’isoler des indices de provenance. La constitution d’'un corpus
géologique de référence s’est avérée essentielle pour tester les méthodes destructives avant
d’envisager de les appliquer aux piéces archéologiques, et pour interpréter I'ensemble des
données obtenues sur leur composition chimique et minéralogique.

L’adaptation concluante de ce protocole pour l'identification des matieres premieres sur
un autre site, Klasies River Mouth, laisse envisager qu’il pourrait étre adapté également a

d’autres sites.

L'analyse physico-chimique et technologique du matériel a partir du protocole établi a
permis de décrire les modalités d’acquisition des matiéres premieres et les chaines opératoires
de transformation. En choisissant un corpus représentatif de I'ensemble de la séquence de
Diepkloof, les données obtenues mettent en évidence une continuité dans I'exploitation de
I'ocre. Les matieres premieres le plus souvent sélectionnées sont les plus riches en fer, tout du
moins du point de vue des traces observées sur les blocs. Le procédé de réduction en poudre est
principalement basé sur I'abrasion. Le changement le plus marquant est un changement dans les
stratégies d’acquisition, des matiéres premiéres allochtones provenant d’un secteur particulier
ayant été collectées a partir de I'Intermediate HP. L’étude d’un second corpus sur une zone plus
étendue a confirmé les observations pour les unités supérieures de la séquence et montré une
intensité notable de I'exploitation dans certains niveaux HP. Une discussion sur les critéres
possibles de sélection améne a proposer trois hypotheéses de fonctions possibles pour la poudre

produite : agent siccatif, couvrant ou matiere colorante.

La comparaison de ces hypothéses avec celles proposées sur d’autres sites suggére une
régionalisation dans 'usage de I'ocre. En parallele d’'une exploitation généralisée a I'échelle de
I’Afrique australe, il y a donc bien des différences d’utilisation, comme I'avaient proposé certains
auteurs. Ceci nous permet de renforcer I'idée déja évoquée par ailleurs que ce matériau coloré a
pu jouer le role de marqueur social, sans qu’une signification symbolique soit nécessaire. La prise
en compte d’autres considérations que celles « utilitaires » et « symboliques », qui rendent
mieux compte des différents usages de I'ocre, a savoir aussi « esthétiques » ou « indexique » par
exemple, pourrait donc étre une voie a explorer davantage pour mieux comprendre les faits
archéologiques observés par ailleurs. Cela n’exclut en aucun cas un usage symbolique. Il ne s’agit

pas de substituer des hypothéses a d’autres, mais de les enrichir, pour accéder a un niveau plus
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général d’interprétation, ou la facon dont un matériau est exploité (ou un objet fabriqué et
utilisé) témoigne d’un statut dans le contexte considéré, plus directement accessible via

I'observation des faits archéologiques.

En ce qui concerne I'acquisition des matiéres premieres les interprétations a I’échelle de
I’Afrique australe s’averent plus limitées en comparaison des conclusions sur l'usage de I'ocre.
Ceci s’explique principalement par le fait que la recherche de provenance telle que nous I'avons
menée, a partir de la caractérisation physico-chimique, et par comparaison avec un vaste corpus
géologique, n'a encore été réalisée nulle part ailleurs dans ce contexte. Au terme de cette
recherche, son potentiel apparait pourtant bien établi. En effet, seule cette approche basée sur
la connaissance des sources et des matériaux les constituant permet de montrer un changement
de stratégies impliquant des déplacements sur de plus longues distances. Ce changement
d’ordre socio-économique entre parfaitement dans le schéma général d’une complexification de
I’organisation sociale des groupes humains au MSA. Etablir a une plus grande échelle quand et
comment ces changements se produisent pourrait participer a mieux comprendre les
mécanismes en jeu et l'influence de différents facteurs comme la démographie, I'environnement

et le contexte « culturel ».

Au final, la rareté des indices tangibles de la facon dont I'ocre a été utilisée au MSA peut
laisser la place a beaucoup d’hypothéses et de suggestions, mais on ne peut se contenter d’en
décrire seulement la présence ou I'absence, ou la facon dont les blocs ont été transformés. Il y a
derriere cette utilisation des comportements spécifiques, indéniablement éloignés des

comportements de subsistance nécessaires a la survie des groupes, qui ne peuvent étre ignorés.
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Figure 19 — Diagramme présentant les écarts relatifs entre EDXS et ICP pour les éléments majeurs et mineurs
(teneurs >1%), pour un échantillon de shale avec Si et Al majeurs (14696ca) et pour un échantillon de ferricréte
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Figure 20 — Comparaison entre les résultats d’analyse sur poudre pastillée et en surface par EDXS pour 4
échantillons géologiques. Pour les poudres, la moyenne et I’écart-type ont été calculées a partir de 6 zones
d’analyses, contre 5 a 18 zones pour les surfaces, selon la planéité et la taille des échantillons. ...................... 137

Figure 21 — Profils de composition déterminés par EDXS sur section de un échantillon de shale (Arch 6), comparé
a la composition déterminée en surface. Une moyenne et un écart-type (droite et un rectangle gris) ont été
calculés sur I'ensemble du profil (12 zones d’analyse). La moyenne et I'écart-type (point gris) ont été calculés a
partir de 6 zones d’analyse en surface. Les résultats ont été normalisés a 100 %, en prenant en compte les
éléments potentiellement présents dans €S AEPOTLS. ...........ooccuveeeecueeeeeiieeeeeee ettt et e e s e e e ssaaeasaeens 139

Figure 22 — Diagramme présentant I’écart relatif entre les teneurs PIXE et ICP-MS en fonction des éléments
traces, pour 3 échantillons de shales géologiques. Des différences supérieures a 20 % s’observent pour les
éléments dont la raie principale est proche de celle du fer, soit avant (V, Cr), soit aprés (Ni, Cu, Zn, et Ga). .... 141

Figure 23 — Comparaison entre les résultats d’analyse sur poudre pastillée et en surface par EDXS pour 4
échantillons géologiques. Moyennes et écart-types ont été calculés a partir de 3 zones d’analyses.................. 143

Figure 24 — Comparaison des teneurs en Si, ainsi qu’en éléments traces en surface et section obtenues par PIXE
sur un échantillon particulierement touché par I'altération de surface (Arch 12, shale). Pour le silicium, le point
gris correspond a la moyenne en surface, tandis que les points noirs correspondent a I’analyse en section, dont
la moyenne et I’écart type sont représentés pour un rectangle gris et une droite. .............ccceeeevveeecvuveescvnennnns 144

Figure 25 — Comparaison de I'analyse sur poudre (montage Bragg-Brentano) et de I’analyse en surface
(montage faisceau paralléle) pour un échantillon archéologique riche en argiles (Arch 17, shale) et un autre
riche en oxydes de fer (ArCh 5, fErriCrete). ...t e et e et e e et e e et a e et e e e staaeesssaaessseaeas 148

Figure 26 — Analyses par DRX sur section polie d’un échantillon de ferricrete archéologique (Arch 1),
comparaison entre deux zones externes et UNE ZONE INTEINE. ..............cccueeeevuereesireeeeiieeeeeireeeeieesesiseeeessesesssnnas 148

Figure 27 — Arbre de décision établi pour la classification des matieres premiéres par I'observation seule. ..... 155

Figure 28 — Images MEB en électrons rétrodiffusés montrant la microstructure des shales selon les sources, et
diffractogrammes montrant leur composition MiN@ralogiqUe. ..............cueeeveeeeeceeeeiiieeeesiieeeseieeesiieaeeiseeaeeasnas 162

Figure 29 — Suite figure précédente, image MEB et diffractogramme d’un échantillon de ferricréte géologique
collecté sur I'une des sources associées aux formations Malmesbury. ...............cccueveevceenieeesieeesieeeesieeseeee 163

Figure 30 — Diagramme binaire des éléments majeurs fer et aluminium, exprimés en % d’oxydes, montrant les
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Figure 41 — Répartition des shales archéologiques en fonction de leurs teneurs Fe,0; et Al,O;. Les fleches
indiquent ceux attribuables a la source shale 1, mais de composition en éléments majeurs différente de
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Figure 44— Diagramme binaire de log As/Fe et log Pb/Fe, distribution des échantillons géologiques analysés par
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Figure 46 — Diagramme binaire de log As/Fe et log Pb/Fe, attribution de 5 échantillons archéologiques analysés
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Figure 47 — Schéma de synthése établi a partir de différentes méthodes pour déterminer la provenance ou
l'origine géologique d’ocre (shales) dans le contexte proche de Diepkloof Rock Shelter, Afrique du Sud. ......... 180

Figure 48 — Cycle thermique imposé aux échantillons expérimentaux dans un four a moufle (A) et températures
enregistrées a I’'aplomb du feu expérimental, a la surface des sédiments, a 5 cm et a 10 cm en dessous du foyer
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Figure 49 — Disposition des pieces d’ocre et des thermocouples a I'aplomb du feu expérimental (ici surface), et
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Figure 50 — Diffractogramme d’une goethite synthétique (A) de la méme goethite chauffée a 300°C (B) et d’une
hématite naturelle bien cristallisée (C) (provenance : ile d’EIDe). ............ooceeueeeeeceeeeeiieeeeieeeiieeeeciee e 186

Figure 51 — Largeur a mi-hauteur des raies de différentes hématites obtenues par chauffage (FWHM). Les raies
(102), (104) et (024) sont systématiquement plus larges. Les raies (110) et (113) sont plus fines. Les raies de
I’hématite produite a partir de goethite naturelle (14697c) sont toutes plus larges que celle de la goethite
synthétique chauffée selon le méme cycle de teMPErQtUIe. .............ccuveeeceeeeeciieeeeieeeeiieeeeseeeeeeeeee e e e siraaa e 186

Figure 52 —Diffractogrammes montrant les différentes transformations thermiques pouvant se produire
lorsqu’une piéce est placée en surface des sédiments, directement sous le feu. Nodule de goethite (14697j) se
transformant en hématite et maghémite (A) ; nodule d’hématite (15207a) se transformant en une phase
intermédiaire entre magheémite et MAGNELITE (B)...........cccuueeeeueeeeeeeeeeee e et ee e e eeeea e e s e e e e e eesasaaesaeeaan 189

Figure 53 — Images en transmission des cristaux d’hématite obtenue par chauffage de goethite, une goethite
synthétique chauffée au maximum a 480°C et une goethite naturelle (14697c) chauffée selon le méme cycle. 190

Figure 54 — Courbes de thermoluminescence d’un échantillon géologique n’ayant pas subi de chauffe dans le
passé (A) et de deux échantillons archéologiques chauffés (B et C). Aucune croissance en dose n’est observée
pour I’échantillon géologique. Le signal augmente en fonction de la dose ajoutée pour les échantillons
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Figure 55 — Schéma de synthése des observations suivant trois méthodes, DRX, TL et MET, permettant de définir
I’état de chauffe d’une ocre et I'oxyde d’origine. Les observations entre parenthése indiquent les cas les moins
probables. Les observations surlignées sont celles qui permettent les conclusions les plus fiables.................... 196

Figure 56 — Etat de surface apres transformation des blocs et outils (exp. 3.2). A. Fragment de shale abrasé 15
min sur tablette de quartzite. B. Etat de la meule aprés I'abrasion de I’échantillon de shale. C. Nodule de
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Figure 57 — Reconstitution des différentes étapes de I'abrasion d’un bloc de shale pour la production de poudre
(2h de traitement, exp. 8). Les pointillés indiquent la zone tenue par I'expérimentateur, la double fleche la
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Figure 59 — Distribution du nombre de piéces en fonction de leur longueur maximale. Il ne s’agit pas d’une
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Figure 60 — Distribution du nombre de piéces en fonction de leur masse (représentation limitée aux masses
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FSOIBES. ...ttt ettt ettt ettt ettt et h et e et e et e ebeesateesbe e ateenteenteenas 207



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

Figure 61 — Exemples d’état de surface : ferricréte avec cortex lustré recoupé par des groupes de stries
subparalléles, d’origine anthropique (A) ; shale a la surface Iégérement lustrée parcouru de sillons sur une
surface irréguliére, liée a la lamination naturelle de 1Q roChe. ................cccveeeeieeeecceieeceeeesie e ee e siea e 208
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Figure 63 — Distribution de la longueur maximale des piéces en fonction des trois principales catégories de
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Figure 64 — Distribution du volume des pieces en fonction des trois principales catégories de matiere premiere.
Les box-plots représentent les quartiles ainsi que les minima et maxima (distribution non normale). .............. 213

Figure 65 — Proportions en nombre, masse et volume des matiéres premieres. La densité n’ayant été mesurée
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Figure 67 — Attribution de 6 shales archéologiques, avec illite bien cristallisée (WCI), ou illite plus ou moins bien
cristallisée (WCI+PCl), selon I’ACP Il réalisée a partir des logs des rapports des éléments traces corrélés au fer
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Figure 68 — Attribution de 5 shales archéologiques, avec illite bien cristallisée (WCl), ou illite plus ou moins bien
cristallisée (WCI+PCl), selon le diagramme binaire log As/Fe en fonction de log Ba/Fe (ICP-MS). ..........c......... 220

Figure 69 — Attribution de 2 shales archéologiques, avec illite bien cristallisée (WCI), ou illite plus ou moins bien
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Figure 70 — Observations a la loupe binoculaire et images MEB en électrons rétrodiffusés de différents types de
cristaux d’oxydes de fer dans les ferricrétes. Globules fracturés constitué de cristaux fibreux orientés
radialement (A). Cristaux prismatiques orientées radialement (B). Feuillets en amas (C). Tablettes dispersées au
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Figure 71 — Attribution de 5 ferricrétes archéologiques, dont des ferricrétes de type 1 (a cristaux tabulaires) et
de type 2 (a cristaux prismatiques), selon le diagramme binaire log Sr/Fe et log Ba/Fe. ............cccocovvvueevecnen... 224

Figure 72 — Hypothéses de provenance des matiéres premieres de nature ferrugineuse collectées et apportées
sur le site, mettant en évidence différentes stratégies d’acquisition. Une premiére sphére d’influence tres locale
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selon deux directions, le sud-est d’une part, et probablement le nord-est (Cederberg). ............cceevueviveevuvennn.. 227

Figure 73 — Indices de chauffage décelés par DRX, TL et MET, dans trois pieces de ferricrétes. Hématite et
maghémite, courbes de TL avec croissance en dose du signal : chauffé (A). Hématite avec élargissement
anisotrope des raies, pores dans les cristaux: chauffage de goethite (B). Hématite et pores dans les cristaux :
chauffage de goethite (C). Barre d’échelle PROTOS : 1 CM. .....ccueeeueeueeieeiiecieeeeeee et 230

Figure 74 — Piéces facettées et détails des surfaces striées. Shale avec une facette d’abrasion recoupée par
plusieurs fractures (A) ; ferricrétes avec facettes d’abrasion (B et C) ; et ferricrétes avec une face concave striée,
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Figure 80 — Diagrammes binaires de coordonnées L* et a*, ainsi que des coordonnées a* et b* de différents

échantillons géologiques, shales (rouge) ou ferricrétes (vert), a base de goethite ou d’hématite. .................... 247
Figure 81 — Répartition du nombre de piéces riches en fer (shale/ferricréte et de ferricréte) par unité
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Figure 88 — Microstructures de roches a grains fins observées au MEB-EDXS en électrons rétrodiffusés.
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Figure 90 — Piéces avec traces d’usure ou possibles traces d’usure. Bloc de shale avec traces d’abrasion et
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abrasée (C) ; Bloc de shale présentant deux facettes d’usure, recoupée par une fracture ou des enlevements (D).
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ANNEXE 1

Description des méthodes utilisées

1. Examen macroscopique

Examen des blocs bruts et transformés

Nous avons vu les différents criteres de classification des roches, texture, structure,
minéraux présents, etc. (voir 1.1.1). Pour aller plus loin, d’autres caractéres peuvent étre
évalués : densité, magnétisme par utilisation d’un aimant, dureté par comparaison avec les
minéraux de I'échelle de Mohs, teinte ou couleur de la trace par frottement sur une assiette de
porcelaine. Les deux derniers critéres nécessitent toutefois une action sur la roche, laissant des
marques visibles. Ils n‘ont donc pas été employés dans cette étude. La densité a été évaluée
pour quelques échantillons en les plongeant dans un bécher d’eau et en mesurant la différence
de masse dans le bécher (utilisation de la poussée d’Archiméde).

Ces critéres restent toutefois purement qualitatifs. Il existe pour une détermination plus
précise de chacun d’eux des méthodes plus adaptées, comme la spectrocolorimétrie pour la
couleur, la pétrographie ou le MEB-EDXS sur section polie pour la texture, et le MEB-EDXS pour

la microstructure.

Selon la méthodologie mise en place (voir l.3.2), seuls les critéres suivants ont été
abordés via I'examen macroscopique des pieces, a I'ceil nu et a la loupe binoculaire :

- La structure : massif, légéerement laminé, laminé, finement laminé éventuellement
globulaire.

- La texture: roches a grains fins (dans certains cas des roches silteuses ont pu étre
distinctement identifiées, mais pas systématiquement) ; grées.

- La porosité : présence ou absence de pores.

- La présence de minéraux spécifiques : grains de quartz, micas blancs, et parfois micas
noirs (uniguement dans le cas des échantillons géologiques).

- La présence d’un cortex: le type de cortex, caractéristique d’un gite subprimaire ou
secondaire, impliquant un transport (stigmates de « chocs » sur la surface du au
transport, émoussé et arrondis des angles). Ses caractéristiques : mat ou lustré.

- L’'état de surface général (émoussés, patines spécifiques, zones brunes localisées).
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- La présence de fractures, et types de fractures (indéterminé, fracture thermique ou
éclat de taille)
La loupe binoculaire utilisée est une LEICA M125, permettant des grossissements jusqu’a

x100.

En paralléle, un aimant a été utilisé pour donner une indication rapide sur I'aimantation.
La masse et la longueur maximales ont été mesurées. La densité enfin a été mesurée de fagon
simple, en utilisant un fil au bout duquel les objets ont été suspendus, et en les plongeant dans
un récipient d’eau posé sur une balance. Apres stabilisation de I’échantillon, on peut lire sur la
balance la différence de masse due au volume d’eau déplacé par I'échantillon (poussée
d’Archimede). On en déduit ainsi le volume de I’échantillon, et la densité de I'objet, connaissant

Sa masse.

Critéres d’examen des piéces avec traces d’usures

Pour les pieces avec des traces d’usure, pour lesquelles un numéro d’inventaire spécifique
a été attribué, des criteres supplémentaires ont été pris en compte. La plupart a été établie
d’aprés des travaux expérimentaux antérieurs (Salomon, 2009 ; Hodgskiss, 2011 ; Rifkin, 2012),
certains ont été précisés a partir des expérimentations réalisées sur le matériel géologique des
environs de Diepkloof. Les éléments suivants ont été pris en considération :

- Morphologie du bloc (Figure 93).

- Nombre et organisation des facettes d’usure.

- Profil des facettes d’usure (concave, convexe, plan, régulier ou irrégulier).

- Présence d’incisions, nombre, organisation (que des incisions isolées sur le matériel
étudié).

- Présence de stries, organisation, disposition sur la facette (transversales,
longitudinales, diagonales, atteignent ou non les bords), longueur, largeur,
microstriations internes.

- Présence d’un émoussé, localisation.

- Présence d’un lustre métallique, localisation.

Les stries, émoussés et lustres ont été caractérisés a I'aide de la loupe binoculaire. Lorsque

cela a été possible, I'ordre dans lequel les facettes ont été usées a été noté (facette striée qui
recoupe les stries d’'une autre facette), ainsi que I'ordre dans lequel les différentes phases de

fractures et d’usures sont intervenues.
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Figure 93 — Définition des différentes morphologies de blocs facettés observées a Diepkloof Rock Shelter.

2. Spectrocolorimétrie

La spectrocolorimétrie permet une mesure physique de la couleur. Elle repose sur
I'acquisition du spectre de réflexion d’un objet, a partir d’'une source de lumiére connue. Des
coordonnées sont ensuite calculées a partir du spectre de réflectance, décrivant les différentes
caractéristiques de la couleur : teinte, saturation, luminance. Parmi les espaces colorimétriques
utilisés, le systeme CIELAB est I'un des plus courants. Les coordonnées L*, a* et b* représentent
respectivement la luminance, la composante selon I'opposition de couleur vert-rouge, et la
composante selon l'opposition bleu-jaune. Les coordonnées du code Munsell, fréquemment
employées pour déterminer la couleur des roches et minéraux a partir d’'un nuancier peuvent
également étre calculées par ce moyen. Elles s’expriment selon trois composantes, la teinte (YR

pour jaune-rouge par exemple), la valeur (luminosité, échelle de 0 a 10, 10 étant le plus foncé) et
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la chroma (saturation, échelle de 0 a 10, 10 étant le plus saturé). En fonction des coordonnées,

des noms de couleur peuvent étre attribués.

Le spectrophotomeétre utilisé pour les mesures de colorimétrie est un Konica-Minolta CM
2600d avec source intégrée et un systéme d’éclairage standardisé (CIE n° 15). Les mesures ont
été réalisées avec une zone d’éclairage de 3 mm de diameétre, pour un angle d’observation a 10°
(observateur standard) incluant la composante UV, et sans tenir compte de la réflexion
spéculaire. Les coordonnées CIELAB ainsi que les coordonnées du code Munsell ont été calculées
en utilisant I'illuminant standard D65 correspondant a I'éclairage moyen en lumiere du jour a
une température de couleur de 6500K.

D’aprés un test sur 21 échantillons, la correspondance entre les valeurs observées et les
valeurs calculées different légerement. La saturation est systématiquement plus faible avec le
colorimeétre, et la teinte tire davantage vers le jaune. Pour 'attribution de la couleur telle que
définie par le code, la valeur en YR immédiatement inférieure a la valeur calculée a été choisie.

Pour la valeur, nous nous sommes référés a I’entier immédiatement supérieur.

3. Microscope électronique a balayage couplé a I’analyse
EDXS

L’observation au microscope électronique a balayage permet de distinguer des contrastes
de topographie et des contrastes chimiques a I'échelle du micrométre, par balayage d’'une
surface par un faisceau d’électrons. L’interaction entre la matiére et le faisceau d’électrons
donne lieu en effet a plusieurs phénomenes. L'imagerie en contraste chimique se base sur le
phénoméne de diffusion élastique des électrons (rétrodiffusion), tandis que I'imagerie en
contraste topographique se base sur la détection d’électrons secondaires. Le couplage avec un
systéme de détection des rayons X, émis par interaction entre le faisceau d’électrons et la

matiere, permet de réaliser en paralléle des analyses élémentaires.

Instrument et conditions d’analyse

L'instrument utilisé au CRP2A est un microscope électronique a balayage a pression
variable (MEB JEOL JSM 6460LV) (Figure 94). Il permet d’observer des échantillons non ou peu
conducteurs, sans préparation, entre autres sans métallisation de la surface. Le mode low
vacuum a été employé pour toutes les analyses de surface et pour I'analyse des poudres

compactées. Les analyses ont été réalisées avec une tension d’accélération de 20 kV, et pour des

-342-



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

pressions variant entre 10 et 25 Pa (10 Pa pour les échantillons plus conducteurs). Pour les
sections polies, afin d’améliorer la qualité des images en électrons rétrodiffusés, le mode high
vacuum a été préféré, avec métallisation de la surface. En mode low vacuum, la résolution de
I'imagerie a pu étre améliorée en jouant sur la taille du faisceau d’électrons, et la distance de

travail.

Figure 94 — Microscope électronique a balayage a pression variable utilisé au CRP2A et son systéme
d’analyse EDXS.

\

Le microscope est couplé a un systéeme d’analyse EDXS (spectromeétre en dispersion
d’énergie), constitué d’un détecteur a semi-conducteur SDD (spectrometre Oxford XMax 20).
L’analyse est optimale pour une distance de travail de 8 mm. Des temps d’analyse courts ont été
choisis pour les surfaces (60s), afin de privilégier le nombre d’analyses, et des temps plus longs
pour les sections et les poudres compactées (90 ou 120s), pour lesquelles une plus grande
précision était attendue. Les standards utilisés sont un feldspath orthoclase, une pyrite et une
albite fournis par JEOL.

Des analyses ponctuelles sur les différents minéraux ainsi que des analyses globales de
I'ordre du dixieme de millimétre carré ont été effectuées. L'aire maximale qu’il est possible
d’analyser tout en conservant une bonne géométrie est d’environ 600*500pum’ (grossissement
x200). C'est une surface relativement petite étant donné 'ordre de grandeur des grains de

quartz dans certaines roches comme les gres (entre 60 um et 2 mm). Il faut donc multiplier le
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nombre d’analyses globales pour les échantillons hétérogenes a cette échelle. La petite taille des
pieces archéologiques et leurs irrégularités de surface limitent cependant ce nombre (entre 4 et
8 analyses globales seulement). Pour compenser ce probleme d’hétérogénéité, les observations

et analyses ponctuelles de grains ont été multipliées.

4. Microscope électronique en transmission

Le microscope électronique en transmission (MET) fonctionne comme le MEB sur le
principe de 'interaction entre un faisceau d’électrons et la matiére. Dans ce cas, ce ne sont plus
les électrons diffusés qui sont détectés, mais les électrons transmis passant a travers la matiére.
Pour cela, les échantillons doivent étre suffisamment fins, de I'ordre de quelques centaines de
nanometres au maximum, comme les cristaux fins d’'une poudre par exemple. L’avantage
principal de cette méthode réside dans les grossissements atteints, grace auxquels il est possible
d’observer jusqu’aux plans atomiques dans les cristaux (échelle du dixieme de nanometre).

En parallele, I'identification des cristaux observés est possible en utilisant le principe de
diffraction des électrons. Le couplage avec un systeme d’analyse élémentaire EDXS donne acces
a la composition élémentaire. Enfin, il est possible grace a un systeme de balayage du faisceau
de réaliser des cartographies d’éléments par EDXS.

L'appareil sur lesquels I'imagerie en champ clair a été réalisée est localisé au CREMEM

(Université Bordeaux 1).

L'instrument utilisé est un microscope a transmission JEOL constitué d’un canon a effet de
champ (FEG). Les observations ont été réalisées en utilisant une tension d’accélération de
200kV. Les images ont été enregistré a I'aide d’une caméra CCD. Enfin, les analyses ont été

possibles grace au couplage avec un systéme de micro-analyse EDXS (JEOL).

5. Analyses PIXE

La méthode PIXE, Particule Induced X-ray Emission, est mise en ceuvre a partir de lignes de
faisceau de protons produit par un accélérateur de particules. L'interaction entre des protons de
hautes énergies et la matiére provoque I'émission des rayons X, caractéristiques des éléments
présents. Les éléments majeurs, mineurs et traces peuvent étre dosés. L’avantage de la méthode
en faisceau extrait (comme a AGLAE) réside dans la possibilité de placer des objets massifs a la
sortie du faisceau pour une analyse directe sans prélévements. De plus, du fait des hautes

énergies atteintes par les particules dans I'accélérateur, la sensibilité de la méthode est
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beaucoup plus élevée que celle de 'EDXS, permettant d’avoir accés aux éléments traces (la

limite de détection dépend des éléments, de I'ordre de la dizaine de ppm).

Instrument et conditions d’analyse

Les analyses PIXE ont été réalisées sur I'une des lignes de faisceau extrait de I'accélérateur
AGLAE (C2RMF, Palais du Louvre). Il s’agit d’'un accélérateur électrostatique de type tandem,
modele Pelletron.

Les analyses ont été réalisées a partir d’un faisceau incident de protons d’énergie 3 MeV et
10 nA d’intensité. Un balayage du faisceau permet I'analyse de zones de 1 mm par 1 mm. Le
détecteur de rayons X de basses énergies (0-10 keV) utilisé est un détecteur a semi-conducteur
Si(Li) équipé d’une fenétre en polymere (Moxtek AP3.3). Afin de limiter la diffusion et
I'absorption des rayons X dans l'air entre I"échantillon et les détecteurs, les analyses ont été
réalisées sous flux d’hélium (2,0 L.min™). Le dosage des éléments légers comme le sodium et
I"aluminium est ainsi possible. Le détecteur des rayons X de hautes énergies (jusqu’a 40kev),
permettant le dosage des éléments lourds, est un détecteur SDD. Afin de limiter I'intensité des
raies du fer, pour le dosage des éléments traces d’énergies proches, deux filtres ont été placés
devant le détecteur : un filtre Cr de 20 um puis un filtre Al de 50 um. Le réle du filtre de chrome
est d’absorber les raies du fer, tandis que I'aluminium a pour but d’absorber les raies du chrome,
celui-ci pouvant étre excité par le faisceau de rayons X détecté. La durée des analyses a été
estimée de maniére 3 ce que la dose recue par une cible test soit de 2.10° coups pour les

échantillons géologiques et de 3.10° pour les échantillons archéologiques.

Calcul des teneurs

La calibration des spectres et la détermination des différents parametres de calculs
(largeur des filtres et fenétres) a été réalisée a partir du logiciel GUPIXWIN (version 2.1). Un
standard de composition connue (DR-N, distribué par le SARM, CRPG a Nancy) est analysé, ce qui
permet le réglage des différents parametres (Campbell et al.,, 1987 ; Johansson et Campbell,
1988 ; Campbell et al.,, 2000). Pour vérification, la méme opération a été réalisée sur un
échantillon géologique de référence (14043a) analysé en paralléle par ICP. Les paramétres ont
ensuite été déterminés pour le détecteur haute énergie, et afin d’obtenir une correspondance
entre basses et hautes énergies, I'élément fer a été choisi comme pivot. L’ensemble des teneurs
a été calculé par la suite avec le logiciel TRAUPIX, intégrant le fichier de paramétres défini par

GUPIXWIN (voir Pichon et al., 2010).
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Le dosage de 11 éléments majeurs et mineurs (Mn compris) et de 16 éléments traces a été
possible dans les conditions d’analyse. Les autres éléments sont en dessous des seuils de
détection. Pour les éléments traces dont la raie principale est située avant celle du fer (V, Cr,
Mn) les teneurs ont été calculées a partir du signal du détecteur en basse énergie, tandis que

pour les autres, c’est le détecteur en hautes énergies qui a été utilisé.

6. Spectrométrie d’émission optique et spectrométrie de

masse

La spectrométrie d’émission atomique (AES, Atomic Emission Spectrometry), ou
spectrométrie d’émission optique (OES, Optical Emission Spectrometry), est basée sur le principe
d’excitation des atomes soumis a de trés hautes énergies, provoquant leur ionisation et
I’émission de rayonnements dans le visible caractéristique des atomes ionisés. Le dosage d’un
élément s’effectue par mesure de I'intensité lumineuse émise par rapport a un standard dont la
concentration est connue. Cette méthode nécessite au préalable une mise en solution de la
matiere puis une vaporisation de la solution.

La spéctrométrie de masse s’appuie également sur une ionisation des atomes, qui sont
ensuite séparés par un champ magnétique en fonction de leur masse et de leur charge
(analyseur). Le comptage des ions s’effectue suivant différents canaux spécifiques aux éléments
que I'on veut doser (systeme de détection).

Dans le cas de I'ICP-AES et ICP-MS, l'ionisation de la matiére est obtenue par une source
plasma (Couplage plasma inductif, inductively coupled plasma). Ces méthodes d’analyse sont
contraignantes d’une part en raison du protocole de préparation nécessitant la mise en solution,
mais également pour la spectrométrie de masse par I'instrumentation nécessaire a la détection
des ions. Ces analyses ont été effectuées par un laboratoire adapté, le Service d’Analyse des

Roches et Minéraux (CRPG, Nancy), spécialisé dans I'analyse chimique des roches.

Préparation des échantillons, instrument et conditions d’analyse

Les échantillons ont été broyés finement dans un microbroyeur planétaire en agate,
amenant la granulométrie de la poudre a un maximum de 70-80 um. Aprés broyage, les
échantillons ont été fondus en présence de LiBO,, puis dissout par HNOs. La solution est ensuite
été injectée dans le systeme d’ionisation. La méme préparation a été utilisée pour I'analyse des

éléments majeurs et des éléments traces.
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L'analyse des éléments traces a été réalisée a partir d’'un spectrometre ICP-MS X7 de
Thermo. Pour I'analyse des éléments majeurs, I'appareil utilisé est un ICP-OES (Icap 6500) a

torche radiale (Thermo Scientific).

Calcul des teneurs

La calibration des mesures a été effectué a partir de 6 standards différents, tous distribués
par le SARM (BR, DR-N, UB-N, AN-G, GH et IF-G). Le seuil de détection correspond a 6 fois la
déviation standard du blanc. L'incertitude sur les mesures a été calculée pour 200 mg
d’échantillon. Les éléments traces n’ayant pas été détectés dans plus de deux échantillons (Bi,
Cd, Mo, Zn, W) n’ont pas été pris en compte dans les calculs, de méme que ceux pour lesquels la

majorité des valeurs présentaient une incertitude importante, supérieure a 25 % (Be, In, Ni).

7. Diffractométrie de rayons X

La diffractométrie de rayons X est une méthode basée sur l'interaction entre un faisceau
de rayons X et la matiere. Le phénomeéne de diffraction est la combinaison d’une diffusion
élastique des rayons X par les atomes et d’interférences entre les rayons diffusés par différents
plans d’atomes. Cette interaction dépend de |'organisation des atomes dans I'espace. Elle
permet de caractériser des phases cristallines, c'est-a-dire toute phase dont les atomes
présentent un arrangement périodique dans les trois dimensions. Les minéraux des roches se
présentent majoritairement sous forme cristalline. La DRX est donc I'une des méthodes les plus

utilisées pour identifier les minéraux.

Instrument et conditions d’analyse

L’appareil utilisé au CRP2A est un Bruker D8 Advance équipé d’un tube avec une anode de
cuivre (longueur d’onde : 1.54 A) et d’un détecteur CCD multicanal PSD LynxEye. Il opére en
montage 0-6, et en géométrie Bragg-Brentano pour I'analyse des poudres. Dans les conditions
d’analyse, une fente de 0,3 mm est placée a la sortie du tube, et un couteau est positionné au-
dessus de I'échantillon. Le détecteur fonctionne en mode multi-canal, avec une ouverture de 1°.
Ces conditions sont optimales pour I'analyse aux bas angles, car elles limitent la contribution du
faisceau incident au cours de [l'acquisition. Ces conditions, ainsi que ['utilisation d’une
anticathode au cuivre, sont idéales pour la détection des argiles, dont les raies principales sont
typiquement situées entre 3 et 12° en 20 (soit entre environ 15 a 7 A en distance

interréticulaire).
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Figure 95 — Schéma de fonctionnement d’un diffractomeétre de poudre en géométrie Bragg-Brentano et détail
du diffractométre Bruker D8 advance utilisé au CRP2A.

Pour I'analyse de surface, une géométrie en faisceau paralléle est obtenue en utilisant un
miroir de Gobel et des fentes solaires longues. Le détecteur fonctionne en mode monocanal,
(ouverture maximale de 2,6°). Une fente de 1 mm a été ajoutée apres le miroir de Gobel pour
limiter les réflexions parasites. Le positionnement de I'objet massif dans le plan de diffraction se

fait grace a un laser et une caméra.

Préparation des échantillons

Les poudres ont été déposées sur lames de verre (a partir d’'un mélange pateux obtenu par
ajout d’eau). Cette méthode, qui a pour effet d’orienter les feuillets des argiles, permet une
meilleure détection de ces dernieres que la répartition de la poudre dans un godet. Sur certains
échantillons toutefois, ce type de préparation a tendance a entrainer une orientation
préférentielle des cristallites d’hématite. Lorsque la phase hématite a été étudiée (pour I'étude

du traitement thermique par exemple), des godets ont été privilégiés.

Pour une identification plus précise des argiles, la fraction inférieure a 2 um a été extraite,
puis analysée sur poudre orientée sans traitement, aprés traitement a I’éthylene glycol et aprés
chauffage a 490°C, selon le protocole décrit par Holtzapffel (1985) et revu par Meunier (2002).

Apres avoir été concassés, les échantillons ont été placés dans I'’eau distillée une journée
ou plus pour permettre la désagrégation. Celle-ci n’étant jamais totale, les échantillons ont
ensuite été broyés au mortier en agate. Différents cycles de centrifugation ont été effectués, en
changeant I'eau a chaque cycle pour éliminer les sels solubles, jusqu’a ce que la poudre reste en

suspension. La suspension est ensuite laissée 45 min le temps qu’une partie sédimente, puis un
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prélevement a la pipette des 2 cm supérieurs de la suspension est effectué. Ce prélévement ne

contient que la fraction fine de 'argile, supposée strictement inférieure a 2 um.

Identification des phases

La position des raies en 26 sur un diffractogramme dépend a la distance interréticulaire
entre les plans d’atomes définissant la structure d’une phase, selon la loi de Bragg : 2.d(hkl).sinB
= n.\. La position des raies pour chaque phase est donnée par une base de donnée de référence
réalisée par I'ICDD (International Centre for Diffraction Data ®). L'identification a été réalisée via
la base de données PDF-4 (Powder Diffraction Files). Pour les échantillons sur poudre, une
évaluation semi-quantitative a été possible en utilisant les coefficients de correction d’intensité
I/Icor (Intensité de pic principal sur intensité du pic principal du corindon) des différentes phases

(traitement par le logiciel EVA).

L’identification de la maghémite et de la magnétite a pu étre précisée grace a la position
de la raie (5 1 1), autour de 57°. Pour une phase maghémite standard, cette raie est située a 1.60
A, soit environ 57.3°, tandis que pour la magnétite elle est située a 1.616 A, soit environ 57° (Kim

et al., 2012).

L'identification des argiles est plus complexe. Nous avons utilisé pour cela diverses
sources. Etant donné le protocole de préparation choisi, simplifié par rapport a certains
protocoles proposés actuellement utilisés, les sources les plus récentes ne sont pas toujours les
plus adaptées. Nous nous sommes donc basés en premier lieu sur des références en accord avec
le protocole choisi (Millot, 1964 ; Moure et Reynolds, 1980), ce qui nous a permis d’identifier les
différentes familles d’argiles. Pour l'illite et les argiles interstratifiées, nous nous sommes référés
a des sources plus récentes, comme Meunier (Meunier, 2002 ; Meunier et Velde, 2004), ou les

données publiées par I'USGS (United States Geological Survey).

Pour l'illite (ou illite/muscovite, les raies de I'argile et du mica étant confondues), la forme
du pic principal dépend de son état de cristallinité. Il est possible de distinguer deux types
d’illite : 'une bien cristallisée (Well crystallysed illite, WCI), qui présente une raie aux alentours
de 9.98 A (souvent arrondi & 10 A) ; une autre moins bien cristallisée (Poorly cristallysed illite,
PCl), a une distance interréticulaire légérement plus élevée (aux alentours de 10.1 A) (Gharrabi

et al., 1998 ; Meunier et Velde, 2004).
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N : échantillon naturel ; Ch : chauffé a 490°C | G : traite a I'éthylene glycol

Figure 96 — Position de la raie principale des différentes familles d’argiles, utilisée pour leur identification
d’apres Millot, 1964, et Moore et Reynolds, 1980).

Notes : pour les argiles interstratifiées, on observe pour chaque traitement une raie principale située entre
les deux péles possibles (exemple pour I'interstratifié illite-smectite : raie entre 14 et 10 A pour ’échantillon

naturel, a 10 A pour I'échantillon chauffé, et entre 17 et 10 A pour I'échantillon traité a I'éthyléne glycol.

Microdiffraction

L’analyse des sections a été réalisée au LAPA*(CEA, Saclay). L’appareil utilisé est équipé
d’une anode tournante en Molybdéne. Un pinhole de 30um est placé devant le faisceau pour
obtenir une zone d’analyse de quelques centaines de um maximum en faisceau rasant, et
permet ainsi des microanalyses de surface (montage b). L’acquisition du signal se fait sur image
plate en 2D (anneaux de diffractions). Les images plates sont scannées puis le signal enregistré
(anneaux de diffractions) en traité par le logiciel FIT2D, afin d’obtenir un diffractogramme.

L'identification des phases a été réalisée comme précédemment décrit.

8. Spectrométrie Raman

La spectrométrie Raman permet l'identification de composés moléculaires par excitation
avec un laser. L'interaction entre un laser et la matiére donne lieu a une diffusion inélastique,
avec un changement de longueur d’onde. C’'est I'effet Raman. Ce décalage en longueur d’onde

dépend des vibrations des liaisons des molécules analysées. Un composé est caractérisé par un

3 Analyses réalisées en collaboration avec Eddy Foy.
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ensemble de bandes de longueur d’onde connues, correspondant aux différentes vibrations de

liaisons.

L'appareil utilisé est un spectrométre Raman (Renishaw RM 2000) associé a un microscope
confocal (Leica DMLM). Le microscope est doté d’une platine de déplacement électronique
(PRIOR). Le laser utilisé est un laser rouge, de longueur d’onde 633 nm.

La calibration du spectrometre a été réalisée a partir d’une pastille de silicium avec une
bande principale a 520,5 cm-1. Les mesures ont été réalisées en mode extended, avec une
puissance du laser et un temps d’acquisition variables selon les échantillons. Pour les spectres de
la goethite et de I’'hématite, une puissance de laser de seulement 7.5mW et des temps d’analyse
relativement longs ont été utilisés (20 a 100s), afin d’éviter que les oxydes de fer ne se
transforment sous I'impact du laser. Les spectres sont traités par le logiciel GRAMS 32.

La spectrométrie Raman n’a été utilisée que ponctuellement, sur cing échantillons
archéologiques, sur lesquels une phase maghémite/magnétite avait été identifiée. D’aprés les
résultats DRX, cette phase semblait plus proche de la maghémite (paramétres de maille plus
grands, raies a des angles plus petits) que de la magnétite. La maghémite a pu étre identifiée
dans I'un deux, en utilisant diverses références spécifiques a I'identification des oxydes de fer
par spectrométrie Raman (Neff et al., 2006 ; Froment et al., 2008). La présence d’hématite dans

les échantillons gene cependant I'identification dans les autres échantillons.

9. Méthodes de luminescence

La thermoluminescence (TL) se définit comme un phénomeéne de luminescence provoqué
par I'action d’un chauffage. Un signal de luminescence quel qu’il soit est observé lorsque des
électrons « piégés » dans la matiere sont libérés par apport d’énergie. En thermoluminescence,
cette énergie est apportée sous forme de chaleur: on chauffe la matiére afin de libérer les
électrons accumulés dans les centres pieges des cristaux. La température a laquelle un signal est
émis dépend de I'énergie des centres piéges des cristaux chauffés (nature des défauts cristallins)
tandis que l'intensité des pics dépend de la quantité d’électrons piégés dans le type de centre
correspondant. La stimulation par une source lumineuse peut également provoquer une
luminescence des cristaux. Il s’agit de la luminescence optiquement stimulée (OSL).
L'accumulation d’électrons dans un cristal dépend quant a elle de la dose et de la forme

d’irradiation regue par un cristal (rayons a, B, y et cosmiques).
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La méthode principale utilisée dans notre cas est la thermoluminescence. Le principe du

test réalisé consiste a acquérir par chauffage le signal de luminescence correspondant a la dose

d’irradiation naturelle recue par un échantillon et de mesurer en paralléle le méme signal apres

ajout d’une dose d’irradiation artificielle. On obtient ainsi trois courbes de thermoluminescence

par échantillon : signal naturel ; signal naturel + une dose ajoutée ; signal naturel + deux doses

ajoutées. Les caractéristiques de ces trois courbes permettent de déterminer si un échantillon a

été chauffé ou non dans le passé.

Instrument et conditions d’analyse

Les expériences de TL ont été réalisées sur I'appareil concu au CRP2A (TLauto2). Il est

constitué :

d’un plateau rotatif permettant de positionner 24 nacelles ;

d’un four pour chauffer les échantillons de I'ambiante a 500°C;

d’une source B calibrée 90Sr/90Y permettant l'irradiation artificielle des échantillons
délivrant un débit de dose de 0,06082 Gy ;

d’un tube photomultiplicateur avec filtres permettant de sélectionner les longueurs

d’onde dans le proche UV et le bleu (2 filtres Schott BG 12, 320-450nm).

Les parameétres utilisés sont une vitesse de chauffage: 4°C/min et un temps

d’acquisition de 250ms. Aucun palier n’a été effectué au cours de la montée en température.

Les expériences d’OSL et d’IRSL ont été effectuées sur un appareil concu et commercialisé

par le Risg National Laboratory, au Danemark (TL/OSL-DA 20). Il est constitué :

d’un carroussel permettant I'analyse de 48 disques de 9.7mm de diamétre.

d’une plaque chauffante

d’un systeme de stimulation optique constitué de deux lots de diodes
électroluminescentes : bleues, émettant vers 47020 nm ; et infrarouge, stimulation
vers 87040 nm.

d’un tube photomultiplicateur (PM) de type EMI 9235QB, devant lequel est placé un
filtre Hoya U-340.

d’une source beta calibrée de 90Sr/90Y délivrant un débit de dose de ~9.42Gy/min.

Préparation des échantillons

Les échantillons ayant vu la lumiére du jour, leur partie externe a été abrasée au papier de

verre en chambre noire. Puis ils ont été broyés au mortier en agate et tamisé afin de ne
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conserver que la fraction inférieure a 200um. Une attaque acide a été réalisée pour dissoudre les
oxydes de fer, pouvant limiter le signal de luminescence des cristaux de quartz. Une solution
d’acide chlorhydrique (HCl) 6M a été utilisée. Il était possible a ce stade de continuer le
protocole de préparation utilisé en datation, en réalisant par exemple une attaque a I'acide
hexafluorosilicique (H,SiFs) pour éliminer les alumino-silicates. Au cas ol cet étape ne soit pas
nécessaire, des tests d’OSL en infrarouge (IR-SL) région du spectre ou seuls les feldspaths
luminescent, ont été préférés. Aucun signal n’ayant été détecté, la préparation a été stoppée. Le
guartz est considéré comme le principal agent luminescent dans les échantillons.

Un test d’OSL a été pratiqué en dernier lieu sur quelques échantillons afin de s’assurer que

les composantes de basses énergies, sensibles a la lumiere, n’avaient pas été vidées. Le test s’est

e - . . 4 , . , .. s35
avéré positif : le signal naturel a bien été conservé dans son intégrité™.

Protocole d’acquisition des courbes

Les courbes de thermoluminescence sont mesurées par ajouts successifs de doses
d’irradiation B. Chaque expérience de TL consiste a chauffer un cristal préalablement irradié a
une vitesse constante, de I'ambiante a 500°C environ. L'enregistrement du signal est réalisé en
fonction de la température.

Les expériences sont réalisées sur des « aliquotes », c’est a dire des nacelles contenant de
la poudre préparée précédemment, considérées comme indépendantes les unes des autres. La
poudre est répartie dans chaque nacelle a I'aide d’un répartiteur volumétrique afin de s’assurer
gue la quantité de matiere est identique dans chaque nacelle.

Au cours d’une acquisition, une nacelle subit quatre chauffages successifs :

- 1ler chauffage : avec ou sans irradiation artificielle pour mesurer respectivement les

intensités résultant de la dose naturelle ou des ajouts de dose d’irradiation  connue.

- 2éme chauffage : sans irradiation pour accéder aux intensités du bruit de fond.

- 3eme chauffage : avec une méme dose artificielle administrée a chaque nacelle.

- 4eme chauffage : sans irradiation pour accéder au bruit de fond du 3éme chauffage.

Le 3éme chauffage correspond a I'enregistrement d’une courbe de normalisation, dont le
but est de réduire la dispersion liée aux différences de quantité de matiére entre les nacelles
d’un méme lot et aux variations de luminescence des grains. La dose choisie dans ce cas est

d’environ 60 Gy.

3> Les mesures d’OSL ont été effectuées par Marion Hernandez.
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Trois nacelles d’échantillons ont été remplies pour le test de luminescence. La premiére a
servi a mesurer le signal naturel (Nat). Aucune irradiation artificielle n’a été réalisée dans ce cas.
La seconde nacelle a recu une dose d’irradiation de 200 Gy avant lecture du signal (Nat+Dose).
La troisieme nacelle enfin a subi une irradiation d’'une dose de 400 Gy (Nat+2Doses).

La normalisation des courbes du signal naturel ou du signal naturel+dose s’effectue en
calculant l'aire sous les courbes entre 380 et 440°C (plage de signal la plus stable). On tient
compte de l'aire correspondant au bruit de fond en la soustrayant a I'aire sous la courbe. La
courbe de normalisation s’obtient comme suit :

Inorm =Imes/(Aire sous la courbe-Aire bdf)

10. Analyses statistiques

Tests statistiques

Un test statistique est utilisé pour évaluer la probabilité de se tromper an acceptant ou
rejetant une hypothése Hy, dite hypothése nulle. Pour cela, on pose une hypothése de départ,
qui doit étre exprimée de facon a étre soit acceptée soit rejetée. Puis on choisit un test
approprié, c'est-a-dire qui est cohérent avec la question posée, mais aussi avec la distribution
des données testées, et enfin la nature de I'échantillon (échantillon d’une population). On définit
une probabilité en-deca de laquelle on considere que I’hypothése nulle doit étre rejetée (seuil).
On calcule la probabilité associé au test pour I’échantillon associé. On compare cette probabilité
au seuil défini, et on conclut, si la probabilité est supérieure, Hy est acceptée, sinon elle est

rejetée.

Dans notre cas, deux seuils différents ont été choisis. Un premier seuil a 5 % (p=0.05) a été
utilisé pour contrdler s’il y avait une différence significative dans la distribution d’une variable
entre deux ou plusieurs échantillons (Test de U Mann-Withney et test de Kruskall-Wallis
respectivement), notamment pour tester s’il y avait une différence du taux de fragmentation des
pieces en fonction des types de matiéres premieres. Ce seuil élevé signifie qu’on a plus de
risques de rejeter I’hypotheése nulle alors qu’elle est vraie. On préfere considérer qu’il y a un taux
de fragmentation différent selon les matiéres premiéres, plutot que le contraire.

En revanche, nous avons voulu limiter le risque de rejeter I’hypothése nulle lorsque par
exemple on a testé s’il y avait une différence significative de répartition des vestiges en fonction
des techno-complexes (test du chi 2), le seuil a été choisi plus bas, a 1%. En effet, on préfére

considérer qu’il n’y a pas de différences significatives plutét que le contraire, pour éviter d’y voir
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un changement qui pourrait étre par la suite surinterprété, alors que I’échantillon est finalement

tres faible (voir par exemple Chenorkian, 1996).

Conditions d’applicabilité du test du chi 2:
Effectif supérieur a 40
Aucun effectif inférieur a 5

Conditions d’applicabilité du test de U Mann-Withney (test non paramétrique)
Valeurs quantitatives mesurées sur une échelle ordinale

Echantillons non appariés

Analyse multivariée en composante principale

L’analyse multivariée en composante principale est utilisée pour établir s’il existe une
structure sous-jacente a un ensemble de données, c'est-a-dire pour observer des corrélations
entre des variables ou pour définir des groupes d’individus. Contrairement a I'analyse
canonique, elle ne pose pas d’a priori de départ sur ce que pourraient étre ces groupes. Le
principe consiste a réduire le nombre de variables en calculant de nouvelles variables non
corrélées entre elles, qui rendront compte du maximum de la variance entre les individus ou
échantillons.

Pour des données collectées sous la forme de P variables et N individus (dans notre cas P
éléments et N échantillons géologiques), I’ACP va constituer a calculer les axes qui s’ajustent au
mieux au nuage défini par ces points dans un espace vectoriel. La méthode de calcul utilisée est
la méthode d’ajustement des moindres carrés, soit la diagonalisation d’'une matrice, dans notre
cas uniguement une matrice de corrélation (les covariances n’ont pas été utilisées). Les
premiéres composantes, en particulier PC1 et PC2, rendent compte du maximum de la variance
totale.

Chaque variable contribue pour une certaine part au calcul des nouveaux axes. La
distribution des individus peut étre observée a partir coordonnées calculées selon chaque

composante.

Les calculs ont été réalisés a partir du logiciel de traitement STATISTICA, version 10. Les
individus actifs dans le calcul des composantes ont toujours été les échantillons géologiques
uniquement. Les coordonnées des échantillons archéologiques ont été calculées dans un second

temps, comme individus « supplémentaires ». Au fur et a mesure des ACP réalisées, une seule
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variable parmi celles corrélées entre elles a été conservée, celle qui contribue le plus a la
variance observée. A la fin, seules des variables non corrélées subsistent.

En ce qui concerne les recherches de provenance, la grande majorité des éléments
(variables) pour lesquels il y avait des valeurs manquantes (teneurs inférieures au seuil de
détection) n’a pas été prise en compte dans les ACP, a I'exception des éléments traces Cr et Sb,
ne présentant pas plus de 4 valeurs manquantes. Dans le cas d’ACP concernant un nombre
important d’échantillons (shales+ferricrtes, 64 échantillons), ces valeurs manquantes ont été
remplacées par la moyenne des valeurs. Losque ce nombre apparait trop faible pour utiliser la
moyenne sans influer notablement sur les résultats de I’ACP (shales seuls, 42 échantillons), les

échantillons concernés ont été écartés de I'analyse.
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ANNEXE 11

Planches photos, Diepkloof

Blocs identifiés comme « shales ». Les numéros correspondent a ceux attribués pour I’analyse. Une seule
piéce abrasée est présentée (13693), illustrant la rareté des traces d’abrasion sur les shales.
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13691

Jeff, MED

Larry M6

13743

Eric M6

Blocs identifiés comme « ferricrétes». Les numéros correspondent a ceux attribués pour I’analyse. Une seule
piéce non abrasée est présentée (13743), un ferricréte a cristaux prismatiques.
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Blocs identifiés comme « shales/ferricrétes» a I'observation, mais présentent en réalité des taux d’oxydes de
fer aussi élevés que les ferricrétes. Les numéros correspondent a ceux attribués pour ’analyse. Une seule
piéce non abrasée est présentée (13726).

Eclats de silcréte « ocrés », dont le premier, recouvert d’une fine couche « d’ocre » rouge, a été utilisé
comme percuteur (OTexier).
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ANNEXE 111

Liste des échantillons, analyses physico-chimiques et

1. Echantillons de Diepkloof Rock Shelter

expériences effectuées

Réf.

Statut

us

Bloc entier

Colorimétrie MEB-EDXS

DRX Raman PIXE

Poudre
DRX

ICP

TL

MET

Sections
MEB-EDXS DRX  PIXE

BDX13680
BDX13681
BDX13683
BDX13684
BDX13689
BDX13690
BDX13692
BDX13693
BDX13695
BDX13697
BDX13700
BDX13701
BDX13702
BDX13709
BDX13710
BDX13711
BDX13712
BDX13715
BDX13716
BDX13717
BDX13718
BDX13719
BDX13720
BDX13721
BDX13722
BDX13723
BDX13724
BDX13725
BDX13726
BDX13727
BDX13728
BDX13729
BDX13730
BDX13731
BDX13732
BDX13733
BDX13734
BDX13735
BDX13736
BDX13737
BDX13738
BDX13739
BDX13740
BDX13741

Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Coordonné
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis

Refus tamis

CLAUDE
CLAUDE
CLAUDE
DEBBIE
FRANS
EBEN
FRANK
JEFF
FIONA
JACK
JESS
KATE
KERRY
LEO
LYNN
LYNN
MARY
DARRYL
DARRYL
DEBBIE
DEBBIE
DEBBIE
DEBBIE
DEBBIE
DEBBIE
DEBBIE
DEBBIE
DEBBIE
DENZIL
DENZIL
DENZIL
DENZIL
EDGAR
EDGAR
EDGAR
EDGAR
EDGAR
EDGAR
ERIC
ERIC
ERIC
ERIC
ERIC
ERIC

X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X Xx

X

X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X

X
X

X X X X X X X X

X X X X X X X X

X X X X X X X X X X X X X X X X

>

X X X X

X X X X

X X X X

-360 -




Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

Réf

Statut

us

Bloc entier

Colorimétrie MEB-EDXS

DRX Raman_PIXE

Poudre
DRX

ICP

TL

MET

Sections
MEB-EDXS DRX

PIXE

BDX13742
BDX13743
BDX13744
BDX13745
BDX13746
BDX13747
BDX13748
BDX13749
BDX13750
BDX13751
BDX13752
BDX13753
BDX13755
BDX13756
BDX13757
BDX13758
BDX13759
BDX13760
BDX13761
BDX13762
BDX13763
BDX13764
BDX13765
BDX13766
BDX13767
BDX13768
BDX13769
BDX13770
BDX13771
BDX13772
BDX13773
BDX13774
BDX13775
BDX13776
BDX13777
BDX13778
BDX13779
BDX13783
BDX13793
BDX13800
BDX13804
BDX13808
BDX13820
BDX13822
BDX13823
BDX15197
BDX15198
BDX15199
BDX15200
BDX15201
BDX15202
BDX15203
BDX15204
BDX15205

Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis
Refus tamis

ERIC

ERIC

ERIC

ERIC

ERIC

ERIC

ERIC

ERIC

ERIC

ERIC

ESTER
FRANK
FRANK
GOVERNOR
GOVERNOR
GOVERNOR
GOVERNOR
GOVERNOR
GOVERNOR
GOVERNOR
GOVERNOR
JOHN
JOHN

JEFF

JEFF

Joy

Joy

Joy

Joy

JACK

JACK

JACK

JACK

JACK

KIM

KIM

KIM

JESS

JUDE
KERRY
LARRY
LOGAN
LAUREEN
MAGGIE
MAGGIE
DARRYL
ERIC

JOHN

JEFF

JEFF

Joy

LYNN

LYNN
LAUREEN

X

X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X Xx

X

X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X

X

X X X X X

X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X X Xx

X X X X X X X X X X X X

>

TOTAL

65

©o
o

83 5 9

28

11

10

10 5
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

2. Echantillons géologiques

Réf

Source

Exp. associée

Bloc entier
MEB-EDXS

DRX

PIXE Colorimétrie

Poudre

MEB-EDXS DRX DRX, <2pum

ICP

MET

Lames minces
Pétrographie

BDX14042d
BDX14042e
BDX14043a
BDX14045a
BDX14045b
BDX14047a
BDX14048a
BDX14048V
BDX14050a
BDX14050b
BDX14052a
BDX14053a
BDX14055a
BDX14055L
BDX15206a
BDX15206b
BDX15206¢
BDX14691a
BDX14691b
BDX14691c
BDX14691d
BDX14691e
BDX14691f
BDX14691g
BDX14691h
BDX14691i
BDX14691]
BDX14691k
BDX14691I
BDX14691m
BDX14691n
BDX14693a
BDX14693b
BDX14693¢
BDX14693d
BDX14693e
BDX14693f
BDX14693g
BDX14693h
BDX14693i
BDX14693;
BDX14693k
BDX14694a
BDX14694b
BDX14694c
BDX14694d
BDX14694e
BDX14692a
BDX14692b
BDX14692c
BDX14696a
BDX14696b
BDX14696¢
BDX14696d
BDX14696e
BDX14696f
BDX14696g
BDX14696h
BDX14696i
BDX14696j
BDX14696k
BDX14696!

Shale 1
Shale 1
Shale1
Shale 1
Shale 1
Shale 1
Shale1
Shale 1
Shale 1
Shale1
Shale 1
Shale 1
Shale 1
Shale 1
Shale 1
Shale 1
Shale 1
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 2
Shale 3
Shale 3
Shale 3
Shale 3
Shale 3
Shale 3
Shale 3
Shale 3
Shale 3
Shale 3
Shale 3
Shale 4
Shale 4
Shale 4
Shale 4
Shale 4
Shale 5
Shale 5
Shale 5
Shale 6
Shale 6
Shale 6
Shale 6
Shale 6
Shale 6
Shale 6
Shale 6
Shale 6
Shale 6
Shale 6
Shale 6

Chauffe foyer

Expé trace

Chauffe foyer
Chauffe foyer
Chauffe foyer

Expé trace
Expé trace
Expé trace

Expé trace

Expé trace

Chauffe foyer
Chauffe foyer

X

X
X

x

X

x

X X

X

XX X X X X X X X XX XX XX X X X X X X X X X XX

X X X X X X X XX X X X X X X X X

XX X X X X X X X X

X

X X X X X X X

X X X X X

XX X X X X X X X X

XX X X X X X X X X

XX X X X X X X X X
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Réf Source  Exp.associée | Blocentier Poudre Lames minces
MEB-EDXS DRX PIXE Colorimétrie [MEB-EDXS DRX DRX,<2um ICP  MET | Pétrographie

BDX14700a Shale7 X

BDX14700b Shale7 X X X

BDX14697a Ferr1 X X X X X X

BDX14697b Ferr1 X X X X X

BDX14697c Ferr1 Chauffe four X X

BDX14697d Ferr 1 X X

BDX14697e Ferr1 X X

BDX14697f Ferr 1 X X

BDX14697g Ferr1 X X

BDX14697h Ferr 1 X X

BDX14697i Ferr1 Expé trace X X

BDX14697] Ferr1 Chauffe foyer X X X

BDX14697k Ferr1 Chauffe foyer X X

BDX14698a Ferr 2a X X X

BDX14698b  Ferr 2a X

BDX14698c  Ferr 2a X X

BDX14698d Ferr 2a X X

BDX14698e Ferr 2a X X X X

BDX14698f Ferr 2b X X X X

BDX14699a Ferr 2b X X X X X X X

BDX14699b Ferr 2b X X X X

BDX14699c Ferr 2b X X

BDX14699d Ferr 2b X X

BDX14699e Ferr 2b X X

BDX14699f Ferr 2b X X

BDX14699g Ferr 2b X X

BDX14699h Ferr 2b X X

BDX14699i  Ferr 2b X X

BDX14337a Ferr 4 Expé trace X X X

BDX14337b Ferr4

BDX14701a Ferr3 X X X X

BDX14701b Ferr 3 X X X X

BDX15207a Ferr5 Chauffe foyer X X

BDX15207b Ferr 5 Chauffe foyer X X

BDX15207c Ferr5 Expé chauffe

BDX15476  * Chauffe foyer X X

BDX15504  ** Chauffe foyer X X

TOTAL 30 30 5 12 5 89 16 64 1 10

*Echantillon collecté en dehors du contexte géologique d’étude (Swartberg). **Idem (Warmwaterberg)
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ANNEXE 1V

Evaluation des analyses de surface, complément

1. Evaluation des analyses PIXE dans les conditions

d’analyse
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

2. Différences observées entre poudre et surface sur

échantillons archéologiques

Réf Poudre Surface

13681 Quartz, illite, kaolinite, hématite Mémes phases

13690 Maghémite, hématite, quartz Mémes phases

13702 Illite, quartz, hématite

13711 Illite, quartz, hématite, kaolinite Meémes phases

13712 Hématite Meémes phases

13715 Quartz, illite, kaolinite, hématite Mémes phases

13716 Quartz, illite, maghémite, hématite Quartz, maghémite

13718 Illite/muscovite, hématite Mémes phases

13722 Goethite, kaolinite, hématite, quartz Hématite

13723 Hématite, illite, pyrophyllite Mémes phases

13724 Hématite, quartz Maghémite, hématite, quartz
13725 Hématite Hématite, quartz (maghémite?)
13727 Maghémite, hématite, quartz Mémes phases

13741 Hématite, quartz Mémes phases

13743 Hématite, maghémite Mémes phases

13749 Hématite, maghémite Mémes phases

13750 Hématite, illite Hématite, quartz

13752 Illite/muscovite, quartz, hématite, goethite Quartz, illite/muscovite, hématite, goethite
13757 lllite/muscovite, kaolinite, quartz, hématite Kaolinite, illite/muscovite, hématite
13758 Quartz, kaolinite, illite/muscovite, hématite Meémes phases

13761 lllite/muscovite, quartz, hématite, kaolinite Meémes phases

13762 Hématite, quartz Meémes phases

13771 Illite, quartz, hématite Illite/muscovite, hématite
13773 Quartz, hématite, illite, kaolinite Mémes phases

13777 Quartz, kaolinite, illite, hématite lllite/muscovite, maghémite
13783 Illite, quartz, hématite, kaolinite Mémes phases

13793 Hématite, maghémite, quartz Maghémite, hématite

13804 Quartz, illite, hématite, kaolinite Mémes phases

Liste des phases détectées sur poudre et en surface dans une sélection d’échantillon archéologique. Les
phases mineures non détectées en surface (kaolinite, feldspath potassique, anatase ou calcite) n’ont pas été
indiquées. Les différences sont indiquées en rouge.
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ANNEXE V

Résultats de I'examen macroscopique et de I’'analyse
physico-chimique du matériel archéologique

Diepkloof Rock Shelter, sélection

1. Résultats examen macroscopique
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

3. Résultats de colorimétrie, surface, Diepkloof

Ref L* (D65) a* (D65) b* (D65) Munsell D65 MunsellD65 Munsell D65 Code Munsell
Hue Value Chroma

13715 33.2 4.1 5.9 6.5YR 3.2 1.1 Dark reddish

13716 29.8 5.2 6.6 5.6YR 2.9 1.4 Dark reddish

13717 39.5 5.2 4.5 1.8YR 3.9 1.2 Weak red

13718 38.3 5.7 4.8 1.7YR 3.7 1.3 Weak red

13719 36.6 5.3 4.1 1.1YR 3.6 1.2 Weak red

13720 31.1 8.0 8.9 3.9YR 3.1 2.0 Dusky red

13721 30.2 1.0 0.1 9.5RP 3.4 1.3 Dark reddish grey ?

13722 27.3 3.8 2.7 1.2YR 2.7 0.8 Dark reddish grey

13723 33.1 5.4 6.9 5.4YR 3.2 1.4 Dark reddish

13724 28.3 7.5 7.8 3.9YR 2.8 1.8 Dusky red

13725 30.5 4.7 4.4 3.1YR 3.0 1.0 Dusky red

13726 30.1 6.1 5.1 2.1YR 3.2 1.3 Dusky red

13727 29.7 4.3 4.0 2.9YR 2.9 1.0 Dusky red

13728 26.3 5.8 4.8 3.3YR 2.6 1.3 Dusky red

13729 28.4 6.0 6.1 3.8YR 2.8 1.4 Dusky red

13730 30.8 3.9 3.9 3.6YR 3.0 0.9 Dusky red

13731 27.4 3.9 3.5 3.4YR 2.9 1.2 Dusky red

13732 27.4 3.8 4.8 5.8YR 2.9 1.3 Dark reddish

13733 34.3 6.7 5.7 2.0YR 2.9 1.2 Dusky red

13734 38.1 10.4 9.6 2.0YR 2.9 1.2 Dusky red

13735 325 11.1 9.6 1.7YR 2.9 1.2 Dusky red

13736 29.7 2.8 3.8 6.4YR 2.9 0.8 Dark reddish

13737 28.6 2.5 4.2 8YR 2.9 1.1 Dark brown

13738 34.7 1.0 0.9 3.3YR 34 0.2 Dark grey

13739 33.2 1.1 0.2 0.4R 3.2 0.2 Dark reddish grey

13740 329 4.9 33 9.9R 3.2 1.0 Dusky red

13741 323 1.7 1.2 0.7YR 3.2 0.3 Dark reddish grey

13742 32.0 2.6 2.3 2.7YR 3.1 0.5 Very dark grey

13743 32.9 3.7 2.5 9.6R 3.2 0.7 Dark reddish grey

13744 35.4 1.3 3.2 9.7YR 3.5 0.5 Dark reddish grey

13745 29.7 2.2 3.1 7.0YR 29 0.6 Very dark grey

13746 30.4 3.2 3.1 3.4YR 3.0 0.7 Very dark grey

13747 32.7 3.1 5.7 8.3YR 3.2 1.0 Dark brown

13748 38.1 2.6 0.5 0.8R 3.7 0.5 Dark reddish grey

13749 31.0 8.6 7.5 2.2YR 3.1 2.0 Dusky red

13750 31.8 4.1 4.5 4.2YR 3.1 1.0 Dusky red

13751 41.3 7.2 9.5 4.9YR 4.1 1.9 Reddish brown

13752 35.8 9.8 9.7 2.7YR 3.5 2.3 Dusky red

13753 38.2 3.0 2.0 9.9R 3.7 0.6 Dark reddish grey

13755 32.1 2.5 3.2 5.9YR 3.2 0.6 Very dark grey

13756 31.0 4.1 6.1 7YR 3.6 1.4 Dark reddish grey

13757 323 10.0 10.3 3YR 35 1.3 Weak red

13758 26.8 3.8 6.5 8.1YR 2.6 1.3 Dark brown

13759 34.0 9.3 8.5 2.3YR 3.4 2.1 Dusky red

13760 32.6 8.0 9.0 4.0YR 3.2 2.0 Dusky red

13761 35.2 8.2 8.2 3.0YR 3.5 1.9 Dusky red
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Ref L* (D65) a* (D65) b* (D65) Munsell D65 MunsellD65 Munsell D65 Code Munsell
Hue Value Chroma
13762 30.4 10.2 9.0 2.1YR 3.0 2.3 Dusky red
13763 30.9 12.4 9.6 0.7YR 3.0 2.8 Dusky red
13764 25.7 1.9 4.1 9.8YR 2.5 0.7 Very dark grey
13765 25.8 1.6 3.5 9.5YR 2.5 0.6 Very dark grey
13766 335 5.2 9.1 7.8YR 33 1.7 Dark brown
13767 30.6 5.6 7.9 6.5YR 3.0 1.6 Dark brown
13768 34.1 6.7 6.8 3.1YR 33 1.8 Dusky red
13769 34.5 6.8 7.0 3.3YR 34 1.6 Dusky red
13770 45.6 12.0 15.2 4.2YR 4.5 3.3 Reddish brown
13772 28.3 1.8 2.9 7.8YR 2.8 0.5 Very dark grey
13773 30.4 7.3 6.9 3.0YR 3.0 1.7 Dusky red
13774 26.5 3.9 5.4 6.7YR 2.6 1.1 Dark brown
13775 26.9 2.7 3.4 6.4YR 2.6 0.7 Very dark grey
13776 36.7 10.7 10.9 2.9YR 3.6 2.6 Weak red
13777 29.8 4.5 7.0 7.3YR 2.8 1.7 Dark brown
13778 28.7 4.4 6.9 7.3YR 2.8 1.3 Dark brown
13779 38.6 10.1 12.0 3.9YR 3.8 2.6 Reddish brown
13783 32.3 6.7 7.6 4.4YR 3.2 1.7 Dusky red

Mesures de colorimétrie, moyennes obtenues a partir de 4 a 10 mesures par échantillon.
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4. Résultats MEB-EDXS, surface, Diepkloof

Réf. Analyses globales Grains Tablettes Cristaux oxyde de fer

Fe Al Si Si Al, Si, K Si, Al, Mg, Fe Taille Morphologie
13680 2 2 2 X X 0 0-1 ind
13681 3 2 2 0 X 0 0-1 ind
13683 1 3 3 0 X 0 0-50 feuillets
13684 2 3 1 0 0 0 0-1 ind
13689 1 2 2 X X 0 0-5 ind, pseudo-hexagonal
13690 1 3 2 X 0 0 0-5 ind, pseudo-hexagonal
13692 1 3 2 0 X 0 0-50 ind, tablettes
13693 2 2 2 X X 0 0-50 ind, tablettes
13695 1 3 2 X X 0 0-50 ind, tablettes
13697 1 3 2 X X 0 0-10 ind, prismatique
13701 2 3 1 X X 0 ? ?
13702 3 2 2 0 X 0 0-1 ind
13709 1 3 3 X X 0 0-50 ind, tablettes
13710 1 3 2 X X 0 0-50 ind, tablettes
13711 2 2 2 0 X 0 0-1 ind
13712 1 3 2 0 X ? 0-10 ind, tablettes
13715 3 2 2 X X 0 0-1 ind
13716 2 3 2 X X 0 0-1 ind
13717 2 2 2 0 X 0 0-5 ind, hexagonal
13718 2 2 2 0 X 0 0-5 ind, hexagonal
13719 2 2 2 0 X 0 0-5 ind, hexagonal
13721 1 0 0 X 0 0 0-10 ind, prismatique
13722 1 2 2 X 0 0 0-10 ind (tablettes)
13723 2 2 2 0 X 0 0-1 ind
13724 1 3 2 X 0 0 0-1 ind
13725 1 2 2 X X 0 0-50 ind, tablettes
13726 1 3 3 X X 0 0-1 ind (tablettes)
13727 1 3 3 X 0 0 0-10 ind, tablettes
13728 1 3 2 X 0 0 0-2 ind
13729 3 2 2 X X 0 0-1 ind
13730 1 3 2 X X 0 0-50 ind, hexagonal
13731 1 3 2 X 0 0 0-1 ind
13732 3 2 2 X X 0 0-10 ind, hexagonal
13733 1 2 2 X X 0 0-50 ind, tablettes
13734 2 2 2 0 X 0 0-5 ind, tablettes
13735 2 2 2 0 X 0 0-1 ind
13736 1 3 2 X X 0 0-1 ind
13737 2 2 2 X X 0 0-1 ind
13738 1 0 0 0 0 0 0-100 ind, prismatique
13739 1 0 0 X 0 0 0-100 ind, prismatique
13740 1 0 0 0 0 0 0-1 ind (prismatique)
13741 1 0 3 X 0 0 0-50 ind, prismatique
13742 1 3 3 0 0 0 0-50 ind, prismatique
13743 1 0 0 0 0 0 0-50 ind, prismatique
13745 1 0 3 0 0 0 0-100 ind, rectangulaire
13746 1 0 3 X X 0 0-10 rectangulaire
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Réf. Analyses globales Grains Tablettes Cristaux oxyde de fer
Fe Al Si Si Al, Si, K Si, Al, Mg, Fe Taille Morphologie

13747 1 0 0 0 0 0 0-5 ind (rectangulaire)
13748 1 0 0 0 0 0 0-2 ind (prismatique)
13749 1 3 0 X 0 0 0-50 ind, rectangulaire (prismatique)
13750 1 2 2 0 X 0 0-1 ind, tablettes
13751 3 2 2 X X 0 0-5 ind, pseudo-hexagonal
13752 2 2 2 0 X 0 0-50 ind, tablettes
13753 1 2 2 X X 0 1-10 ind, hexagonal
13755 1 3 2 X X 0 0-50 ind, tablettes
13756 1 3 2 0 X 0 0-50 ind, tablettes
13757 2 2 2 0 X 0 0-1 ind
13758 2 2 2 X X 0 0-1 ind
13759 2 2 2 0 X 0 0-1 ind
13760 2 2 2 0 X 0 0-1 ind
13761 2 2 2 0 X 0 0-1 ind
13762 1 2 2 X 0 0 0-1 ind
13763 1 3 2 X 0 0 0-2 ind, aciculaire
13766 1 3 2 X 0 0 0-1 ind
13767 1 3 2 0 X 0 0-1 ind
13768 1 3 2 X 0 0 0-1 ind
13769 2 2 2 0 X 0 0-1 ind
13770 2 2 2 0 X 0 0-50 ind, tablettes
13771 3 2 2 0 0 0 0-1 ind
13772 1 3 2 X 0 0 0-1 ind
13773 2 2 2 X X 0 0-1 ind
13774 2 2 2 0 X 0 0-5 ind, pseudo-hexagonal
13775 1 3 2 X X 0 0-50 ind, tablettes
13776 2 2 2 0 X 0 0-1 ind
13777 2 2 2 0 X 0 0-50 ind, tablettes
13778 2 2 2 0 X 0 0-1 ind
13779 3 2 2 0 X 0 0-1 ind
13783 3 2 2 0 X 0 0-50 ind, tablettes
13793 1 3 2 X X 0 0-1 ind
13800 2 2 2 X X 0 0-50 ind, tablettes
13804 2 2 2 X X ? 0-1 ind
13808 1 2 2 X ? 0 0-1 ind
13820 1 0 0 0 0 0 0-1 ind
13822 1 3 2 X 0 0 0-1 ind
13823 3 2 2 X X 0 0-1 ind
15197 3 2 2 ? ? ? ? ?
15199 2 3 2 X 0 0 0-5 ind, pseudo-hexagonal
15200 2 2 2 0 X X 0-1 ind
15201 2 2 2 X X 0 0-1 ind
15202 1 3 3 0 X 0 0-1 ind
15203 2 3 1 X 0 0 0-1 ind
15204 3 2 2 0 X 0 0-1 ind
15205 2 2 2 X ? 0 0-1 ind

Légende : 1:>50% — 2 : entre 50% et 10% — 3 : <10% 0:absent — X : présent
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5. Résultats DRX, surface, Diepkloof

Réf Hématite Goethite Maghémite Quartz |lllite/musc. kaolinite Pyrophyllite
13680 ++ +++

13681 + +++ + +
13684 +++ ++

13689 + ++ +++

13690 ++ +++ +

13692 ++ +++

13693 +++ + +

13695 +++

13697 +++

13710 +++ +

13711 ++ +++ ++ ++
13712 +++

13715 + +++ ++ +
13716 ? + +++

13717 ++ +++

13718 ++ +++

13719 ++ +++

13721 +++ ?

13722 +++

13723 +++ ++ +
13724 + +++ -

13725 +++ ?

13726 + +++ +

13727 +++ ++ +

13728 ++ ? +++

13729 + +++ + +
13730 +++ ? +

13731 +++

13732 + +++ + +
13733 +++ ? +

13734 + +++ -
13735 ++ +++ + -
13736 ++ +++ +

13738 ++ +++ ?

13739 +++ ?

13741 +++ +

13742 +++ ++

13743 +++ ?

13745 ? +++

13746 +++ + +

13747 +++ +

13749 + +++

13750 +++ ++

13751 - + - T+

13752 + + +++ ++

13753 ++ +

13755 +++ +

13756 +++ +

13757 + ++ +++
13758 + +++ + +
13759 ++ +++ +
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Réf Hématite Goethite Maghémite Quartz lllite/musc. kaolinite Pyrophyllite
13760 ++ +++ + +
13761 ++ +++ + +
13762 ++ +++ ?
13766 + +++ +

13767 + +++ +

13768 +++ ? ++ +
13769 + + ++4+ + +
13770 + +++

13771 + +++

13772 +++ +

13773 ++ +++ + +
13774 ++ ? Tt +
13777 + ++ +++

13778 ++ ? Tt

13779 + +++ + +
13783 ++ +++ + +
13793 ++ 4+

13800 +++

13804 + +++ + +
13808 ? +++

13820 +++ ?

13822 + +++

13823 ++ +++ ++ ++
15197 +++

15199 ++ ++ +++

15200 +++ + ++

15204 + + +++ ++

15205 - + 4+

Légende: +++:phase principale; ++:phases secondaires; +:phases mineures
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

8. Résultats ICP-OES, Diepkloof

Num. Ref. Sio, AlL,O; Fe,0; MnO MgO Cao Na,0 K,O TiO, P,05
% % % % % % % % % %

Arch 1 13690 24.16 6.29 64.98 0.02 1.23 0.13 0.57 1.63 0.78 0.21

Arch 2 13722 15.03 13.52 65.79 0.13 0.40 0.13 0.62 2.58 1.15 0.66

Arch 3 13741 6.61 1.16 86.74 0.15 0.80 0.36 0.79 0.82 0.10 2.46

Arch 4 13749 3.01 7.91 85.36 0.56 1.10 0.13 0.60 0.70 0.06 0.57

Arch 5 13793 12.57 4.46 80.62 0.02 0.26 0.05 0.19 1.23 0.41 0.19

Arch 6 13681 66.69 21.22 4.79 0.03 0.87 0.28 0.36 3.60 1.23 0.92

Arch 7 13715 55.33 22.95 13.52 0.12 0.86 0.16 0.50 4.97 1.28 0.30

Arch 8 13718 31.86 18.86 39.76 0.03 0.96 0.14 0.33 6.11 1.66 0.30

Arch 9 13752  39.20 16.42 36.12 0.04 1.33 0.17 0.65 4.80 0.95 0.32

Arch 10 13758 61.86 20.93 9.62 0.09 1.60 0.11 0.22 4.14 1.22 0.21

Arch11 13777  65.89 18.96 6.75 0.06 0.91 0.53 0.68 3.30 2.13 0.80

Résultats normalisés a 100 %. Analyses réalisées au SARM (Nancy).

9. Résultats ICP-MS, Diepkloof
Ref. As Ba Co Cr Ga Nb Pb Rb Sb Sr Ta V Y Zr

Num. PPM ppm  ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm  ppm ppm
Arch 1 13690 32.3 110.1 1.3 628.5 90.1 123 686 421 28 311 11 545.5 26.8 147.2
Arch 2 13722 147 9.9 14.6 535.1 147 23 10.7 144.7 0.6 14.7 0.2 825.6 13.5 70.1
Arch 3 13741 154 70.8 23.1 <LD. 26 1.1 119.6 8.6 10.3 234 01 62.0 23.6 323
Arch 4 13749 50.2 23.0 9.1 287.0 8.7 0.8 10.2 7.7 8.6 15.7 0.1 45.3 0.6 102.4
Arch 5 13793 204 134.8 4.2 36.0 233 101 755 41.8 10.4 34.0 0.7 1206.0 10.6 172.4
Arch 6 13681 33.0 4094 5.9 90.1 29.6 241 34.2 161.4 1.2 184.4 2.2 88.0 46.0 548.5
Arch 7 13715 77.2 652.2 13.4 106.2 44.1 245 63.1 1776 1.6 1769 2.3 152.5 56.9 470.0
Arch 8 13718 24.3 1243.0 4.4 137.0 79.4 39.3 151.1 291.7 104 640.0 34 778.1 96.8 385.2
Arch 9 13752 15.3 2169.0 119 47.0 21.1 5.8 5.2 151.0 1.2 61.2 0.3 164.1 13.3 1035
Arch 10 13758 38.0 602.8 9.9 79.9 349 240 455 170.6 1.5 1954 2.3 104.2 52.4 455.8
Arch 11 13777 425 4245 5.8 98.7 30.3 53.2 356 1209 1.8 260.2 5.2 86.7 95.0 2271.0

Surlignés en gris : teneurs proches des limites de détection, incertitude supérieure a 25 %.
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10. Courbes de thermoluminescence normalisées,
Diepkloof
Arch 1 Arch 2
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Arch 13

Arch 14
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ANNEXE VI

Résultats de I'analyse physico-chimique du matériel
géologique

1. Résultats MEB-EDXS, matériel géologique

Réf. Analyses globales Grains Tablettes Cristaux oxyde de fer
Fe Al Si Si Al, Si, K Si, Al, Mg, Fe Taille Morphologie
Shale 1
14042d 2 2 2 0 X 0 0-10 ind, tablettes
14043a 3 2 2 0 X 0 0-2 ind
14045a 3 2 1 0 X 0 0-5 ind, pseudo-hexagones
14047a 2 2 2 0 X 0 0-2 ind
14048a 3 2 2 X X 0 0-10 ind, tablettes
14050a 2 2 2 0 X 0 0-5 ind, tablettes
14050b 2 2 2 X X 0 0-5 ind, pseudo-hexagones
14052a 2 2 2 0 X 0 0-10 ind, tablettes
Shale 2
14691b 3 2 1 X X X 0-1 ind
14691g 3 2 1 X X X 0-1 ind
14691i 3 2 1 X X X 0-1 ind
14691j 3 2 1 X X X 0-1 ind
Shale 3
14693d 3 2 1 X X X 0-2 ind, tablettes
14693e 3 2 1 ? X X 0-1 ind
14693g 3 2 1 X X X 0-1 ind
14693j 3 2 1 ? X 0 ind
Shale 4
14694e 2 2 1 0 X X 0-1 ind
Shale 5
14692b 2 2 2 X X 0 0-2 ind
Shale 6
14696¢ 3 2 2 X X 0 0-2 ind
Shale 7
14700b 3 2 2 X X 0 0-10 ind, tablettes, amas
sphériques
Ferr1
14697a 1 0-10 ind, fibres
14697b 1 0-10 ind, fibres, tablettes
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Réf. Analyses globales Grains Tablettes Cristaux oxyde de fer
Fe Al Si Si Al, Si, K Si, Al, Mg, Fe Taille Morphologie
Ferr 2
14698a 2 2 2 0 0 0 0-10 ind, tablettes
14698f 2 2 2 0 X 0 0-5 ind, amas sphériques
14699a 1 3 0 0 0 0 0-10 ind, cristaux aciculaires, amas
sphériques
14699b 1 2 3 X 0 0 ind
Ferr 3
14701a 1 3 3 0 0 0 0-2 ind, cristaux aciculaires
14701b 1 3 3 0 X 0 0-10 ind, tablettes, cristaux aciculaires
Ferr 4
14337a 1 3 3 X 0 0 0-10 ind, tablettes, granules sphériques
Ferr 5
15207 1 2 3 X X 0 0-10 ind, tablettes
Légende : 1:>50% — 2 : entre 50% et 10% — 3 : <10% 0:absent — X : présent
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

2. Ildentification des argiles par DRX dans la phase

inférieure a 2 um, shales géologiques

Réf. Famille d’argile Argiles Interstratifiées
lllite WCI lllite PCI Kaolinite Smectite Chlorite  S-? I-S: I-C S-C

Shale 1

BDX14042d ++ - +++

BDX14043a +++ - ++

BDX14045a ++ - +++

BDX14047a +++ +++

BDX14048a +++ ++

BDX14050b +++ +

BDX14053a +++ +

Shale 2

BDX14691b +++ - ++

BDX14691d ++ +++ -

BDX14691g ++ - +++ -

BDX14691j +++ - ++ + -

Shale 5

BDX14692b +++ ++

Shale 3

BDX14693b +++ + + +

BDX14693e +++ ? + ?

BDX14693j +++ ? + ?

Shale 4

BDX14694e +++ ? + + ?

Légende: +++: phase principale; ++: phases secondaires (>10%); +:phases mineures (<10%); -:
phases identifiées par un seul pic.
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

3. Résultats DRX, matériel géologique

Hématite Goethite Maghémite Quartz lllite/musc. Kaolinite Chlorite Argile inter. K-feldsapth

Shale 1

14042d + +++ ++ ++ -
14042e + +++ ++ ++ -
14043a + +++ ++ ++ -
14045a + +++ ++ ++ -
14045b + +++ + ++ -
14047a + +++ ++ ++ -
14048a + +++ ++ ++ -
14048V ++ + +++ + -
14050a ++ + +++ + -
14050b + + +++ ++ -
14052a ++ + +++ + -
14053a ++ + +++ + -
14055a ++ +++ ++ + -
14055L  ++ + +++ + -
15206a + +++ + + -
15206b + +++ + ++ -
Shale 2

14691a + +++ ++ + +
14691b + +++ ++ + +
14691c + +++ ++ ++ -
14691d + +++ ++ + -
14691e + +++ ++ ++ -
14691f + +++ ++ + -
14691g + +++ ++ ++ -
14691h + +++ ++ + -
14691i + +++ ++ ++ -
14691 + +++ ++ + -
14691k + +++ ++ - -
Shale 3

14693a + +++ ++ - + -
14693b + +++ ++ - + -
14693c + +++ ++ - + -
14693d + +++ ++ - + -
14693e + +++ ++ - + -
14693f + +++ ++ - + -
14693g + +++ ++ - + -
14693h + +++ ++ - + -
14693i + +++ ++ + -
14693 + +++ ++ - + -
Shale 4

14694a + +++ ++ + - -
14694b + +++ ++ + - -
14694c + +++ ++ + - -
14694d + +++ ++ + - -
14694e + +++ ++ + - -
Shale 5

14692a + +++ ++ ++ -
14692b + +++ ++ ++ -
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

Hématite Goethite Maghémite

Quartz lllite/musc. Kaolinite Chlorite Argile inter. K-feldsapth

Shale 6
14696a ++ +++ ++ -
14696b ++ +++ ++ -
14696¢ ++ +++ ++ -
14696d ++ +++ ++ -
14696e ++ +++ ++ -
14696f +++ ++ + -
14696g +++ ++ + -
14696h ++ +++ ++ -
14696i ++ +++ ++ -
14696j +++ ++ + -
Shale 7
14700a ++ +++ + ? -
14700b ++ +++ + ? -
Ferr1
14697a +++
14697b +++
14697c +++ +
14697d  +++ ++
14697e +++
14697f 4+
14697g +++
14697h + +++
14697i +++
14697j +++ -
14697k - +++ -
Ferr 2
14698a +++ + ++ -
14698b  +++ + +
14698c  +++ ++ +
14698d ++ +++ ++ +
14698e + ++ +++ ++ + -
14698f + + +++ ++ + -
14699a +++ +
14699b  ++ + +++
14699c ++ +++
14699d +++ +
14699%e ++ ++ +++ +
14699f  ++ + +++
14699g ++ + +++ -
14699h  ++ + +++ -
146991  +++ ++ + +
Ferr 3
14701a +++ -
14701b ++ +++ -
Ferr 4
14337a  +++ +
Ferr 5
15207a +++ - + +
15207b  +++ + +
Légende: +++:phase principale; ++:phases secondaires (>10%); + :phases mineures (<10%); -:

phases identifiées par un seul pic.
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

6. Résultats ICP-OES, matériel géologique

Ref. Sio, Al,03 Fe,03 MnO MgO Cao Na,0 K,O TiO, P,0s
% % % % % % % % % %

Shale 1

14042d 51.32 27.63 12.11 0.07 0.92 <L.D 0.43 5.65 1.56 0.33
14042e 56.43 26.84 8.41 0.06 0.81 0.06 0.38 5.10 1.61 0.30
14043a 55.60 25.45 10.92 0.06 0.79 <L.D 0.36 5.11 1.38 0.32
14045a 56.72 27.21 7.90 0.06 0.84 <L.D 0.39 4.53 1.52 0.82
14045b 58.71 25.83 7.34 0.05 0.71 0.10 0.47 4.38 1.42 0.99
14047a 55.09 24.26 12.91 0.12 0.75 <L.D 0.40 431 1.37 0.79
14048a 56.48 23.18 12.86 0.09 0.80 <L.D 0.21 4.92 1.26 0.20
14050a 45.79 26.36 17.83 0.11 1.00 0.14 0.40 6.39 1.69 0.29
14050b 46.56 26.29 17.03 0.11 1.04 0.20 0.44 6.36 1.68 0.29
14052a 48.04 26.62 16.64 0.11 0.79 <L.D 0.35 5.74 1.46 0.26
14053a 48.84 25.16 16.62 0.10 0.89 <L.D 0.25 6.18 1.68 0.28
14055a 52.71 21.76 16.48 0.15 1.00 0.27 0.20 5.25 1.74 0.44
Shale 2

14691a 64.31 16.94 6.45 0.44 1.70 2.05 1.06 4.67 0.91 1.47
14691b 71.80 15.05 5.31 0.04 1.02 0.22 0.32 4.94 0.86 0.44
14691c 68.25 17.15 6.48 0.02 1.75 0.13 0.52 4.31 0.95 0.44
14691d 67.36 17.96 6.69 0.02 1.68 0.08 0.20 4.57 0.94 0.48
14691e 67.35 17.92 7.11 0.02 1.91 <L.D 0.16 4.42 0.95 0.16
14691f 65.93 18.83 6.89 0.02 1.94 <L.D 0.45 4.83 0.88 0.23
14691g 68.46 17.52 6.65 0.02 1.25 0.12 0.33 4.39 0.94 0.32
14691h 66.65 19.32 5.79 0.02 1.27 0.21 0.30 5.09 1.08 0.28
14691i 69.32 17.88 5.43 0.01 1.16 0.10 0.28 4.63 0.99 0.20
14691j 65.66 19.89 6.12 0.03 1.24 0.26 0.26 5.00 1.06 0.47
Shale 3

14693a 63.79 17.98 8.89 0.08 2.49 0.34 0.81 4.43 0.96 0.22
14693b 65.58 17.04 8.38 0.08 2.30 0.37 0.92 4.09 1.00 0.24
14693c 64.14 17.67 8.85 0.09 2.44 0.39 0.84 4.34 1.01 0.24
14693d 64.51 18.03 8.01 0.08 2.59 0.34 0.84 4.51 0.90 0.20
14693e 64.51 17.99 8.16 0.08 2.54 0.32 0.81 4.50 0.90 0.20
14693f 64.97 17.60 8.09 0.08 2.49 0.31 0.94 4.39 0.93 0.21
14693g 64.71 17.71 8.28 0.08 2.56 0.30 0.86 4.42 0.89 0.19
14693h 63.75 18.46 8.11 0.08 2.70 0.30 0.72 4.78 0.91 0.19
14693i 63.83 17.72 9.06 0.07 2.51 0.21 0.93 4.59 0.95 0.13
14693j 65.97 17.14 7.58 0.07 2.46 0.38 0.90 4.33 0.94 0.22
Shale 6

14696a 61.75 24.01 4.90 0.01 1.33 <L.D. 2.32 4.85 0.83 0.00
14696b 56.00 27.86 5.71 0.00 1.53 <L.D. 2.58 5.23 1.09 0.00
14696¢ 58.03 26.50 5.10 0.00 1.83 0.04 2.00 5.38 1.06 0.06
14696d 55.00 28.98 5.98 0.00 1.64 0.27 1.67 5.45 0.96 0.05
14696e 55.43 27.71 6.49 0.00 1.39 0.05 2.21 5.36 1.32 0.05
14696f 59.62 25.33 5.89 0.01 1.62 0.02 1.55 4.70 1.21 0.06
14696g 59.35 25.44 5.56 0.00 1.77 0.38 1.59 4.59 1.26 0.06
14696h 56.03 27.62 6.42 0.01 1.38 0.02 2.14 5.06 1.28 0.05
14696i 57.67 27.19 5.68 0.00 1.34 0.02 1.59 5.14 1.29 0.06
14696j 56.25 27.48 6.12 0.01 1.46 0.04 2.00 5.40 1.20 0.05

Résultats normalisés a 100 %. Analyses réalisées au SARM (Nancy).
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

Ref. Sio, Al,O; Fe,0; MnO MgO Cao Na,O K,O TiO, P,05
% % % % % % % % % %

Ferr 1

14697a 2.00 3.41 91.52 0.02 0.34 0.23 0.19 0.09 0.05 2.15
14697b 5.66 3.61 87.84 0.02 0.47 0.24 0.24 0.15 0.08 1.69
14697c 2.44 3.23 91.62 0.03 0.33 0.45 0.08 0.09 0.06 1.67
14697d 3.78 3.94 91.07 0.01 0.18 0.10 0.11 0.28 0.09 0.43
14697e 6.05 2.55 88.90 0.02 0.32 0.12 0.19 0.18 0.13 1.55
14697f 2.39 2.46 92.27 0.02 0.27 0.14 0.14 0.26 0.09 1.94
14697g 1.97 3.73 90.41 0.02 0.60 0.57 0.27 0.12 0.05 2.26
14697h 1.88 3.04 92.61 0.02 0.27 0.59 0.13 0.11 0.06 1.29
14697i 1.89 2.34 92.70 0.02 0.34 0.22 0.16 0.15 0.07 2.12
Ferr 2

14698c 16.21 10.58 69.25 0.01 0.60 0.04 0.10 2.55 0.58 0.07
14698d 30.71 10.40 55.78 0.05 0.52 0.12 0.05 1.86 0.42 0.07
14698e 61.57 9.86 25.06 0.02 0.87 0.02 0.31 1.91 0.38 0.00
14698f 39.25 20.77 32.94 0.03 1.63 0.02 0.45 4.07 0.81 0.03
14699a 17.45 17.23 61.80 0.01 0.20 <L.D. 0.00 0.38 0.11 2.80
14699b 50.59 4.92 43.68 0.02 0.12 <L.D. 0.00 0.19 0.25 0.23
14699c 10.25 5.17 80.94 0.02 0.22 0.08 0.08 0.38 0.11 2.77

14699d 11.88 11.65 72.68 0.02 0.32 0.10 0.04 0.76 0.27 2.29
14699 23.65 10.26 64.72 0.01 0.21 0.13 0.00 0.30 0.54 0.18
14699f 25.21 9.13 64.52 0.01 0.20 0.09 0.00 0.22 0.45 0.16
14699g 23.01 10.07 65.62 0.01 0.27 0.15 0.05 0.27 0.40 0.14
14699h 25.20 10.10 63.40 0.02 0.22 0.12 0.08 0.23 0.47 0.16
14699i 14.66 12.88 70.56 0.02 0.24 0.08 0.00 0.57 0.24 0.75

Résultats normalisés a 100 %. Analyses réalisées au SARM (Nancy).

-393-



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

7. Résultats ICP-MS, matériel géologique

Ref. As Ba Co Cr Ga Nb Pb Rb Sb Sr Ta Vv Y Zr
PPM ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm
Shale 1
14042d 50.2 683.5 13.1 118.4 445 28.9 59.1 207.0 2.0 171.2 2.6 113.8 71.2 519.6
14042e 40.5 643.5 10.7 1245 41.1 31.2 52.8 1899 1.4 151.7 2.7 103.7 60.5 644.1
14043a 40.8 618.2 11.9 105.2 39.7 25.1 52.3 184.7 1.9 1516 2.4 102.6 57.4 476.7
14045a 47.4 530.3 10.0 116.5 38.5 26.9 54.8 165.5 2.2 119.0 25 98.3 61.5 506.6
14045b 41.5 505.0 9.1 108.0 37.0 26.7 49.7 1573 1.7 126.5 2.3 90.9 58.9 528.0
14047a 55.9 526.4 10.8 111.8 39.0 24.7 65.8 156.2 3.7 1524 2.3 112.0 60.5 427.8
14048a 41.7 633.5 133 96.8 37.9 22.7 79.8 1925 1.9 1624 2.1 97.8 51.9 413.9
14050a 85.2 761.0 13.8 177.8 47.3 30.9 69.9 230.1 4.7 2039 2.9 143.7 75.3 354.9
14050b 85.3 738.8 13.0 171.7 45.4 29.9 70.9 221.8 4.3 194.7 2.8 1384 71.2 338.6
14052a 83.8 653.2 13.1 153.7 47.3 26.8 62.6 204.1 3.6 1772 2.4 130.3 69.9 310.7
14053a 82.8 848.1 134 196.5 47.7 31.0 74.5 231.0 3.8 227.3 2.9 136.7 73.2 361.8
14055a 78.8 829.1 129 151.8 42.8 34.3 75.1 201.7 3.2 166.8 3.0 153.4 749 597.9
Shale 2
14691a 10.8 659.7 233 50.3 23.7 20.3 34.8 2251 1.7 630.8 2.0 90.6 49.5 276.9
14691b 5.9 481.7 6.6 45.8 21.2 20.7 32.7 2223 1.6 388.6 2.1 68.7 43.7 430.1
14691c 6.0 500.5 6.4 62.4 24.0 20.4 41.8 213.0 1.9 646.6 2.0 101.0 61.0 288.9
14691d 4.3 685.2 7.0 71.7 26.2 19.1 40.9 2227 1.6 733.7 1.9 110.0 52.0 217.4
14691e 5.1 4345 6.8 76.1 26.5 19.1 41.2 2143 1.7 202.7 1.8 108.9 27.2 214.2
14691f 54 461.2 6.8 73.9 27.8 17.7 45.7 2234 1.9 246.8 1.7 116.7 37.0 191.1
14691g 4.4 403.2 6.7 59.7 23.9 19.7 41.0 209.7 1.7 229.2 1.9 103.6 43.0 265.1
14691h 54 448.2 6.0 76.8 28.0 22.9 34.6 2510 1.6 1288 2.1 98.5 38.2 305.1
14691i 3.8 417.2 5.0 68.1 25.0 21.0 33.2 2212 1.2 1205 1.9 90.3 34.2 328.8
14691 4.3 467.3 6.6 75.0 29.7 253 37.0 2569 1.4 2477 2.4 98.2 41.4 320.9
Shale 3
14693a 12.7 584.5 13.3 77.1 25.6 19.4 35.9 200.7 2.2 42.1 1.9 101.5 41.2 235.4
14693b 12.2 5379 125 74.9 23.9 20.3 30.9 183.7 2.0 45.1 2.0 96.3 43.0 253.4
14693c 12.6 562.0 13.0 789 25.1 20.8 35.8 196.7 2.3 44.6 2.0 102.9 44.2 222.7
14693d 14.5 591.6 13.7 829 253 18.5 36.3 206.5 2.2 45.9 1.7 104.0 35.8 177.5
14693e 12.7 606.5 134 82.3 263 19.1 30.6 208.2 1.8 44.0 1.8 101.5 36.2 178.3
14693f 13.7 578.4 125 74.6 24.3 19.0 29.7 1969 1.9 44.9 1.8 99.2 36.6 192.2
14693g 14.4 609.9 13.6 78.9 26.1 19.2 31.3 207.3 2.1 48.7 1.8 102.8 36.9 186.8
14693h 14.9 634.1 129 84.9 26.3 17.4 28.7 2151 1.9 44.9 1.6 109.9 34.0 191.2
14693i 18.4 637.2 12.1 85.5 25.7 19.3 32.7 228.1 2.0 49.1 1.8 113.5 39.1 199.7
14693) 13.8 579.1 124 81.5 24.1 18.6 26.9 206.4 1.7 54.5 1.7 104.0 429 207.8
Shale 6
14696a 11.1 663.3 2.7 85.6 31.9 15.4 334 266.4 0.4 66.8 1.4 96.8 27.1 1279
14696b 4.3 662.4 1.6 92.1 35.8 20.0 17.9 286.9 0.3 72.6 1.8 98.8 56.0 239.0
14696¢c 1.6 648.3 1.5 96.5 34.0 18.2 7.9 279.8 0.2 67.7 1.6 101.0 38.9 207.5
14696d 2.8 612.2 1.6 75.2 32.7 16.4 17.1 268.0 0.2 67.5 15 88.7 34.9 138.6
14696e 6.2 6275 1.4 91.2 32.1 21.4 26.3 268.8 0.3 69.5 1.9 97.0 58.9 300.8
14696f 1.9 569.4 1.2 97.9 31.6 20.5 9.1 237.5 <LD. 61.0 1.8 92.9 64.8 336.9

Surlignés en gris : teneurs proches des limites de détection, incertitude supérieure a 25 %. Analyses réalises
au SARM (Nancy).
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

Ref. As Ba Co Cr Ga Nb Pb Rb Sb Sr Ta Vv Y Zr
PpPMm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm ppm
Shale 6
14696g 1.8 548.1 1.1 99.2 31.1 22.7 8.3 228.7 <L.D. 62.1 1.9 92.0 72.0 431.1
14696h 7.8 642.4 1.2 97.0 33.6 22.0 27.3 259.4 0.1 68.6 2.0 98.6 60.8 305.9
14696i 4.9 634.4 1.4 97.4 33.7 22.3 19.7 260.7 0.1 66.4 2.0 93.0 62.6 331.5
14696 8.3 6713 1.5 94.5 34.2 20.6 24.5 2764 0.4 73.0 1.9 97.6 61.2 302.1
Ferr 1
14697a 36.2 437.2 7.6 21.7 1.7 0.5 5.8 5.0 0.2 47.3 0.04 6.9 6.6 16.7
14697b 32.0 118.8 139 315 2.7 0.9 3.9 7.8 0.2 34.6 0.1 27.9 12.8 34.9
14697¢ 429 178.7 543 8.7 1.4 0.7 7.2 4.9 0.1 20.8 0.1 4.0 7.2 29.6
14697d 57.6 879.7 2.6 347 44 1.2 14.4 15.5 0.7 56.6 0.1 39.7 7.5 19.0
14697e 39.1 1546 8.0 11.8 2.5 1.9 3.7 8.9 0.2 24.2 0.2 7.5 115 65.1
14697f 36.8 2454 5.1 11.9 3.0 1.6 5.0 12.8 0.1 45.8 0.2 7.6 6.1 15.1
14697g 47.0 289.1 8.1 20.2 1.8 0.5 5.5 5.8 0.2 51.1 0.05 8.2 6.5 22.3
14697h 48.6 2212 6.1 9.7 1.8 0.7 6.5 6.1 0.2 84.9 0.1 5.8 5.2 15.2
14697i 36.4 205.8 4.2 12.8 2.3 0.8 6.1 7.6 0.2 47.0 0.1 6.3 6.0 12.7
Ferr 2
14698c 21.4 2443 1.4 167.6 17.2 8.6 55.3 109.1 0.9 9.4 0.8 1109 213 93.4
14698d 156.1 209.3 3.7 115.1 15.2 6.2 102.4 80.3 1.1 9.7 0.6 127.3 125 84.0
14698e 22.2 186.8 4.1 82.5 13.6 5.8 35.1 79.6 13 9.7 0.5 87.2 13.0 64.7
14698f 22.5 370.5 6.0 117.0 25.2 11.9 32.8 158.4 1.3 13.6 11 140.0 23.9 126.9
14699a 41.8 52.5 6.2 102.7 3.8 11 30.3 14.9 0.3 6.6 0.1 15.9 7.2 16.4
14699b 108.7 467.4 3.3 209.1 17.7 4.6 724 9.8 3.5 19.2 0.5 933.2 137 161.4
14699c 22.7 121.0 7.2 45.1 4.8 1.2 128.1 14.7 2.6 24.5 0.1 31.0 22.5 19.6
14699d 59.1 81.3 9.6 70.6 49 3.4 50.2 26.6 1.0 11.1 0.3 46.0 22.2 38.2
14699e 173.8 40.1 3.1 483.3 235 7.4 57.7 20.7 5.4 6.8 0.7 852.8 16.7 157.5
14699f 155.6 99.5 3.2 395.1 26.1 6.0 61.4 17.5 6.9 9.6 0.5 936.7 12.8 139.7
14699g 132.5 39.9 2.9 429.0 23.1 5.2 64.0 19.6 4.2 8.2 0.5 647.7 12.8 121.5
14699h 98.0 32.6 3.8 342.8 21.5 6.5 64.6 17.1 5.8 8.3 0.6 733.2 129 129.7
146991 23.2 81.9 4.4 62.5 6.0 3.2 46.5 22.4 1.0 6.8 0.3 43.1 6.1 47.6

Surlignés en gris : teneurs proches des limites de détection, incertitude supérieure a 25 %. Analyses réalises
au SARM (Nancy).
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

8. Courbes de thermoluminescence normalisées, matériel

Température (°C)
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ANNEXE VII

Résultats de I'examen macroscopique et de I’'analyse
physico-chimique du matériel archéologique

Klasies River Mouth

-397 -



- 86¢€ -

aleys €/z3p snid aulwe aunef ‘a8noJ 0T ¥'0 ¥T  088ET
91lIn02shwi 3jeys €/z9psnid ulwe| Juawauly aune( a4 VT YT 6/8€T
aleys €/T 3p snid aulwe] aune| 91 80 ¥T  8L8ET
aleys €/T 3p snid sulweT aune( 0T 10 YT LL8BET
aleys €/T3p snid aulweT aune( 6T 9T YT 9/8€T
é é é aune| S0> 10> ¥T  SL8ET
aleys €/T 3p snid aulwe aune( 42 6V vT  PLSET
dleys Z/T3p snid aulwe] aune| 0¢ €0 ¥T  €L8E€T
aleys €/t 9p snid aulweT aune( 8T L'T YT TLBET
a1n0IsNW 3eys €/t 9p snid aulweT aune( ST 9'¢ YT TL8ET
913401494 /3|eys €/z9p snid QuIWe| JUdW43397 aunel ‘@98nou e (4 s 0/8€T
aleys Z/T3psnid aulwe] asnol G'€ G'9 ¥T  698€T
a1n0IsNW 3|eys ¢/19psnid dulwe| Juswauly a3nou LT LT ¥T  898€T
3leys Z/T3psnid aulwe] asnol 0€ 8y ¥T  L98€T
91In02sShwi 3jeys €/z9p snid ulwe| Juawauly aunel ‘@8nou 0'S 9'0¢ YT 998€T
91In02sShwi 3jeys €/z9p snid ulwe| Juawauly 98nou T 80 YT G98E€T
3leys €/t dp snid aulwe aune( L0 10> ¥T  ¥98€T
3leys Z/T9psnid aulwe aune( 7T S0 ¥T  €98€T
3leys €/t dp snid aulwe] a3nol v €0 ¥T  T98€T
aleys €/T 3p snid aulweT a3nou 6T €T YT T98€T
91In00snwW 3eys €/T 3p snid aulwe] aunel o€ 8V ¥T  098€T
Xnauidn.aiay} salo Z/1 9@p SUloN Xna|nueJd JIssen 98nou ST 9T s 6S8ET
a1n0dsNW 3eys €/T 3p snid aulweT a3nou 6'C ST YT 8S8€T
uoiseiqy 14 aleys €/T 3p snid aulweT a8nou 16 TTI €T  VI6ET
Xnauidn.iia} salo Z/1 uoJdinug Xna|nueJd JIssen 98nou €T 61 €T €I6ET
3leys 13ad douy aulwe] asnol 90 10> €T  TI6ET
uolselqy [4 3leys Z/T3psnid aulwe] asnol T'€ [ €T  TI6ET
9131011494 €/t 9psnid Jissein a3nol 8'C 6'C €T  OT6ET
s91190e4 (wd) (3)
9pado0.id qN 2.91wa4d as3ne\ 9dAL  duiy uondedy “doad ainpnans EIVIETR Xew ] 3SSeAl aydno)d xasg

OSU_QOUmO._UmE UgweXo Slel|nNsay 'T

28V 2U01S 3|pPPIA N 3J20,] BP SUOIIDUOY 13 SUOIIBWIOSURIY ‘XNeIdIe|A]



9131011194 €/t 9p snid aulwe aune( 8T v'1 ST  PS8ET
ajeys €/z3p snid aulwe aune( ST 9T ST  €S8€T
3leys €/Tap snid dulWe| JUsWIZYT a3nol €C 9'C ST  TSSET
aleys ¢/T 9p snid Xnajnueis sujwe? aune( v €71¢ ST TSSET

91In02sShwi 3jeys €/z9psnid ulwe| Juawauly 98nou o€ (872 ST 0S8ET
131y Z/13p snid JisselN a3nol 9'C e ¥T  606€ET

aleys €/t dp snid aulwe aune( €€ 8L ¥T  906€T

9leys 13ad doug sulwe’ a3nou 4 10> YT SO6€T
Xnauidn.aiay} saio Z/1 @p SUloN Xna|nueJd JIssen 98nou €T /9 s YO6ET
aleys €/T 3p snid aulweT aune( ST 90 YT €06ET

aleys €/T 3p snid aulweT aune( S0 60 YT TO6ET

31In0dshwi 3jeys €/T 3p snid dulwe| JusWAUY aunel 0¢ A ¥T  TO6ET
31In0dsnwi 3jeys €/T 3p snid dulwe| JuswWAUY aunel S €Y ¥T  006€T
aleys €/t ap snid aulwe] (41e}o) aunel 9T 80 ¥T  668€T

ajn0dsnW djeys €/z3p snid Julwe| JUsWULY aune/ ST €T ¥T  868€T
a1n0IsnwW 3eys €/t ep snid aulwe aune( A €0 ¥T  L68BET
uoiseaqy T ajeys ¢/c9p snid ulWe| JUdW4397 28nou 1T 0'S YT 968€T
Xnauidn.aiady) saio Z/T UOJIAUT  XN3|NueJs guiwe| JuUsaWa1a89 28nou g€ 90T YT G68ET
uoiseaqy q ajeys ¢/cap snid ulwe| JUdWa43397 28nou ST €0 YT Y68ET
é €/t dp snid JisselN aune( 0T [4l0) ¥T  €68€T

é €/T3p snid JIsseN aune| 8'¢C LS ¥T  T68ET

Xnauidn.aiay saio Z/T UOJIAUT  XN3|NueJd guiwe| JuUsWwa4a597 28nou €T Tt YT T68€T
é €/Tdp snid Xna|nueJs jissejn a3noJ 91 9T ¥T  068€T

ayedy 7/T uodinug Xna[nueJs jissejn a3nou 0¢ v'€ ¥T  688€T
aynodsnw djeys €/T3p snid aulwe] a3nol [ 40 ¥T  888€T
a1n0dsNW 3|eys €/T 3p snid aulweT a3nou LT [ ¥T  L88ET

2134014424 €/t ap snid Jissein a3nou 8T 9'€ ¥T  988€T

uolseuqy T 31In0dsnwi 3jeys €/Tp snid aulwe asnou 6T 8T ¥T  S88ET

9124011434 €/Tap snid dulwe| JUdWIIZY] a3nou €€ 7’8 ¥T  ¥88ET

913011434 €/Tap snid Jissein a3nou [ LT ¥T  €88ET
aleys €/Tap snid aulwe asno. 6T 9T ¥T  T88ET
aleys €/t epsnid aulwe a3nol 43 v ¥T  T88ET

s9)190e4 (wo) (8)
9p9d0.d qN w._@_Ew._n 9J311eAl wn>._. 9ulj uonoes} .QO._n_ 24N1dNJ1S 9lulo | Xxeuw 9SSe|Al 9ydno) Xag

28V 2U01S 3|pPPIA N 3J20,] BP SUOIIDUOY 13 SUOIIBWIOSURIY ‘XNeIdIe|A]



uoiselqy T Xnau|3n.ia) auoisyis €/T3p snid JISseiNl a3nol Ve '8t 91 LT6ET
uoiseiqy [4 9eys €/T 3p snid dUIWeE| JUBWIRT asnou 8¢ €8 91 9T6€T
3101194 /31eys €/T?p snid duiwe? aune( 9'¢ S0T 9T  ST6ET
9}IA02SNW 3jeysS €/zapsnid QulWe| UdWaULY aunel ‘@8nou 6T 7’1 9T /SSET
uoiseiqy 1 Xnaui8nuia) saun Z/T 9p SUIOA| xna|nueJg Jissejn a8noJ 1T 6 9T 9G8ET
deys Z/T 3p snid dulwen asnou [ S¢ 91 GG8ET

saya0oua
‘uoisesqy 14 aleys €/t 9psnid aulwe aunef ‘a8noJ 0L T'SL 9T  6V8ET
uoiselqy S dleys €/z9psnid QulWwe| JUaW42837] a8noJ o€ 6'C 91 8Y8ET
M8y 7/T uodinug xnajnueJg JIssejN a8noJ 6'C vy 91 LV8ET
uoiseiqy 9 dleys €/T3p snid SulWe| JUBWRIRTN a3nol LT oy 91 9t8E€T
uoiseiqy € aleys €/T3p snid ulweq a3nol T'€ ) 91 SY8ET
é dleys Z/T 9p snid dulWe| JUBWRIRFN a3nol T'€ 4 91 vP8ET
Xnauisniiay san Z/T uoJinug xna|nueJg JIsse|n a8noJ 8T 79 9T €Y8ET
91011194 €/t epsnid HsseiN asnou 6T 8'€ 91 Cr8ET
é ayledy €/t 3p snid JisselN (J1ejo sauy) a8noy v'C 'S 9T  T¥8ET
uoiseuqy € 91INn0dShw d|eys Z/T 3P SUIO|A  XN3jnuesd sulwe| JUsWa.4933 28nou 9'C 89 91 OvSET
9124011494 €/t ap snid UIWe| JUBWJ3 28nou 0'€ s 91 6E8ET
uoiseiqy 14 Xnaui8n.uiay auolsyis €/zapsnid JISse|N aune[ ‘a8no. 6'C ST 9T 8€8ET
é 3leys €/t ep snid dulwe| UBWIRFT a3noJ &4 €C 9T  LESET
Xnauisniiay sain Z/T uodinug Xna|nueJs jIssen 28noJ 0'C S'e 9T 9€8ET

s9)190e4 (wo) (8)

9p220.4d qN a191waud as3nne\ adA]  suiy uonodedy *doid 2.n}nAs 21uId| Xew ] 3sSe|\ 3yono) xag

28V 2U01S 3|pPPIA N 3J20,] BP SUOIIDUOY 13 SUOIIBWIOSURIY ‘XNeIdIe|A]



Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

2. Résultats de colorimétrie, surface, Klasies

Réf L*(D65) a*(D65) b*(D65) MunsellD65 Munsell D65 Munsell D65

Hue Value Chroma
13831 416 8.9 7.3 0.9YR 4.1 2.1 Weak red
13832 28.9 5.5 7.0 5.8YR 2.8 1.5 Dark reddish grey
13833 43.3 15.9 11.7 9.4R 4.2 3.7 Weak red
13834 39.5 11.0 9.8 1.6YR 3.9 2.6 Weak red
13835 40.0 8.8 7.6 1.4YR 3.9 2.1 Weak red
13836 36.7 10.5 8.1 0.7YR 3.6 2.3 Weak red
13837 44.0 11.8 11.7 2.2YR 4.3 3.0 Weak red
13838 32.4 7.1 5.2 0.6YR 3.2 1.5 Weak red
13839 36.4 12.4 9.8 0.6YR 3.6 2.8 Weak red
13840 42.3 9.0 9.8 3.2YR 4.1 2.3 Weak red
13842 42.3 13.7 9.3 9.0R 4.1 3.1 Weak red
13843 38.1 11.3 9.5 1.2YR 3.7 2.6 Weak red
13844 43.2 13.3 10.1 9.6YR 4.2 3.1 Weak red
13846  36.4 8.3 7.8 2.4YR 3.6 1.9 Weak red
13847  48.0 13.8 124 0.9YR 4.7 3.5 Weak red
13848  40.5 11.5 9.6 0.9YR 4.0 2.7 Weak red
13849 404 9.3 8.5 1.8YR 4.0 2.2 Weak red
13850 46.5 13.2 10.4 10.0R 4.5 3.2 Weak red
13852 46.0 11.1 8.9 0.2YR 4.5 2.7 Weak red
13854 50.3 16.0 28.9 7.3YR 5.0 5.4 Reddish yellow
13857 59.2 12.6 24.1 7.2YR 5.8 4.5 Reddish yellow
13858 46.6 16.5 14.1 0.5YR 4.6 4.1 Weak red
13860 65.3 9.2 20.8 8.3YR 6.4 3.7 Reddish yellow
13861 40.5 12.3 9.9 0.8YR 4.0 2.8 Weak red
13865 48.0 12.3 131 2.6YR 4.7 33 Weak red
13867 41.0 11.4 115 2.5YR 4.0 2.8 Weak red
13868 52.2 16.7 20.2 3.2YR 5.1 4.7 Red
13871 57.6 12.1 29.5 8.9YR 5.7 5.1 Reddish yellow
13879 61.8 10.4 25.3 8.9YR 6.1 4.4 Reddish yellow
13882  40.6 9.1 7.1 0.6YR 4.0 2.1 Weak red
13883  35.8 8.2 6.5 0.9YR 3.5 1.8 Weak red
13895 38.0 14.6 13.2 1.7YR 3.7 3.5 Weak red
13896 34.4 9.3 10.2 3.6YR 3.4 2.3 Weak red
13908  60.1 11.5 29.2 9.0YR 5.9 5.0 Reddish yellow
13909  33.7 12.6 9.2 10.0R 33 2.8 Dusky red
13910 37.7 13.6 10.9 0.6YR 3.7 3.1 Weak red
13911 40.5 8.7 8.1 2.0YR 4.0 2.1 Weak red
13913 35.9 14.0 12.2 1.5YR 3.5 33 Weak red
13916 38.8 13.3 12.3 1.8YR 3.8 3.2 Weak red
13917  36.5 4.7 6.7 6.3YR 3.6 1.3 Dark reddish grey

Mesures de colorimétrie, moyennes obtenues a partir de 4 a 10 mesures par échantillon.
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

4. Résultats DRX, surface, Klasies

Réf. Hématite Goethite Quartz lllite/musc. Kaolinite Calcite K-feldspath Hydroxylapatite
13836  ++ (anorm?) 4+

13837 + +++ ++

13839 ++ +++

13840 + + +++ +

13841 +++ ++
13842  +++ (anorm?) +

13843  + (anorm?) +++

13844  ++ +++ +

13846  ++ (anorm?) +++ ++

13847 + +++ + ++ +

13848 ++ +++ + +

13850 ++ ++ +++ ++

13852 + ++ + +++

13854 +++

13857 +++ ++ ?
13858 ++ ++ +++

13860 +++ ++ ++

13861 + ++ +++ +

13865 ++ +++ +

13867 + +++ +

13868 ++ +++ +

13871 ++ +++ ++

13879 +++ ++ ++

13882  ++ (anorm?) +++ +

13883  + (anorm?) +++

13884  +++ (anorm?) +

13886  +++ (anorm?) -

13889 + +++ +
13895 + + +++

13896 + +++

13908 ++ +++ ++ +
13909 +(anorm?) 4+

13910 + (anorm?) +++

13911  ++ (anorm?) + +++ +

13913  +(anorm?) +++ -

13916 + +++ + +

Légende: +++: phase principale; ++:phases secondaires; +:phases mineures.
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

ANNEXE VIlI

Répartition stratigraphique des vestiges, Diepkloof

1. Par types de matieres premiéeres, séquence principale

Shale Shale/ferr. Ferricrétes Autre/ind Total
N Dont N Dont N Dont
allochtone allochtone allochtone
. Claude 3 0 0 0 1 0 1 5
§ o Denzil 7 0 2 0 7 2 0 16
2 T panny 9 0 0 0 1 0 0 10
Debbie 11 4 1 0 8 1 3 23
Dean 2 0 4 0 2 0 0 8
Darryl 4 0 1 0 2 0 1 8
Deon 0 0 0 0 0 0 0 0
Eric 4 0 1 0 15 11 0 20
Ester 3 2 0 0 1 0 0 4
« Edgar 15 1 3 0 6 0 0 24
T Eve 0 0 0 0 0 0 0 0
= Eben 0 0 2 0 2 0 0 4
T  Frans 2 1 1 1 4 1 0 7
Fred 4 2 1 0 2 0 1 8
Frank 1 0 3 0 3 0 0 7
Fox 1 0 1 0 1 0 0 3
Fiona 1 0 1 0 0 0 0 2
Governor 7 0 0 0 4 0 0 11
John 15 0 0 0 5 1 0 20
o Jeff 5 0 2 0 6 0 0 13
T Joy 4 1 1 0 1 0 0 6
Jack 3 0 2 0 7 0 0 12
Jude 4 0 1 0 1 0 0 6
Jess 19 0 1 0 1 0 0 21
Julia 44 0 1 0 1 0 0 46
Kate 31 0 1 0 0 0 1 33
Kerry 28 0 4 0 1 0 1 34
Kenny 6 0 0 0 2 0 0 8
Keegan 10 0 0 0 2 0 0 12
Keeno 2 0 0 0 0 0 0 2
3 Kim 20 0 1 0 1 0 0 22
S larry 28 0 3 0 3 0 0 34
& Logan 25 0 1 0 4 0 0 30
Leo 11 0 2 0 3 0 0 16
Lynn 34 0 1 0 2 0 2 39
Laureen 13 0 0 0 3 0 1 17
Mike 15 0 0 0 2 0 0 17
Total 391* 11 42 1 104 17 11 548*

*Total différent par rapport a I'assemblage non détaillé, du fait du contexte stratigraphique incertain pour
une piéce de shale.
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

2. Par la présence/absence de traces d’usure, séquence

principale

Facetté Indéterminé Non facetté Total

. Claude 2 0 3 5

‘g’ o Denzil 0 0 16 16

& T panny 1 0 9 10

Debbie 1 0 22 23

Dean 1 0 7 8

Darryl 2 0 6 8

Deon 0 0 0 0

Eric 3 0 17 20

Ester 1 0 3 4

. Edgar 6 3 15 24

T Eve 0 0 0 0

5 Eben 3 0 1 4

T Frans 4 0 3 7

Fred 5 0 3 8

Frank 5 0 2 7

Fox 1 0 2 3

Fiona 2 0 0 2

Governor 2 0 9 11

John 3 1 16 20

a Jeff 7 0 6 13

T Joy 3 0 3 6

Jack 5 1 6 12

Jude 0 0 6 6

Jess 3 3 15 21

Julia 2 1 43 46

Kate 2 0 31 33

Kerry 3 1 30 34

Kenny 1 0 7 8

Keegan 2 0 10 12

Keeno 0 0 2 2

2 Kim 3 0 19 22

; Larry 3 1 30 34

& Logan 5 0 25 30

Leo 4 0 12 16

Lynn 2 0 37 39

Laureen 0 2 15 17

Mike 2 0 15 17
Total 391* 11 42 548*
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Matériaux, transformations et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age

3. Par types de matiere premieéere, partie supérieure

Shale Shale/ferr. Ferricrétes Autre/ind Total
N Dont N Dont N Dont N
allochtone allochtone allochtone

. Claude 3 0 1 0 2 0 1 7
3 £ Denzil 7 0 0 0 7 2 0 14
% Dpanny 9 0 0 0 1 0 0 10
Debbie 11 4 1 0 8 1 3 23
Dean 2 0 4 0 3 0 0 9
Darryl 6 0 0 0 3 1 1 10
« Deon 0 0 0 0 0 0 0 0
®  Eric 4 0 2 0 15 11 0 21
o Ester 5 2 0 0 3 0 0 8
T  Edgar 16 1 1 0 7 0 2 26
Eve 3 0 4 0 3 0 0 10
Eben 0 0 2 0 2 0 0 4
Frans 5 1 4 2 12 1 1 22
Fred 4 2 0 0 2 0 1 7

£ Frank 1 0 7 0 7 0 1 16
S Fox 1 0 2 0 1 0 0 4
‘e Fiona 1 0 0 0 1 0 1 3
E Governor 2 0 0 0 1 0 1 4
£ John 17 0 0 0 5 1 0 22
E  Jeff 6 0 1 0 7 0 0 14
Joy 9 1 3 0 1 0 0 13
Jack 4 0 1 0 13 0 1 19

4. Par la présence/absence de traces d’usure, partie

supérieure
Facetté Indéterminé Non facetté Total
, Claude 4 0 3 5
@ o Denzil 0 0 16 16
& T Dpanny 1 0 9 10
Debbie 2 0 22 23
Dean 1 0 8 8
Darryl 3 0 8 8
Deon 0 0 0 0
Eric 5 0 17 20
Ester 2 0 6 4
. Edgar 6 4 18 24
g Eve 4 0 6 0
2 Eben 3 0 1 4
T Frans 13 3 6 7
Fred 5 0 3 8
Frank 10 0 8 7
Fox 1 1 2 3
Fiona 3 0 1 2
Governor 1 1 2 11
John 3 1 18 20
o Jeff 9 0 6 13
T Joy 6 0 7 6
Jack 12 1 7 12
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Matériaux, procédés de transformation et fonctions de I'ocre au Middle Stone Age : Diepkloof Rock
Shelter dans le contexte de I’Afrique australe.

En Afrique Australe, plusieurs sites attribués au Middle Stone Age (MSA) ont livré de grandes quantités
de blocs « d’ocre », suggérant une longue tradition d’exploitation, bien avant I'occurrence des premieres
peintures rupestres. Les indices sur la fonction de ce matériau et le but pour lequel il a été utilisé sont rares, ce
qui a conduit a plusieurs hypotheses. Certains auteurs leur ont associé des comportements symboliques tandis
que d’autres ont montré qu’une utilisation « utilitaire » était possible. La question de la fonction et de la place
qu’occupait I'ocre est par ailleurs centrale dans le contexte du MSA, étant donné I'émergence de plusieurs
innovations, production de perles, de motifs gravés, et technologies de taille spécifiques. Le site de Diepkloof
Rock Shelter apparait particulierement propice pour tenter de comprendre les comportements associés a
I’exploitation de I'ocre, du fait de sa longue séquence fouillée récemment. Les blocs d’ocre trouvés étant les
principaux témoins de cette exploitation, ce travail propose d’aborder en paralléle caractérisation des matieres
premiéres et identification des procédés de transformation. Différentes méthodes d’observations et d’analyse
physico-chimique (MEB-EDXS, DRX, ICP-MS, TL, TEM et PIXE) ont été mises en ceuvre pour déterminer les
matiéres premiéres, leur provenance, et les transformations opérées. Des prospections et une comparaison
avec un corpus géologique ont permis de déterminer I'origine des objets. Des expérimentations et une étude
des traces d’usure ont permis d’identifier les transformations. Les résultats obtenus indiquent que des
distances supérieures a 20 km ont été parcourues pour I'acquisition de certaines matiéres premiéres, dont on
constate qu’elles sont plus riches en fer que celles accessibles localement. Les matiéres premiéeres ont été
presque systématiquement abrasées pour produire de la poudre. Ces résultats sont compatibles avec une
fonction comme agent siccatif, couvrant ou colorant. Enfin, la continuité avec laquelle I'ocre est exploitée a
Diepkloof malgré les changements survenus dans les techno-complexes, ainsi qu’un usage différent par rapport
a d’autres sites, suggere que |'ocre a pu jouer un rdle dans les relations sociales inter et intra-groupes.

Mots clés : Ocre — Middle Stone Age — Archéomatériaux — Provenance — Chaine opératoire — Matiére colorante —
Hématite — Diepkloof Rock Shelter

Raw material, processing and function of ochre remains during the MSA: the case study of Diepkloof
Rock Shelter in southern Africa.

During the Middle Stone Age hundreds of ochre pieces were discovered on numerous southern African
sites long before the first occurrences of rock paintings, suggesting an important tradition of ochre
exploitation. How this material was used remains however uncertain: while symbolic uses are often assumed,
archaeological evidence also suggest utilitarian functions. The function and the value attributed to ochre
materials are of high interest for an overall perspective of the Middle Stone Age context, associated with the
emergence of different innovations such as new lithic technology, bead production and geometric engravings.
The site of Diepkloof Rock Shelter offers a unique opportunity to discuss these questions over a long recently
excavated MSA sequence. In this work the modalities of selection and transformation were investigated by
studying the main witnesses of ochre exploitation, the raw and processed pieces. The nature of the raw
materials, their geological origin and the processing steps were determined by using macroscopic observation
and different analytical methods (SEM-EDXS, XRD, ICP-MS, PIXE, TL and TEM). Surveys were carried out and
archaeological pieces were compared with geological materials in order to define where they come from.
Experimentations have been performed in order to identify mechanical and chemical transformation. The
results obtained show that some raw materials come from relative long distance, and that they are richer in
iron oxide than more local sources. Wear traces indicate that ochre were ground to produce powder, which
could function as drying agent, protective coating, or pigment. The continuity of this material’s exploitation all
over the sequence, and regional uses of this material suggested by the comparison of Diepkloof with other
sites, led us to assume that ochre may have favoured intra and inter-group socials relationships at this time.

Mots clés : Ochre — Middle Stone Age — Archaeomaterials— Provenance — Chaine opératoire — Pigment —
Hematite — Diepkloof Rock Shelter



