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RESUME

Le tesson de poterie est un matériel archéologique
important car directement lié a l’activité humaine et
généralement bien conservé. Son analyse directe par une méthode
de datation absolue est parfois le seul moyen de dater un niveau
archéologique. Mais le probleme essentiel pour 1’emploi de 1la
méthode de datation par le radiocarbone réside dans la diversité
des origines du carbone que les tessons de poteries fossiles

contiennent.

Nous avons étudié 1l’apport de carbone dans une
céramique, du a ses différents composants et a son mode de
cuisson, en fabrigquant, dans des foyers de type Néolithique, des
céramiques expérimentales que 1’on a analysées par divers
procédés.

De cette fagon nous avons tenté de mettre au point
une méthodologie particuliere qui a été expérimentée tant sur
les vases expérimentaux que sur des tessons de Poteries
archéologiques. On constate que la meilleure température de

combustion auw laboratoire serait de 350-400°C.

Il se pourrait qu’il persiste malgré tout une
certaine contamination du tesson par un carbone ancien, dont
l’origine n’a pu &tre gqus partiellemsnt £lucidés. Cspendant, =on
influence pourrait é&tre réduite, si, en utili=ant une
température de brulage de 150-200°C, on compensait le faible
rendement de carbone extrait, pour la datation, en utilisant la
nouvelle méthode de datation *2*C par lesz accélérateursz de

particules A. M.S.
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Introduct ion .

L’étude des céramiques par des méthodes physiques ou
chimiques d’analyses a permis d’approcher une certaine
connaissance de leur fabrication, tant au niveau des éléments
utilisés et choisis par le potier préhistorique, que sur les
techniques de modelage et les températures et atmospheéres de

cuisson.

L’étude morphologique des tessons ou des vases permet
pour des époques relativement récentes (Gallo-Romain; Moyen—-Age)
de situer la poterie dans les temps archéologiques et d’avoir
une idée, parfois tres précise, de son &g= (Il ='agit d'uns
datation basée sur un classement typologique, forme a forme,

c’est a dire une méthode d’analyse extérieure donc limitée pour

la connaissance des matériaux). Mais cette étude n‘est
malheureusement pas toujours suffisante ou mé&me possible, par
manque d’éléments caractéristiques dans la forme ou la

décoration du vase, pour donner un dge aux poterie

0]

,

Les tessons sont présents dans de nombreux sites
archéologiques, souvent associés a des ossements ou des charbons
de bois qui sont de bons éléments pour une datation par le =(C.
Mais il arrive que le tesson soit le seul matériel carboné, ou
méme qu'il représente mieux l'activité humaine gue d'autres
matériaux tels que des petits charbons de bois trouvés

éparpillés, indépendamment des zones de combustion.

Il existe pour les tessons une autre méthode de
datation, la thermoluminescence. Dans le <cas de poteries la
mesure de la dose annuelle de radiocactivité pose souvent de gros
problemes et finalement cette méthode, qui peut €Etre préci=e
pour certains types d’échantillons, reste souvent insuffisante

pour les tessons de poterie (Giot et Langouet, 1984).
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Pour ces diverses raisons

nous avons entrepris une
étude compleéete des possibilités d’application de la méthode de
datation par le **C aux tszzon= ds poteries ouw, en genéaral,
aux céramiques carbonées.
L’étude a été menée en trois parties

La léere partie, ou chapitre I, traite des conditions
d’application de la méthode de datation par
le *=C aux potesries.

La Zeme partie, ou chapitre II, dfcrit les eupérimentations de
cuissons de poteries effectucdes a
l’Archéodrome.

La 3eme partie, ou chapitre III, traite de toutes les analyses
effectuées sur le matériel expérimen*tal puis
sur des échantillons archéologiques C’est
dans cette partie que sont tirées les
conclusions pratiques, proposées pour
l1’application effective de la méthode de
datation aux tessons de poteries
archéologiques.

Mais cette étude reczste incomplete sur différents
points :

- du point de vue théorique ! certaines expériences n’ont pu

2tre faite=s (céramigues confectionnéss avec un
organique ancien).

- du point de vue =expérimental : il n’a pas été possible

d’effectuer wun grand nombre d’analyses sur les tessons
archéologiques provenant de tous les types de gisements.



(1]

Chapitre I

APPLICATION DE LA METHODE DE DATATION PAR LE
CARBONE 14 AUX TESSONS DE POTERIES.

lére partie : Le principe de la datation par le carbone 14
(LIBBY W.F., 1955)

I.1/ Le 2 dan= la nature

Le carbone 14, qui est un des +trois isotopes du
carbone (*=(C, =(C, *=C), est produit continuellement dan= la
haute atmosphére par réaction de neutrons dus aux rayons
cosmiques sur les noyaux d’azote 14 selon la réaction :

14 1 14 1
N s [ =———=————ee > C+ p
7 0 8 1

(Un neutron percute un atome d’azote 14 qui se transforme en un
atome de carbone 14 avec émission d’un proton).

C’est ce qu’on appelle un isotope cosmogénique.

L’isotope ainsi formé est radiocactif et se désinteégre
en émettant un rayonnement P'(électron) avec une période de
5730 ans environ (période reélle). Comme la période est
suffisamment longue, elle permet au *%C, en =e mélangeant aux
deux autres isotopes du carbone, aprés s’Btre rapidement cocxydé

en *%C0z=, de descendre dans le=s couche=s les plu= bas: de

0]
(5]
t

1’atmosphére. Il peut alors s’incorporer aux €tre= vivants par
photosynthese, respiration et nutrition, et dans les océans sous

forme de bicarbonates de calcium, dissous dans 1l’eau.

Il se produit un équilibre entre la production et la
désintégration qui se traduit par un Trapport LG =0
constant, de l’ordre de 10=*=, La matieére carbonée qui subit
des échanges permanents avec le COz de 1’atmosphére présesnte

un taux de radiocactivité constant de 13,6 désintégrations par



minute et par gramme de carbone (exprimé en dpng).

En fait le rapport 14C/120 a légarement varié
dans le temps, & cause des variations de flux des rayons
cosmiques, liées & l’activité solaire et aux valeurs du champ
magnétique terrestre, qui influencent la formation des neutrons
générateurs de **C. En pratigque, en premiérs approximation on
ne tient pas compte de ces variations que de toutes maniéres on
sait &tre faibles. On =3uppose ainsi gque l'atmosphéra du temps
passé a toujours eu, ou du moins pendant les 50 derniers
millénaires, une teneur constante en radiocarbone.

Lorsqu’il vy a "mort" de 1'échantillon, 1’échange
moléculaire n’existe plus et la quantité de '=*C décroit
suivant la loi de désintégration :

-t
A = A e
t 0

Ay= activité de la matidrs & l'instant t (moment d=
l1’analyse)
Ac= activité de la matiéere & l'origine (13,8 dpmgl)l- t=0 -

A = constante de désintégration liée & la période du carbone 14

Environ 50000 ans apres la fin des échanges entre
l1’échantillon et l1’atmosphére ou le bicarbonate de 1'eau de mer,

le taux résiduel de **C n'est plus détactable.

On congoit donc que la méthode de datation par le
i4C con=ists, dans =2on Pprincipe, A& mMEesuUrsr la tensur
résiduelle en **C d'un échantillon & dater et 4 la comparsr A
celle qu’il avait lorsqu’il était en formation. On doit donc,
avant toute analyse, isoler le carbone présent originellement
dans 1'échantillon, en le séparant de tous les autres carbones,
qui ont pu s’intégrer a l’échantillon sous des formes chimiques

variées, apres sa formation..
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1.2/

Mesure de la teneur résiduelle en radiocarbone

1)

les compteurs proportionnels .

I1 s’agit de
détecteurs sont remplis
Le
(électrons émis par les
14),

champ électrique.

puis leur amplification donne naissance & des

compteurs de Geiger—Mﬁller. Les

type

de gaz dont les ions sont soumis & un

transport des charges électroniques

désintégrations des atomes de carbone

impulsions de

tension enregistrées par un compteur.

En général avec ce type de

sont relativement précis.

cette étude,

fait compétitif.

le comptage par scintillation liquide

compteur, les <comptages

Mais dans la plage de temps concernant

est tout a



2) Les compteurs & scintillation liquide .

Ce type de compteur est utilisé au laboratoire de

radiocarbone de Lyon.

Le COz obtenu laors du brfilage de 1l'échantillen ==t

transformé en benzéne. Pour cela il passe d’abord sur du lithium

chauffé a 6800°C et forme du carbure de lithium (Li=C=).

Celui-ci est attaqué par l’eau et se transforme en acéthyleéne

(CzHz=) gui =22t triméri=& en benzéne (CeHs) (unicn de trois
molécules pour en former une seule, plus grosse) sur un
catalyseur (vanadium- chrome sur support d’alumine-silice). En

chauffant celui-ci on récupere le benzene (formé a la surface du

catalyseur) sous forme liquide.

3 ml de benzéne (correspondant A environ 2,5g de
carbone pur) sont placés dans des bouteilles en verre dont la
radicactivité est faible et parfaitement connue. 1 ml de mélange
scintillant dilué dans du toluéne est ajouté dans la Dbouteille.
Les molécules =scintillantes ont la propriété d’émettre des
photons lorsqu’elles sont frappées par les radiations
ionisantes. L’intensité de la scintillation est proportionnelle
a 1’énergie de la particule incidente. Les photons sont détectés
dans un tube photomultiplicateur et +transformés en si
électriques anplifiés par des dynodes (électrodes ou se . pr
un doublement du nombre d’électrons, dirigés a leur tour vers
une seconde dynode, etc..., ce qui produit une avalanche
d’'électrons). Les rayonnements parasites sont éliminés au

maximum par des blindages et procédés électroniques (figure 2).

Le temnps de comptage est en moyenne de 48 heures et
donne l'activité As d= 1'&chantillon. La mssurs == fait an
comparant l’activité de 1’échantillon a4 <celle de 1’étalon

représentant la teneur actuelle de carbone 14 (&gz= T BFl.
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3) Les compteurs par accélération , ou accélérateurs.

Ces typezs de compteurs sont trés récents . L

0]

a compter les ions de carbone un par un, dans
e t non de mesurer les radiations

érés (environ 1Mev/nucléon 3 Me v

valt § Nucléon = proton ou nsutronl,
-, P -, $ 1 e A I e -1 = - - 2 -1 2 o~ =, — . £
et peuvent €etre identifiézs de fagon unique, détectes a8t comptés

par la mesure de leur perte d’'énergie (8E) et de leur énergie
t

totale (E}. En ce qui concerne le carbone 14, cet

permet de faire la séparation de **N et '<C par icnisation
du carbon 1'état C~ (N- n’exizts pas). Cetts séparaticn reste

impossible spectrométrie de masse classique. La mesure se fait
donc apres accélération, en déterminant les rapports 1=0/1=2C

il
Pt
fu
m

et 2C/'2C d=s= Achantillons 1*&talon.

Par rapport aux compteurs classiques, un facteur d’au
moins mille est obtenu sur la quantité de carbone utilisé
puisqu’il suffit de 1 & 2 mg de carbone, et le temps de mesure

d’un échantillon est réduit a quelques heures.



La précision des mesures est actuellement en
amélioration et souvent similaire aux performances des
techniques de comptage <classiques (environ 1%). Mais une

précision de l’ordre de 0,5% devrait €&tr2 obtenue dans un prochs

avenir (Yiou F., 1985).

1.3/ Calcul de 1’aze.

Tous les laboratoires de *=*C ont adopté les mSmes
conventions

- période = 5570 ans

- As = activité de référence mesurés a 1'aide des
l’acide oxalique NBS (National Bureau of
Standard) dont 95% de l’activité représente
celle de 1’atmospheére en 1850 apres J.C.,
c’est a4 dire avant l’ére industrielle ©pendant
laquelle 1’atmosphere est enrichie en COz
"mort" (charbon et pétrole).

- toutes les dates sont données a partir de 1’année
de référence (1950 apres J.C.) et notées BP
(before present).

- l’erreur donnée sur chaque datation représente une

déviation standard () - (figure 3) -
68 %o
95%
95 %
%8 % ’ 99.8%

3¢ 2T _LAaT dge _m___z:_i-_.w'_j

r i ' mesure ! ' P
5500 5600 5700 5800 5900 6000 6100

Figure 3 . Intervallesx probables de situation de I'age réel a
partir de l'a8dge mesurd.
Exemple pour un 2ge mesuré de 5800 + 100 BP, on a 4B8% de probabilifé d’avoir un age réel compris entre S700

et S800BP, 95% entre 5600 et 4000BP, 99,874 entre 3300 et 4100BP.



1.4/ Calibration dendrochronologique .

Pour le bois il existe une autre méthode de datation
que [’on appelle "dendrochronologie". Elle consiste en

1'établissement de séquences chronologiques & partir de la

mesure et du comptagz des cernes d’un bhois. En effet, les
conditions climatiques sont largement responsables des
variations annuelles de la croissancs du beis d’un  arbre. On

peut déterminer celles-ci & partir des différentes épaisseurs

@

3 cernes. Les valeurs correspondant a4 un arbre forment une

=
o
@

U gqui donne une image des wvariations des pPrincipaux
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urs climatiques au cours de sa périodes de vie. Une série de
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es sur les arbres d’une memns ré
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130 rermat 4= con=stituer

(i

une séquence dendrochrocnologique. Les séquences résultant de
mesures sont calées sur 1’échelle du temps absolu, soit de
proche en proche en partant de vieux arbres vivants puis
d'arbres morts, soit par des recsupements avec d’auwtres donn
chronologiques éventuellement historiques (Ruoff, 198% 3 Giot,
1984).

Lorsque 1'on a daté les cernes de bois tres anciens,
on a constaté un écart croissant & partir de 1’année 2000 BP
entre lez dates =27 =t le=z date= =2n  ann&ss rasllsz ou
"solaires". Ces dernieres se sont trouvées de plus en plus

anciennes par rapport aux dates mesurées par 1s12(, C=t &cart

cst variable suivant les diverses époques et il semble atteindre
un maximum correspondant au début du néolithique en Europe (7400
BP). Il eszt maintenant assez bien connu pour qu’une table de

cemment publids., Le=z  datss =ont donc

it

correction ait pu €ires r:

exprimées en années BP (calendrier **C) =i =lle= ns =ont pasz

corrigées, en années "cal BF" (calendar ou calibrated) -anglais-
ou en années "avantJ.C." ou, "apres J.C.", "avant notre ére® ou
"de notre ére" (calendrier normal) —-frangais-, =si elles sont

corrigées. Le passage de 1’une a4 1’autre par la correction
dendrochronologique se fait avec augmentation de l1’'incertitude

inhérente & chaque date (figure 4).
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Figure & Ecarts entre les ages réels et les 8ges obtenys
par le *70 pour les hult derniersz millénaires.

e W0

On Peut théoriquement mesurer les activités

d’échantillons datant des 50 ou 60 derniers millénaires. En

pratique les erreurs dues a de trés petites instabilités des

appareils et a 1l'imperfection des préparations chimiques
limitent la méthode a l’estimation d’&gs= plus jesunes gus 40000
ans (figure BH).
L. Conditions pour qu’une datation soit réalisable
- Nature du carbone :

La premiere condition pour la datation d’un

échantillon est que celui—-ci contienne une quantité suffisante

de carbone. Mais il faut surtout que ce carbone corresponde bien

<

a 1’événement que 1’on veut dater, c’est & dire que 1’on ait
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100% de carbene originel. I1 faut pour cela éliminer avant la

mesure de la radicactivité tous les carbones d’crigine
secondaire plus anciens ou plus récents que le carbone originel.
Donc guelque 30it 1’échantillon, il subit un
prétraitement chimique destiné a eliminer les impuretés
auraient pu se fixer au carbone initial

carbonées Atrangéres qui
u

is l’enfouizsement de 1'échantillon.

Plus ['échantillon est vieux, plus il ezt sensible A

une contamination par du carbone r

[l

cent (figure 8)

erreur
P
(anneces)
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o Erreur obtenue swr oune datalion U0 =1 une
certaline Yraction o' un échantillon, Indigude sur
chagque courbe, ext contaminde par du matdriel
avant une activitdé plus forte, exprimde en
ditftérence o dge entre 'dchantillon et le conta—
minant., (daprés Qlsson, 1R74).




Il arrive que le contaminant =soit plus ancien que
1’échantillon, mais l’erreur ainsi induite est moins importante
que dans le casz 4'un contaminant plus récent (figure 7).
crreur — ————— T T 1
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Fraguwre 7 . Errewr obtenue sur une datation 90 =i une
certaline Yraction o un échantillon ext contaminde
par dw matériel ayant une activite plus Tarible,
expringe en différence o Qge entre I'échantillon et
e contaminant., (D aprés Olsszon, 1974),
De ce fait tous les matériaux carbonés ne scnt pas de
bons éléments de datation.
- Quels sont les bons éléments pour une datation i=C 7
Les matériaux d’origine Dbiclogique, végétale ou
animale , tels que les bois, os ou charbons de bois ne posent
pas de problémes quand a leur teneur originelle en carbone.

Les sédiments carbonatés sont beaucoup moins fiables

car leurs compositions isotopiques sont trés variables du fait



de leur formation (réactions chimiques et équilibres
géochimiques influencés par de nombreux facteurs), except
faite des tufs calcaires.

Pour certains natériaux la teneur originelle en

arbone est mal deéter (tessons de poteries, mortiers) et

Q

iné
r datation semble difficile

H
v
P

=7

Durant son enfouissement 1’échantillon a pu @&trs
"enrichi" en carbone d'origine secondaire, soit par des matieres
aumiques, =oit par des carbénates, suivant 1’activité

biochimique du milieu.

Les carbonates sont @liminés par une attaque complete
e

a l’acide chlorhydrique HC1 3% (8% en poids 4’HC1l par liztr de
zolution agqueuse). L’élimination des matiares humiques
secondaires pose plus de problemes car leur COnStitution
chimigue est wvariée et donc leur résistan aux solwvants
également. Elles sont en partie éliminées pa une extraction
basigque a pH1!l (pyrophozphate de sodium par exemple

— Conclusion

Les ossements et les charbons de bois de grande
taille seront préeférés pour une datation. Les boiz et les
coquilles sont des éléments dont la datation peut Etre fiable

mais avec certaines réserves.

Les tessons font partie des éléments dont 1'origine
du carbone est mal comprise. C’est ce point que NOWUS NOUS
efforcerons d’élucider au cours de ce travail, afin de savoir si
1’on peut classer les tessons de poteries parmi les échantillons
fiables.



2éme partie : l’origine du carbone dans les poteries et le

probléme de leur datation par le carbone 14

Le carbone que 1’on retrouve dans un tesson de
poterie archéologique peut avoir plusieurs origines. Il peut
provenir des éléments composant la pdte céramique, c'e3t & dire

l’argile ou le dégraissant.

Il peut également lui &tre incorpors lorz 4o la cuis=son, par

enfumage, et proviendrait alors du combustible.

Il peut encore &tre inté&gré A& la poteria apr4s =2a fabrication,
au cours de son utilisation, soit par les aliments qu’elle a pu
contenir, soit par le feu qui a pu servir a cuire ces aliments.

Le carbone proviendrait alors de l’utilisation de la poterie.
Enfin, le carbone peut &trs apporté i la céramiqus lors de =on
séjour dans le niveau archéologique. Ce carbone serait alors du

a4 une contamination par le sol.

IT.17 Définition d’une p&te céramiqus . (Dufournisr, 13978)

Une pé&ts céramiguse 85t ess2ntiellement conztituds
d’un mélange de :

- minéraux argileux (silicates hydratés, le plus
souvent silicates d’alumine) dont 1’une des propriétés physiques
essentielles est d’acquérir une grande plasticité en présence
d’eau.

- minéraux non argileux (sable siliceux parfois
calcaire et métaux lourds ou minéraux non métalliques). Treées
souvent la matrice argileuse contient une certaine proportion de
matieére organique. Les propriétés dégraissantes de ces minéraux
non argileux et/ou de la matiére organique en font des éléments

indispensables & la confection des poteries (voir I11.2.2.p.27).

Les exigences du potier (esthétique,qualités fonction-

nelles du vase) 1’ont parfois amené 3 modifier le faciés d’'une



argile brute soit en ajoutant un dégraissant soit en la
tamisant, sSoit en la lavant, soit en la décantant, sSoit en
mélangeant des argiles de natures différentes ...

L'observation des deux types de matériaux de Dbase
(argile et dégraissant) offre des données d’un grand interet

archéologique (Arnal, 1887).

Une pats céramigus pré=sente donc toutes=s le=
caractéristiques d’un mélange et le carbone présent dans le

tesson sera lui aussi un mélange de diverses origines.

I11.2/ Les différentes sources de carbone

11.2.1) L’argile .

Les argiles wutilisées par le potier ont été
soigneusement choisies en fonction de leurs propriétés
physiques. Ces argiles peuvent &tre =o0it dez argilez ou des=s
limons argileux récents, de surface, affleurant a proximité du
lieu de fabrication des poteries, soit des argiles anciennes qui
sont des couches géologiques mises & 1’affleurement par des
carriéres ou encore des argiles de décalcification déposées en
grottes. '

Toutes les argiles ~contiennent de la matiere
organique finement dispersée qui intervient sur les propriétés
physiques telles que la couleur mais également la plasticité et

la cohésion.

las les argiles de surface (assimilées & des sols).

Dans les argiles de surface, d’origine récente, les
éléments organiques proviennent de la décomposition des matiéres
végétales , les tissus ligneux principalement, qui se +trans-
forment au cours du temps. I1 s’agit d’un processus de

carbonisation et minéralisation.

Les molécules complexes de la matiére organique

subissent une décomposition microbienne puis une partie subit le



processus de minéralisation primaire. Une autre partie sert de
matériau & 1’édification de molécules nouvelles de plus en plus
complexes, de nature colloidals et de couleur foncés (humuz).
Des liens plus ou moins étroits se créeent entre les composés
humiques et les composés minéraux (argiles et oxydes) ‘puis ils

se minéralisent & leur tour mais plus lentement que la matiere

organique frafche (minéralisation secondaire) - figure & -
M.0. fraiche minéralisation
(litiere) primaire * 002, S0.7, PO,

NHa*, NOz, etc...

humification réorganisation
HUMUS minéralisation €0z, PO, 80477,
—p
secondaire NO=~, NHs* etc...

Figure 8 . Décompoxition de la matiére organigue (m.o.) fratche,
(D aprés Duchaufour, IP84).

Donc 1’utilisation de 1l’argile de surface par le
potier ©préhistorique apportera diverses matiéres carbonées
d’ages différents. Cellse=s psu évoluées provenant de= la
décomposition de la litiére récente n’auront pas d’'influence sur
la teneur en radiocarbone, par contre celles correspondant au
résidu de 1’évolution prolongée, dans 1le sol, de matiéres
organiques anciennes, pourront vieillir considérablement
l’activité en diminuant la teneur originelle en radiocarbone. La
part de 1’une et de l’autre de <ces origines Ade carbone est
évidemment indéterminable, et dépend des conditions locales du
lieu d’extraction, & 1’époque du prélevement, de sa profondeur

dans le sol, ainsi que de l’activité passée de celui-ci.



b/ les argiles sédimentaires .

Ces argiles peuvent #&trs trész riches en carbone, ds

1% pour des argiles glaciaires ou all

origine marine. Si ces argiles ont été transpo
redéposées, la source et 1’&zge desz cConstituantsE organigues
deviennent tres complexes. 1 faudrait connaitre exactement le
lisuw d& prélévement , pouvoir échantillonner l’argile wutilisée
pour la fabrication dez céramiques et tenter de faire intervenir

un facteur de correction. Mais ceci n’ezt pas souvent possible

La reconnaissance de 1’une ou de l1’autre de ces deux

origines est parfois ©possible, en +tenant comnpte de deux
e

zrvations (Picon, 1373)

|
0]
Y

n général l!la proportion de dégraissant d’origine naturelle
est relativement faible (gquelques pourcents). Elle est
souvent beaucoup pluzs importante lorsqu’il s'agit d’un
dégraissant ajouté artificiellement (20%, parfois 40%).

- La taille des grains d’un dégraissant naturel ne dépasse pas
quelques millimétres et est assez homogene, tandis que celle

d’un dégraissant ajouté est trés hétérogene.
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dégraissants organiques .

Les éléments organiques, qui peuvent 8&trs prészsnts
naturellement dans 1’argile, augmentent sa plasticité. I1
représentent différents stades de décomposition de la matiére
organique et leur influence sur la teneur en radiocarbone est
variable. Mais bien souvent il s’agit de composés anciens qui

sont donc de mauvais éléments pour la datation. Ils devront &tre
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éliminés avant la datation de 1’Achantillon (annexe c).

Les dézraissants organiques ajoutés par le potier
peuvent &tre ds différsnts=s natures : sexcréments, herbes, paille,

cendreszs. Csux-ci sont généralement
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d
ramique, et sont donc de bons éléments pour

artz (351i02). Il présente deux types de

F

u J
iocns lors de la cuisgson, il peut &n se combinant a la pat

réact 3 =
argilense former des silicates, ou simplement se transformer en
silice libre

- La calcite (CaCO03). On la trouve généralsment en
proportion de 20%. Lors de 1 cuisson lle =g +transforme en
chaux (Ca0). Dans les céramiques la dislocation est rarement

compléte car dans le four de potier les températures sont trop

basses ou maintenues élevées trop peu de temps. En fait on

retrouvera le carbonate dans les tessons car la chaux vive
t

formée pendant la cuisson zc réhydratera et se recarbonatera par

fixation du COz de 1'azir =i =lle n'a pu == combinsr avec  lsz
autres constitwants de la pits, ou =i ls calcium ne ='s5t pas
combiné aux silicates.

Les <coquilles pilées =sont un autre type de

dégraissant carbonaté que l’con peut retrouver dans les tessons

archéologiques.

Tous les dégraissants carbonatés ne se présentent pas
actuellement dans le méms &£tat qus lors de la fabrication ds  la
poterie, car comme nous l’avons vu précedemment il peut y avoir
fixation du COz atmoczphérigus. E
températures de 650°C a B800°C (De Atley, 1980) ils
décomposent et forment de la chaux. A travers le temps les treés
fines particules de chaux se recomposent avec le COz ds
1’environnement. Il y a donc introduction de carbone d’origines

variées, atmosphérique ou géologique, et le matériel contient
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proportions inconnues ¢

- du carbone originel du coquillage ou de la calcite,

- du carbone de 1'atmosphere préhistorigue,

- du carbone de l’environnement de dépot.
Les carbonates doivent donc tous &tre £liminés lors
de la préparation chimique de 1’échantillon pour = datation,

par une attague acide prolongée (voir annexe c).
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d
argileux sous forme d’impuretés.

11.2:3) La cuisson primaire .

Iés le néolithique on observe des variations de
coloration des céramiques, allant du rouge brique au noir
intense, €t qui peuvent &trs attribusesz a4 différentz mode=z de
cuisson primaire. Le mode de cuisson d'une céramigque peut &trs

défini en quatre points (Alcamo, 1983 ; Arnal, 1887).
- La structure de cuisson, gui peut €trs un four ou
simplement une aire de cuisson.
— Le combustible utilisé.
- La temperature de cuisson.

- L’atmosphere de cuisson.

Le rézultat de la cuisson ne dépend pas unigquement de
la température maximale atteinte mais également de la vitesse de
nontée en température et du temps pendant lequel la température
maximale est maintenue, juste avant le refroidissement. Des
températures de cuisson dépendent l’homogénéité et la dureté des

céramiques (Andrieux, 1887).

On peut distinguer 2 périodes dans une cuisson :
— la cuisson au sens strict (s.s.) qui est la période pendant
laquelle il y a élévation et maintient de la température,
- la post-cuisson qui est la période de refroidissement du

foyer.
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3a/ Cuisson en atmosphere étouffée .

la cuisson

%]
w

Le combustible portée a haute température

subit une carbonisation tres rapide du bois
et dégage dans l'atmcsphére du four une masse importante de
produits gazeux combustibles. 5'il n’y a'pas suffisamment d’'air
pour les briler, ils se décomposent en pr t des fumées

o) n
brunes et blanches, denses et suffocantes, trés char

gées en eau.
L'atmosphére contient alors du carbone en suspension. Cette
atmosphere peut #tre entrstsnue artificisllsment. On peut

l1’obtenir dans des fours du type de ceux de l’antiquité mais

également sur une aire de cuisson aménagée en conséquence. Il
suffit d’un simple trou dans le sol, rempli de bois et de vases,
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d
mment chargé en combustible pour entretenir une fumée
q

Sa

chargée en produits pyrolytiques. Taut que le four ou le
foyer renferme du matériel non carbonizé qui es3t toujours
capable d’émettre des composants volatiles (Montagu, 1972 3

Letsch et Noll, 1383} l’atmosphere confinée se maintient.

la post—-cuisson . Dans un four il suffit de boucher toutes

les ouvertures juste apres la derniére

charge. Sur une aire il faut recouvrir entiérement de terre au
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ration par oxydation lors du refroidissement.
Le= céramiques obtenues sont alors totalement noires

dans le corps de la poterie lui confére une

3b/ Cuisson oxydante .

la enisson _S.sS. dans un four il suffit que l’atmosphére de

la chambre soit proche de 1llatmosphere extérieure. Sur une aire
il suffit de laisser briuler le combustible sans recharger de
telle sorte qu’il se produit une aération. La charge brile, le
dégagement de produits gazeux est progressivement ralenti, la
fumée pyrolytique fait place & une fumée blanche essentiellement
et l’atmosphére devient progressivement oxydante. Le carbone se

dégage sous forme de COz.
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la Post-cuisson . Elle se produit spontanément locrs du

refroidissement.
Les céramiques sont de couleur rouge ou jaune suivant
la nature de l'argile utilisée.

k)

Kenarque .

(€Y}
(g

Le carbone provenant des produits gazeux combustibles

oS

est quacsi-contemporain de la fabrication de la céramique. On le
1

retrouve principalement dans les céramigques cuites en atmosphére
plus ou moins "étouffée", qui en sont imprégnées.

C'est a ces céramiques nocires, riches en carbone, qu
nous nous sommes particuliérement interessés. (Il faut noter que
le carbone n’est pas le seul élément de coloration d’une
céramigue cuite en atmosphere réductrice. Interviennent
notammnent le fer (Fe2+) et le titane (Tid+) (Manning, 1975

Courtois, 1976 (4).

D

C

I1.2.4) Utilisation de la poteric .

La céramique a pu contenir des éléments variés
notamment de la nourriture, ou servir a les cuire. On peut
observer par cette utilisation une contaminaticn par le carbone
des matiéres contenues, cu par la suie du feu. I1 s’agit de
faibles quantités d’un carbone contemporain de la fabrication et

qui constitue donc une bonne base pour la dataticn.

On peut se trouver parfois devan*t des conditions trés
exceptionnelles (De Atley, 1980) :

- 8i le vase a subi un traitement apres cuisson pour
le rendre plus imperméable, il faut se méfier car il peut s’agir
pour certaines régions de revétement=s d'azphalts. Il faut azlors
exclure ces échantillons.

- si le combustible servant A& cuire les matériaux
dans la céramique est de la houille, ce qui peut arriver dans
certaines régions, la suie n’est plus un bon élément pour la

datation (matériel carboné treées ancien).



Les céramiques enfouies dans les couches archéo-
logiques subissent l’histoire géochimique du milieu. Elles sont
exposées a la contamination par les produits carbonés issus du
sol suszjacent, notamment les radicellez et les hunus.

Les céramiques cuites a faibles températures sont
tric sensibkbles A& 1’altération mécanique, atmosphérique, ou

pédologique, mais on peut supposer que les céramiques les plus
étan

ches seront les moins altarées par les Processus
pedo legigues

Cztte scource de contamination ezt variable selon les

environnements (climat, profondeur d’enfouissement o 0w

Certaines dates ne =sont pas treés affectées (Ralph, 1959
Stuckenrath, 1963), d’autres, obtenues sur des tessons soumis a
un climat tropical, sont contaminées par des matieres organigques

récentes. Dans 1les =zZcnes volcaniqueg, les tes

L2

ons =ont
exceptionnellement sujets & une contaninaticn par 4du  carbone

n
mort (De Atieéy, 18980 4§ Dufournier, 18976).

t
i

Dan s solzs ol s’exerce une activité biologique, il
n'y a pas accunulation des matiéres organiques, mais
renouvellement. Certains composés tres labiles (peu stables) ont
des temnps de vie tres courts alors que d’autres,
biorécalcitrants, semblent plus vieux (Gilet N., 1978 3
Gilet-Blein et al., 1980). Le tableau I résume certains travaux
de J.Balesdent (1982) concernant des résultats de datation d
fractions extraites d’un horizon B (50 cm) d’un Andosol! (+type de
sol noir des régions humides, fertile, riche en matiare
organique). On note qu’il peut y avoir 1000 anz d’écart sur
1’8ze apparent de=s différentes fracticonz. On comprendra aizédmsnt
en voyant ces résultats l1’inter®t gque présente l’extraction des
natiéres organiques pour l1’amélioration des datations des

cdéramiques.
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carbone organiqgue./

carbone total (%) d&dges apparsnt

extrait alcalin pH10
(acides fulviguesz) 24,4 2110 + 80

exXtrait alcalin pHI12

(dissolution partielle 50,8 2880 + g0
des acides humiques)
HF-HCl suivi de
NaCH O, IN (disso- 950 3400 + 1CO
lution des argiles -
acides humiques)
résidu (humine) 15,0 2900 + 2¢
»  Age apparent des  JdiFTérentes Traotiony  organiques

ol “un sol. (Balesdent, P85

Farmi les carbones d’origines variées contenus dans
les tessons de poteries, certains sont . éliminés lors des

traitements de laboratoire :

- les carbonates (récents, anciens ou contemporains),
par une attaque acide (HC1).
— une partie des humus (récents), par une attaque

basique (NaOH; NaaF=0-, 10H=01.



Il reste donc dans 1la céramique traitée, en

proportions inconnues @

le carbone provenant de 1’argile (généralement tres ancien).

le carbone prcvenant du Jdégraissant végétal (contemporain de
la fabrication).
le carbone provenant du combustible, par enfumage lors de la

cuisson primaire (contemporain).

le reste du carbone provenant du sol et qui n’a pu €tre
éliminé par les attaques chimiques successives (généralement

récent).
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Séne partie : synthése bibliographique des datations
radiocarbone effectuées sur des céramiques.

Bien que différents auteurs aient effectué des
teries {(tablsau II1, aucuns

datations **C sur de=s tss=sonz= de po
t

ude systématique n’a éncore été réalisée.

C'sst en L9E6C que STUCKENRATH fit les premiers essais. Il

conparait les datations obtenues sur des tessons A& celles
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obtenues sur d’autres matériaux. Les premiers résulta
gncourageants puisque sur les 10 mesures au mnoins (=1

correspondaient assez bien a 1’&gs

R e i
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d’ailleurs pas toujours tres précis. Toutefois ces résultats ne
r

fo
oncernaient que des échantillons isolés répartis en de nombreux
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, Ce gqui avait l'inconvénient d’'empecher toute comparaison
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Entre 1964 et 1970 KOHL et QUITTA (1964, 1970), ENGSTRAND
1 e} e

(18685) et TAUBER (1970) ont & leur tour daté des tessons 4
poteries. Il s’agissait également d’échantillons isolés, et pour
certains d’entre eux aucun dgs de référsnce ne  lsur &tait
associé, ce qui rend ces résultats trés difficilement
exploitables.

En 13S8C DE ATLEY publia un travail qui reposait sur
deux séries d'échantillons. Les contextes géologiquesz et

archéoclogiques (nature des argiles, environnement ...) étaient
trés particuliers, notamment pour le site de PALAU (Philippines)
ou une partie des échantillons provenait d’'une =zone volcanique
en activité, mais ce travail apporte des données tres
intéressantes en ce qui -concerne différentes causes de

pollutions.

En 1983 et 1985 EVIN publia wun récapitulatif de quelques

résultats obtenus aux laboratoires de Lyon et Gif-sur-Yvette,
sur des échantillons provenant de sites de 1’Afrique de 1’'Cuest.

Ces résultats, qui permettent la comparaison des dates sur
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s de poteries avec celles obtenues =sur des charbons de

bois ou des coguilles, sont assez bons dans l’ensemble, puisque
sur leg 13 datations de tessons, seuls les 4 provenant de la
série de 1283 donnent des dges légdrement plus vieux et, en tout
cas, ne sont pas erratiques.

Aucun de ces textes ne fait part d’une méthodologie

particuligre pour la datation des tessons. Ces échan*tillons o

woi des traitements de laboratcire identiques a ceux effectués

sur des charbons de bois ou des terres charbonneuses, malgré la
d

je différence de nature de ces matériaux.

Dans 1’ensemble, les &zes chisnus sur lsz tssso
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n
un peu trop anciens par rapport a ceux attendus, il est

qu’ils soignt trop récents. Les dgs= apparsnts  dss tes:
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restent cependant souvent tres proches de ceux correspondant a

&

contexte archéologique. Mais il ¥y a hélas des exceptions, e

ct

cela nous a incités a mener une étude plus approfondie sur les
phénoménes de - carbonisation, et de décarbonisation, des

céramigques.

Essais préliminaires.

S

Avant toute étude systématique, nous avons effectué
des datations sur des tessons provenant de 8 sites
archéologiques :

- Cued Chebbi et Kneivissa V (Mauritanie), échantillons fournis
par S.AMBLARD (Centre d’Archéologie
Africaine, Paris).

— Chassey (Bourgogne), échantillons fournis par J.P. THEVENOT
(Direction Régionale des Antiquités
Préhistoriques de Bourgogne).

- Jugy en Bizier (Bourgogne), échantillons fournis par M.JEANNET

(Archéologue & Charnay—-leées-macon).

Les résultats (tableau III) sont tres bons, seul
1’échantillon de la couche n°39 du site de Chassey donne un 3&ge

beaucoup trop récent.
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référence ige en années BP auteurs
ou n® de | poterie autre aatériel et locali-
comptage ou estimation archéol| sation.
UCLAIBISH | 1320+120 148080
UCLAIB35T | 6330+80 { 1480+80
UCLAIBIST | 4370480 peut-dtre bon?
UCLAIRSSK | 3730+80 attendu + jeune DE ATLEY
UCLAIR350 | 4475480 1055+80 {1780)
CLAIS J800+50 1480480
7al#80 |6300 ans trog vieux
J760+80 1800+80 falau
*FF 8150480 | 5000 ans trop vieux (Philippines)
Ucia wb 18902400
UCLAIRIIA |5600+80 AD 1100-1300
YCLAIRIER | 435+%0 AD 1400
UCLAIRIIF | &20+110 AD 1440 DE ATLEY
UCLAIRIIG | 575460 AD 1225-1280 {1980)
UCEATR4EE | 2M45+80 420460
Ji0+60
UCLAI?48D | sup. 1007 Sud Quest
Roderne AR 1300-1400 E.l.
UCLAT4SF | sup. 1007
noderne 210480
Ly.232 8330+160 Ly853,4020+150 EVIN
Ly. 437 J830+120 Lyde, 35304130 {1983)
GIT. 1884 | Me0+100 | GIfI761,2670+100
GIT. 1970 | Ja50+140 | GIf1488,34504110 Hauritanie,
Ly, 2159 | 1910+210 = Séndgal
Ly 1343 | 1160+220 -
Ly2503 aoderne Ly2504,2530+190
Ly2305 §10+170 Ly2506,710+85%
Ly2507 750+130 Ly2508,750+20 EVIN
Ly2509 7204140 Ly2510,530+ 140 (19851
Ly2301 3350+130 3000 a 2500
Ly 2502 3310+200 3000 a 2300 Hauritanie,
Ly2274 0404160 000 & 2500 Sénégal

référence age en années BP auteurs
ou n® de | poterie autre matériel et locali-
comptage ou estisation archéol.| satiom
p.26i 1263+54 619+103

p.262 1032454 1189+93

p.373 200447 peu av, ADIZ00

8. 370 1157 +48 ADIO0-300 STUCKENRATH
0. 372 1864458 aprés ADIOOO (12:3)
p. 406 1525438 AD£00-200

p.267 77181 peu av.ADI200 | permsylvanig
0. 347 782453 peu av, ADIZ00

Bln.36 | 41204100 =

Bln.50 | &310+200 &480+210

BlIn. 85 | 3345+100 -

Bln.38 | 3990+160 =

BIn.83 | &215+100 =

BlIn.85 | 5940+100 o

Bin.74 | 3225+4100 = ROHL et
BIn.57 | 4430+100 = AUITTA
BIn.75 | 7030+100 o (1?64)
Bln.f15 | e430+100 =

Bln.5e | 8370+100 = Berlin
Bin 119 | &d40+100 -

Bla. 123 | &280+100 =

BIn.57 | 61804100 =

St.I140 | 2110+105 |Stii4 2030+110

St 1142 | 2060+120 |St1143 1893+103

St.1350 | 19954100 =

St.1351 | 2100490 =

St.1352 | 26854110 = ENGSTRAND
St.1353 | 1875470 - (1985)
St.1394 | 23004110 =

St.1355 | 23754115 =

St.1386 | JIT0+1ED - Stokholn
St.1357 | 2020110 =

K251 7M0G5+150 |corresp.Val.attendue

K372 TR20+150 5 4 TAUBER
K.?81 100304160 trop vieus (1768}
K.260 7300+130 |corresp.Val.attendue Copenhagen
BIn. 179 | 36870+120 |inf.BIn5i3,5890+80 KOHL et
Bln.549 | 6180+100 = QITTA
Bln.é7s | 61353480 61204100 (1370)

Tableau II . Synthése des résultats de datations
radiocarbone effectuées sur des poteries

qui ont été publiés.
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Bien que les dates soient en général concordantes,
les résultats ne sont pas entiérement satisfaisants car on n'a

pas pu expliquer clairement les causes des quelques résultats

discordants, ni proposer une technologie pour éliminer ou
contourner les différentes pollutions qui faussent les
résultats. Ce matériel ne peut donc gtrs considéré,

actuellement, comme suffisamment fiable pour pouvoir &tre daté
isolément et servir de référence a la datation d’un site archéo-

logique.

En étudiant les trois origines principales du carbone
dans les céramiques (argile, dégraissant, combustible), nous
avons cherché a savoir si ce matériel pouvait, dans certaines
conditions et en utilisant un mode opératoire qui lui soit
propre, &tre fiabls lors de la datation.

L’étude a été faite sur des céramiques expérimentales
obtenues par des cuissons primaires dans des foyers de type

néolithique (voir chapitre II).

dge radiocarbone (années BP)
autres matériaux
site ou estimation
archéologique poteries archéologique.
Couche n°7 Ly3503 :5100+150 Ly2471 :5150+110
Chassey Couche n°8 Ly3504 :5150+120 Ly3472 (51204110
Couche n°9 Ly3505 :4790+120 Ly3473 :5300+110
Oued -
Mauritanie Chebbi Ly3334 :2740+100 4000-2000 BP
KneivissaV Ly33687 :27680+140 4000-2000 BP
Jugy en Bizier Ly3502 :2730+30 Ly3053 :2580+ 150
Ly3054 :2510+100

Tableau III, Essalis préliminaires de datation radiocarbone de

tessons de poterie. Résultalts comparéds aux ages obtenus sur des
ox ou des charbony, ou & dex agex eztimés.
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Chapitre ITI

Expérimentations de cuissons de poteries

FOURQUOI L’EXPERIMENTATION ?

Le probléeme essentiel posé lors de la datation par le

o SRS, [ ;
l“’u d.i:' T2

M
0]
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on=z de poteriez provient d'abord des originez =t ds
la nature tres variées du carbone présent dans les tessons. Les
faibles teneurs sont également un handicap.

Comme cela a été expliqué précédemment, lorsque 1'on
obtient une date a partir d’un tesson, on ne sait pas a priori
si 1’on a daté la fabrication du vase, l’argile utilisée, les

natiéres humigques du sol ou un mélange de ces trois &ze==.

Certes, lors du traitement basique des échantillons
au laboratoire, les matieres humiques récentes sont
théoriquement éliminées. Mais il reste la possibilité de 1la

0}
[y

présence dans le tesson de carbones de 2 &dgs

=

ifféar
de l’argile et celui du dégraissant, ou celui du foyer.

L’étude de 1’influence relative de ces trois sortes
de carbone sur 1’&zgs obtenu pouvait Stre menée de deux faconz

=
=

1- Des datations en tres grand nombre de céramiques archéo-
ent

(D>

e
logiques, apres différ

=

s traitements de laboratoire, et

comparaison des &dz=z3 obt

[\
o |

1us sur les tessons =2t zur d'autres

0]

matériaux (os,charbon de bois...).Une telle étude nécessitait
un nombre considérable d’échantillons. Sachant que le poids

moyen d’un échantillon de poterie doit &trs de B00z 4 1Kz, ce



type de travail ne semblait pas réalisable.

Pe plus il est ass difficile d'obtenir de

[#]

ez

échantillons valables pour la corrélation avec d’autres

matériaux pour 3 raisons essentielles :

- la rareté des bonnes corrélations , sur le tlerrain, entre
les tessons et les autres matériaux.

- le nombre relativement faible de sites en cours de fouilles

- la réticence genérale des archéologues devant la

destruction du matériel.

2- Des datations et analyses diverzes de matériel parfaitcment
connu dans sa composition, sa fabrication, sa cuisson. Cela
impliquait de travailler sur du matériel expérimental, et
cette voie semblait plus rationnelle pour mieux connaitre les
variables en cause. De plus nous avions la possibilité de
faire ce travail avec l'aide de la ©Société des Autoroutes
Paris-Ehin-Rhdne (S.4.F.EK.R.1) dan=z leg cadrese de=z activitéz ds
1’Archéodrome, par legquel nous avons obtenu un soutien

matériel et financier.

C'est donc a partir de matériel expérimental que nous

avons choisi de mener cette étude.

Le principe des expérimentations a été le suivant :

nous avons vu que le carbone présent dans les céramiques aprés
traitement chimique au laboratoire provient principalement de
trois éléments :

- l’argile,

- le dégraissant,

- le combustible.

Aussi la connaissance du comportement de <ce carbone

au cours de la fabrication du vase, et l1’influence relative qui
en résulte sur 1'&ge obtenu , &=t indizpen=zabls A la

compréhension des probléemes posés par les céramiques lors de



leur datation par le '=C.

Les expérimentations se sont donc déroulées a
1'Archéodrome (aire de Beaune—-Tailly, Autoroute Paris-Lyon).
Elles avaient pour but 1’étude du comportement lors de la
cuisson du carbone provenant du combustible, de 1’argile et/ou

du degraissant.

I/ Conception du programme .

L’expérimentation reposait sur la cuisson primaire de
céramigues, en essayant de pratiquer des modes de cuissons de
type néolithique, & partir d’observations faites par différents
auteurs (Picon, 18973 ; Arnal, 1976 ; Montagu, 18739).

I1 était difficile, du fait de la complexité de
l’origine du carbone de savoir immédiatement quelles &taient les
meilleures expérimentations a faire. Le plan de travail a été
cCongu Sur trois ans pour permettre une détermination CcCroissante

des essais nécessaires.

La premiere année l’horizon expérimental était rela-
tivement grand, tant pour la composition des pats= céramiques
(en faisant varier la nature de l’argile mais surtout <celle du
dégraissant) que pour celui des cuissons. Puis, aw vu des
résultats obtenus sur les premiers vases, le champ expérimental
a été concentré sur l1’étude de 1l’influence du combustible. Enfin

la troisiéme série a été limitée a l’analyse de 1’enfumage.

Le nombre de vaszes fabriqués au cours de chaque série
a été défini en fonction des possibilités d’analyses du
laboratoire. Il était difficile de faire la démarche avec une
variété importante de composants et de cuissons. Il a donc fallu
se limiter et faire un choix pour les trois éléments définis:

argile, dégraissant et cuisson.

Différents modes de cuisson des vases devaient
permettre d’étudier 1’apport en carbone, dans la céramique, par

le combustible et par les éléments de composition de la pats. La
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recherche de cuissons en atmospheéere confinée se justifiait par
la nécessité de disposer d’un matériel tres riche en carbone,

donc de vases treées noirs.

-
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Les wvases étaient destinés a étres anal
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laboratoire, et nous avons pris la précaution de les emballer,
avant leur mise en place dans le foyer, dans un grillage fin.
Ceci nous a permis de récupérer une quantité maximale de débris
2t surtout de ne pas les mélanger, en cas de casse en cours de

cuisson.

11/ Déroulement des expérimsntations .

Chacune des trois séries oxpérimentales a été décrite

dans son élaboration et son fonctionnement :

- la premiere, au cours de laquelle nous nous sommes
particuliéerement interessés aux foyers, en cherchant un moyen
d’obtenir des cuissons en atmosphere confinée (le terme
"confiné" ou "étouffé" sera préféré a celui de '"réducteur" car
le phénoméne se produisant dans le foyer ne correspond pas
forcément & un changement d’état chimique, mais peut &trs
simplement un piégeage d’éléments cxtérieurs a la poterie).

Nous avonzs également insisté sur les éléments de

composition des vases (argiles et surtout dégraissant).

- la seconde, durant laquelle le carbone du
combustible a été particulierement étudié pour son influence sur

les &ges obtenus.

- la troisiéme, qui a permis l’étude de 1’imprégna-

tion du carbone dans les céramiques par enfumage.

Les éléments de composition des vases sont un facteur

également trés important. Ils ont été décrits cn détail.



TL. L# Premiére série expérimentale . (été 1384).

RECHERCHE DES ATMOSPHERES DE CUISSONS.

Cette série a contribué & 1'étude et la recherche des

(oY)

tmosphéres de cuisson des céramiques, et des éléments de
composition notamment le dégraissant.

112 vases ont été confectionnés dans un moule de type
éecuelle et ont été cuits dans des foyers de type meule,

alimentés par du bois actuel.
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composition des vases

Notrs choix s’est porté sur quatre types d’argiles.

s
Deux argiles naturelles, représentatives d’un type ayant pu &trs
utilisé par les ©potiers préhistoriques du fait de leurs
conditions de gisement relativement faciles d’acces Bt
d’exploitation. Ces argiles provenaient des terrains de fouille
de G.B.Arnal (Archéologue, chargé de recherche au C.N.R.S. a
Montpellier) qui ncus a fait parvenir :

1 - une argile de grotte , d’origine karstique, de couleur

rouge, provenant de la grotte IV de
Saint— Pierre de la Fage (Hérault). Elle =emble appartenir & un

remplissage d’&gs néclithiguse dans un scl calocitigus.

2 — une argile de percolation , dite triasique, de couleur

jaune, provenant du lieu-dit
"Relais de 1’Escalette" dans la commune de Soubes (Hérault).
Elle se décante par percolation au fond d’une grotte

artificielle creusée lors de 1’exploitation de carriéres de
pierres de taille (XIIIe au.XVIIIeS). Cette argile est +toujours

malléable.

Nous avons égzalement wutilisé des argiles "non

naturelles" :

3 - une argile industrielle , de composition parfaitement connue.

En effet l’analyse de la proportion



de carbone due a l’argile, dans les vases cuits, a été rendue
plus aisée par 1’utilisation d’une ‘"référence". Celle-ci ne

1

pouvait &tres fournie gue r une argile n'apportant pas de

&

L

carbone. (tableau IV).

4 - yne argile de composition mixte, dite enrichie |, pour

étudier 1’influence de l1’activité
biologique d’éléments organiques sur une argile, et 1l’appcrt en
carbone qui en résulte & la cuisson du vase, des éléments
orgzanigques frais (crottin + végétaux) ont été mélangés a

l’argile industrielle et le tout a fermenté une année.

Analyse chimique

P.Feu ©Si0Oz Alz0z F==02 TiCz Cal Hz0 K=0 MNaz=0
cru |5,31 60,34 22,18 7,30 0,91 0,58 0,45 0,12 2,37
uit 83,72 23,42 7,70 0,9 0,62 0,45 0,13 2,50

o Composition chimigue de Iargile industrielle.

1bs le dégraissant .

Les dégraissants utilisés furent de trois natures :
un dégraissant minéral (calcite pilée), un dégraissant organique

actuel (crottin + végétaux ayant fermentés un an) et un

dégraissant chamotté (briques ou céramiques pilées), ne
contenant pas de carbone, et ayant joué le rdle d= référence
lors des analyses (vis a vis du dégraissant minéral).

La nature du dégraissant est importante, mais l’est

également la proportion dans laquelle il est ajouté a la matrice
argileuse. Elle fut de 20% et 40% en poids pour la calcite et la
chamotte, de 0% - 1% et 10% pour le dégraissant organique. Ce
sont des pourcentages que 1’on retrouve dans les céramiques

archéologiques.



Tableaw V . Compasition des pates odramioues. [édre sdrie

gxpérimentale.

Argile Degraissant Degraissant
mineral (%) organique (%)
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Nous avions donc - 4 argiles
- 3 dégraissants.
La conposition des pdts= cCcéramiquses ==t =chématisés  dan=  le
tableau V. Les différentes compositions donnent 28 types de

padtss=s céramiques.

I1.1.2) montagze des va

¥}
a
4]

Les vasess ont été fabriqués par estampage dans un
moule de platrs. Lsurs dimensions £taisnt de= 1'ordre de 20 cm de
diamétre pocur 10 cm de profondeur et environ 1 cm d’épaisseur.

Le poids de chagque vase a été établi a 1| Kg apreés
cuisson, quantité de céramigue nécessaire pour une datation?=C
d’échantillons peu riches en carbone (environ 1lg de carbone
aprés traitements). Etant donné la perte en poids due au séchage

1

et a la cuisson, le poids de p&te humids dsvait Stre des 1Z00g.

=

Apres estampage les vases ont sécheé environ 2 mois a

.
LY

1’abri du soleil (le séchage doit &trs traz pro:
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.+

A

i

h
1D
1,
[0}
L1

— P

o
Q.
)

limiter les risques de craquement dus au retrai

W

lors du séchage).

i (P B Choix du nombre de vases .

Nous avions choisi de fabriquer 4 échantillons pour
chagque type de pd&te pour gus chacun =cit  cuit auw moinz ds 2
manieres, une cuisson oxydante et une cuisson "étouffée", et
pour que chaque mods de cuisson primaire sSoit renouvelable.

Le nombre de vases était alors de 4 séries de 28

vases (112 vases).

I11.1.4) Les foyers .

La premiére approche de cuisson de poteries dans des
foyers de type néolithique a été faite & ©partir d’'une né&ne
construction de base mais avec variation du couvert terreux,
dans l’espoir d’obtenir d’abord des foyers oxydants puis de plus
en plus "confinés". Les cuissons étaient de type meule 1libre,

meule demi-chapée et meule chapée (Arnal, 1887).



da/ la construction de base .

L’aire de cuisson était délimitée par une fosse
creusée dans le sol, peu profonde (environ 30cm) & fond plat, de
diametre de 1’ordre de 2 n.

Des sondes thermiques ont été placées au centre du
foyer, l'une auw niveau du =sol, la seconde plus en hauteur
(croquis n°l).

L= montage du foyer s’est fait par empilement de :

- une couche de rondins de bois a la base
— un lit de brindilles

— un lit d’herbes séches

— une premieére rangée de vases

— un lit de brindilles

= GG o
... jusqu’a ce que tous les wvases aient &té installés. Ils
étaient disposés en cercle, ouverture vers le sol, et répartis

en trois niveaux de 9 vases, le dernier vase étant centré trés
haut dans le foyer. La derniere fournée d’herbe était

entierement recouverte de rondins (croquis n°2 & n°5).

4b/ déroulement des cuissons .

Dans les foyers 1 et 2 gqui étaient du type meule
libre, la quantité d’'herbe séche variait légerement, le premier
en contenant environ trois fois moins que le second.

La mise a feu était simultanée pour ces deux foyers
par des espaces laissés a leur Dbase entre les rondins .Les
courbes de températures ont été enregistrées sur le m&nmns
appareil ce qui a permis la comparaison instantanée du
comportement des deux foyers (figures 9 et 10).

Le premier foyer a accusé une montée lente et
progressive de la température et a atteint 7O00°C. Cette
température ne s’est pas maintenue et le refroidissement a été
rapide. Le second foyer a subi une montée ©plus rapide de la
température et atteint 900°C a 1000°C. Ces températures ont &té

maintenues environ 1 heure, le refroidissement a été rapide.
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Ces températures correspondent & un point particulier
autour des sondes thermiques
a favoriseé

de tirage, lié aux écroulements

dont la protection métallique et céramique

l'apparition de vide et de tirage. Dans les foyers des séries

suivantes nous avons utilisé un matériel plus léger (plus de

protection céramigque) afin d’éviter ces phénoménes particuliers
a la cuisson elle—-mé&me

extérieurs
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Les foyers 3 et 4 ont été recouverts de mottes de
terre (croquis n°8 et n°7), jusqu’a mi-hauteur pour le foyer 3
{(meule demi-chapée), entiérement pour le foyer 4 (meule chapée).

La mise a feu a été simultanée, de la mé€me fagon qus
pour les foyers 1 et 2. La montée en température fut lente et
progressive et atteignit, pour le foyer 3, 750°C a4 la Dbase et
environ B800°C auw sommet environ 4 heures plus tard (figure 11).
Le refrOidissement a été rapide. Pour le foyer 4 (figure 12) la
nontée a été brutale pour les deuxz sondes qui ont atteint 500°C
egn 1/4 d’heurs. Elles ont amorcé un palier stable a 800°C,
enviren 1/2 heure aprés, qui s’est maintenu 4h30 . La sonde
inférieure atteignit 1150°C 8hl/4 apreées la mise a feu, signe
d’un tirage créant une activation «continue de la combustion
gazeuse. La fermeture est restée gquasiment sans effet. Le
refroidissement a été extremement lent et le défournement n’a

u
sible que 4 jours apres la mise a feu. On peut noter une

été pos
tres légere ressemblance dans 1’allure des courbes thermiques
des foyers 1 et 3.
II.1.5) Résultats des cuissons .

Les résultats sont résumés dans le tableau VI.
II.1.8) Conclusions sur les atmospherss de cuisson .

Aucun de ces 4 foyers n’a été "réducteur", mais leurs
degrés d’oxydation étaient différents. Les trois premiers foyers
étaient semi-oxydants, avec la moitié des wvases de coloration
claire et relativement homogeéne et l’autre moitié de coloration
claire a 1’extéricur et foncée en coupe (tableau VI). Ces vases

au coeur foncé étaient essentiellement des vases contenant de la

]
-t

natiere organique frafche, ou gui o©cCccu

m

n

ot

i

i
w

une po=Zition
privilégiée dans les foyers qui les protégeaient des échanges
dair. Le tableauw VII représecnte l’importance de ces facteurs
sur les vases foncés en coupe : en moyenne,

- 70% de ces vases étaient a4 la base du foyer,

- 82% étaient enrichis en matiere organique.



Ce dernier pourcentage confirme 1’affirmation de
De Atley (1880) pour qui certaines argiles tres carbonées
nécessitent un temps tres long d’oxydation lors de la cuisson et
de hautes températures pour briler la matiére organique. Donc
l1’oxydation est imcomplete dans hecaucoup de vases cuits & de
faibles températur=s, et il existe un résidu de carbone, reste
de la matiere organique finement dispersée.

C’est ce que nous observons avec nos cuisson

(67}

expérimentales. Seule la cuisson 4 a atteint une température
trés élevée ot subi une oxydation treés longue, puisque tous les

vases sont de couleur claire homogene (on observe sur la courbe
thermigue une baisse rapide de la température aprezs fermeture
d’une tres grosse fissure qui avait accentué l1'atmosphére

oxydante de ce foyer).

Il semblerait donc que l’on se situe, avec ces 4
foyers, dans le cas d’une cuisson s.s. plutdt réductrice, avec
carbonisation de la matiére organique, suivie d’une post—cuisson
oxydante qui provogue une décarburation, au moins en surface,
des vases. Four la cuisson 4 la phase oxydante a été trés longue

et totale.

Le tableau VIII est un résumé des temperatures et
atmnosphéres de cuisson de ces 4 foyers de la premiére série

d’expérimentations.



coloration des vases vases des- aspect de la calcite
nomore total |brique | brique + |extér.clair |extér.+| quamés ou (CaCO3 Ca0 + CO2)
toyer | de vases homogene | zones coupe coupe tres
foncees foncée foncés | friables
non transformee au coeur (grains ou
1 27 14 4 9 = 3 cristaux. Déout de Cal au niveau des
éclatements en "écailles".
en cours de transformation, ou totalement
2 26 9 1 13 3 9 transformée en chaux, notamment dans les 9
vases tres friables.
transformation variable, nulle & totale,
3 27 13 3 7 = 4 notamment dans les vases trég friables.
calcite tres rarement et trés légérement
4 26 21 # (4) 1/2 2 transformee en chaux.
Tableau VI . Reésultats des cuissons de la premiére série d'expérimentations.

foyer 1| foyer 2 \fayer 3 | foyer 4
% de vases noirs en
coupe, 4 la base du 73 77 37 72
toyer.
% de vases noirs en
coupe contenant de a8 77 86 82
la m.o.
% de vases noirs en
coupe contenant au 73 34 43 70
moins 10% de m.o.
t°.maxi.atteinte |atmosphére de cuisson| durée totale

foyer | base | sommet 5.5. | post-cuisson| de la cuissom

1 700°C = R. 0. 12 h.

2 |1200°C| 930°C R. 0. 12 h.

3 800°C| 500°C R. 0. 39 h.

4 [1200°C| 700°C 0. (?) 0. 90 h.

Tableau VII .

Tableau VIII ,

% de vases noirs

en coupe dans chacun
des 4 foyers.

Relation avec la
position des vases
dans le foyer et leur
composition d'origine.

Résumé des températures
2t atmosphéres de
cuisson abtenues dans
les foyers de la
premiére série
expérimentale, R="étouf-
fee" 0= oxydante,
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aire de cuisson

sondes thermiques: . .
protection ceramique
T°C - Maut du foyer
T°C . Base dufoyer

cr‘oquis n°1

rondins de bois g la base

croquis n°2

rondins de bois brindilles seches
(base)

croquis n°3

Moatage des foyers de la Tere serie experimentale.




herbe seche rondins de bois

foyer totalement recouvert de rondins

1 m.

env.

croquis n°5

. Montage des foyers de la 1ere serie experimentale...

croquis n°5 = meule libre




1
(]
n

rondins de bors
(croquis n°S)

mottes de terre

foyer agu stade 5 totalement recouvert de

mottes de terre

... Montage des foyers

~ -~ . -~ . .
de la 1ere serte experimentale. (fin)

croquis n°6 = meule demt-chapee.
croquts n°7 = meule chapec.




[1.2/ Seconde série expérimentale . (été 1985).

OBSERVATION DE L'APPORT DE CARBONE PAR LE COMBUSTIRBLE.

I1.2.1) Les éléments de composition des vases .

la/ 1’argile .

Comme tous 1ies vases des premieres cuissons
expérimentales n’ont pu &tres analysés =sn laboratoire, 4 causes du
temps treés long des préparations et des analyses, la seconde

]
[N

rie a été volontairement réduite. Nous n’'avons utilisé qu’une

w
(o]

ule argile naturelle, une argile de surface qui rep
2galement un type commun de roche argileuse qui aurait pu é&zirs
utilizé par les potiers préhistoriques (conditions de gisement
faciles d’accés et d’exploitation). Cette argile nous a é&té
fournie par G.B.Arnal.

- Cette argile de surface ,dite liasique, est de <couleur grise

et provient du Perthus (Hérault) ou
elle constitue un pied de falaise bordant le Causse du Larzac
(calcaire urgonien) selon un pendage de 60° sur une épaisseur
estimée a 15 m. Le couvert terreux est constitué principalement

de résineux (sapin) et de chéns=s blanc=s. L
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en surface sur les berges d’un petit ruisseauw temporaire.

(T

£

(T~

La mé&ms argile de 1 T

m

nce  gue  dans la

L
i1
3
e
i}

®

précédente , l’argile industrielle , a été utilisée, ainsi qu

l1’argile enrichie .

1b/ le dégraissant .

Dans cette série les dégraissants étaient de deux
natures tres différentes, minérale ou organique. Le dégraissant
organique est resté le mémes (crottin + végétaux). La calcits
pilée a été remplacée par de la chaux partiellement recalcifiée
ou Ppar un sable silico-calcaire, pour le dégraissant
minéral.Nous avions donc un dégraissant minéral tres carboné, un

autre qui l’était tres peu.



Les dégraissants furent mélanges a la matrice
argileuse dans les proportions pondérales de 20% et 40% pour les
dégraisszants minéraux, de 0% et 10% pour le dézgraissant

organique.

Mous avions donc - 3 argiles
- 3 dégraissants,

dont les différents mélanges ont donné 20 ty
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céramiques (tableau IX).

I1I1.2:2) Montagze des vasoes

Les vases ont &té faits estampage a partir du
méne mouls =t du méns poids ds mide (1 ceux de

la premiere série.

Une série réduite de vases plus petits €tait faite de

i o »
la mémes facon & partir 4'un mouls de plitrs plus petit =t de
S00g de pate humids., Leurs dimensions &taisnt de 1lordres des ldonm

de diametre, 6 &4 7 cm de profondeur et 2 & 3 cm d'épaisseur
s}

Les vases ont séché environ 2 n

11.2.3} Choix du nombre d= vase

14/]

Pour cette série comme pour la precéedente, nous avons
choisi de fabriquer 4 échantillons pour faire :
- 2 ~cuissons en fosse avec 2 combustibles +trés
différents,
- une cuisson en meule demi-chapée
— un échantillonnage permettant la reprise de 1'une

de ces cuissons en cas d’incident.

Nous awvions donc — 4 séries de 20 vases "standard",

— 4 séries de 8 vases plus petits.

11.2.4) Le combustible .

Le combustible était, parallélement a la recherche de
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Tableau IX ., Composition des patesr cdramiques. o
exnérimentale.
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1’atmosphére de cuisson et a4 1’'étude des composants (argile et
dégraissant) le point essentiel de cette série
d’expérimentations.

Un foyer '"étoufféd" a até construit avec un
combustible actuel, de la charbonnette et des brindilles, les
autres ont été construits avec du bois ancien, daté par le =
4 4000 BP. Ce bois provient d’une tourbiére sSituée 3Sous un

champ, & Picherande (Puy de D&me!, =t contsnant 4

(]

nomhrsux

arbres entiers, essentiellement du sapin et du bouleau. Four les

o

a
cuissons nous avons utilisé du sapin. A la sortie du gisemen
n

ces arbres étaient rouges, orangés en cocupe. Ils se so

(_+.
o+
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rapidement oxydés & l'air en prenant une coloration grise

o
luisante. Aprés séchage, ce bois était tres léger et se débitait

trés facilement en "planches". Son zéchage a été +tres rapide,
sans pourrissement.

Par l’utilisation de c¢e bois fossile, nous avons
voulu vérifier si 1’&gs d== vasss cuit= en atmosphars "confings”
correspondait ou non & celui du combustible.

11.2.5) Les foyers .

Les foyers de la premiére série s’étant avérés plutdt
oxydants, la forme de base des nouveaux foyers a été modifiée,
afin d’obtenir des cuissons "étouffées". MNMous avons construit 2

types de foyers :

- un foyer de type semi-oxydant, équivalent au foyer
n°3 de la premiere série, le combustible étant le bois fossile.
- trois foyers en fosse profonde, 1'un avec du bois

actuel, les deux autres avec le bois fossile.

Sa/ construction des fovers en fosse profonde .

Les fosses ont été creusées dans le =sol, de forme
carrée (lm de cdté) =t profondes (lm de profondsur).
Le remplissage fut fait par superposition de

combustible, en petits morceaux a la base, et de vases que 1’0on
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a répartis sur trois niveaux. Au sommet des foyers, de gros
norceaux de bois, ou des rondins, furent disposés juszgw’au
niveau du sol initial. Le tout était alors recouvert de terre
argileuse, que l’on trouvait sur place, avec aménagement de 4
évents. Les vases étaient disposés en cercle au centre du foyer,
ouverture vers le sol. Les petits vases étaient enboités dans
les plus grands afin de voir =i 1l’atmosphére de cuisson est
rendue encore plus confinée par le vase recouvrant (croquis n°8
a n°ll).

5 sondes thermiques ont €té disposées dans ls foyer :
- 1 & la base, centrée dans le foyer (sonde n°l)
- 3 4 mi-hauteur, vers la périphérie du foyer (sondes n°2, 3, 4)
- 1 au sommet du foyer, centrée (sonde n°5).
Elles étaient coincées entre deux vases enmnboités. On obtenait
alors des températures minimales car la montée en température
2ntre 2 vases est limitée par le cracking (rupture de chaines
carbonées des hydrocarbures) des goudrons qu’ils piegent entre
eux.

La mise & feu a été faite par introduction par les
évents de braises incandescentes qui tombaient directament sur
les brindilles du fond de la fosze. Le contrdls d= la combusticn

s’est fait par un jeu de fermeture et d’ouverture des évents.

5b/ disposition des vases et des sondes thermigues

.

- ., ®sonde n2

N
x sonde nl Evenk : X sonde n°3 x sonde n°3 T
O sonde n°4
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(baxe du Toyer) (mi=hawteuwr odu Toyer) v
urlgquenent de gros gras et peltits K Chaut du fover)

R @ . "y Ioxeul petid vase.



5c:) Déroulement des cuissons .

- Foyer A - La construction de ce foyer était intermédiaire

entre celle des foyers 3 et 4 de la premiére
série. La montée en température fut rapide et atteignit SQ00°C en
1mn & la base et 700°C en 10mn au milieu du foyer. A la base la
température a chuté jusqu’a 700°C 75mn apres et au milieu
jusqu’a 600°C en 10mn. Ces températures ont alors été maintenues
environ 5 heures (figure 13).

La courbe supérieure accuse une baisse de température
rapide (elle atteint 150°C en 2 heures), les autres sont plus
lentes et atteignent 150°C en 8 heures environ (15 heures apres
la mise a feu).

Le défournement n’a été possible que 36 heures apreés
la mise & feu. Ce foyer a eu un comportement tres différent des
premiers foyers oxydants, il a chauffé rapidement et sa

tenpérature maximale a été maintenue pendant longtemps.

Lo

- Foyer B - Ce foyer était une fosse profonde avec pour
combustible 1le Dbois fossile. La montée en
température a été extrémement lente. Les évents, refermés trop

t6t, ont du ®tre réouverts. La température a atteint 2BO0C°C A
1000°C et s'est maintenue 2 heures, sauf pour la base qui n’a
atteint que 580°C. Il est probable que le foyer ait été réactivé
par des entrées d’air provoquées par l’effondrement du toit.
Lorsque 1’on a colmaté 1les fissures la température a chuté
jusqu’a 550°C environ en 30mn pour toutes les sondes. Le
refroidissement s’est poursuivi lentement, le défournement a -eu
lieu environ 68 heures apres la mise a feu (l’écroulement de la
chape a relancé la combustion pendant 2 jours malgré 1la
tentative d’étanchement. Cette relance était due & une erreur de

surveillance) (Figure 14).

- Foyer C - Il s’agissait également d’une fosse profonde

mais construite avec du bois actuel. L’allumage
a été lancé avec une tres grande quantité de braises. La montée
en température fut extrémement lente (100°C & 300°C maintenues

trés longtemps), puis a atteint wun palier final & B600°C au
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sommet 4 heures aprés la mise & feu. Les courbes inférieures ont
1

réellement amorcé leur montée environ 2 heures apres la mise a
feu et se sont vrejointes & 450°C environ 1h30 apres. Les
températures se sont maintenues environ 1 heure. La fermeture

5h30 apres la mise a feu a entrainé uns bai=zse de la températurs
jusqu’a 300°C en 1 heure et 120°C 4 heures plus tard. Environ 10

heures aprés la mise a fsu la chape =s'est effondrée, les
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ont malgré tout accusé un brusg réchauffement jusqu’>a 300-

ta

ue
400°C. Le refroidissement a ét lent et sans nouvel effondrement

©

du toit. Le défournement a eu lieuw environ 24 heures aprez la

N

nize a feu (figure 195).

- Foyer D - Cette fosse profonde a été construite avec

e 1
bois fossile. La montée en température a été

beaucoup plus rapide que pour le foyer C. La conduite de ces
foyers fut tres délicate et difficile a mattrizsr. Cetts
différence peut €&tre due £galemsent & la nature du  combustibls,
ce bois fossile étant extremement Sec. Les températures

er
atteintes furent assez faibles, de 1’ordre de 100°C a 800°C et
ont été maintenues 1 & 2 heures. L’effondrement du toit a du se
produire environ 5 heures aprés la mise a feu. Les fissures ont
été immédiatement colmatées et le défournement & eu lieu environ

25 heures aprés la mise a feu (figure 18).

11.2.8) Résultats des cuissons .

Les résultats sont résumés dans le tableau X.

I1.2.7) Conclusions sur les atmospheres de cuisson .

Le foyer A a été un foyer oxydant du type du foyer 4.
Parmi les 7 vasgses légerement plus noirs , 5 étaient situés dans
le haut du foyer. Ceci s’'explique peut Btre par =
refroidissement tres brutal survenu au sommet du foyer qui a
réduit le temps d’oxydation, gqui ne peut provoguer une
décarburation que si la température est supérieure a 300°C. Les

vases situés dans les couches inférieures ont subi un refroidis-
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sement plus lent et une décarburation presque totale. Mé&me les
vases plus petits, relativement protégés des échanges d’air par

les plus gros, ont été tres oxydés.

Le foyer B était de type semi-oxydant. Le début de la
cuiszson s’est fait en atmosphére réductrice jusqu’au moment de
1’effondrement de la chape, qui a permi une forte aération du
milieu durant au moins 4 heures (temps avant intervention) et
1’absence de matiére carbonée non brilée a empéché, néms aprés
étanchage des fissures, tout enrichissement de 1'atmosphére en

produits carbonés.

Les foyers C et D n’ont subi aucune aération. Il est
possible que la présence de vases moins noirs soit due & un
manque de combustible par rapport a la quantité de céramigques.

L’atmosphére était étouffée d’un bout & 1’autre de la cuisson.

Le tableau XI résume les températures maximales

atteintes et les atmosphéres de cuisson de ces 4 foyers.
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coloration des vases

nbre de| clair | légert | extér.brun |extér.noir |extér
foyer| vases | homog. | +foncé | coeur grisé |coeur grisé |coeur |aspect de la
noirs M. Q.

® | - . - - - -

B 27 | aspect | équivalent foyer semi-oxydant lere série =
(8) = = = (8) - %

carboniseée
C 27 - - 7(base) 4 16 | mais visible
(8) = = - 8 - (gros élts)

D 26 = - = 9(base) 18 idenm.
(8) - - - 8 - N

Tableaw X o Résultats des culzzons oe la seconde seérie

cl "expeérimentations.

atmosphere de durée de
T° maximalecs atteintes cuisson la cuis-
Foyer base sommet S.s. |post-cuisson |son (h.)

600°C 800°C
300°C 800-1000°C
100°C 500°C
350°C 800°C

36
68
24
25

e ]

O Qw >
g |

oo

W O O

s

v Rézumé dex  Lempératures & alwmosphéresx de
cuizson  abtenues  Jdans lex  Tovers de la
seconde sérye expérinentale. R o= “rdoaductrice”

ou “dglourtée”, O = oxvydante.



Montage des foyers de la seconde serie experimentale ...
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11.3/ Troisiéne série expérimentale . (été 1986).

VARIATION DE L’ENFUMAGE DANS UN MEME FOYER
CU EN FONCTION DU FOYER.

I1.3.1) Les édléments de composition des vases

lasr 1’argile

A la suite des analyses des vases cuits precédemmnent

nous avons voulu porter toute notre attention sur l’enfumage et

35

1

le dégraissant organique, et laisser, pour cette expérimen-

tation, l’argile de cdts. C'sst pourguoi =eules 1’arzils indus-

trielle , n’apportant aucun carbone, a été utilisée.

1b/ le dégraissant .

Comme seul le dégraissant organique nous intéressait,
nous avons utilisé une matiere organique ancienne datée 4& 4000
BF par le 3L,

Cette matiere organique provient de tourbieres riches
en macrorestes végétaux et nous a été fournie par J.P.Daugas
(Direction des Antiquités de Clermont-Ferrand). Nous avons
utilisé de la tourbe plus ou moins sableuse provenant de 2
gisements :

- lieu—-dit "Montpertuis" dans la commune de Charmeil

(Allier). Ce niveau tourbeux se situe au niveau du battement de
la nappe phréatique, le gisement est de +type carriére. La
datation *%=C donne : Ly 3702 1 4880 + 120 BP

- lieu-dit "Les moussons" dans la commune de
Hauterive (Allier). Il s’agit du méme +type de gissment =n

carriere que le précédent. C’est une coupe naturelle sur la rive

gauche de 1’Allier. La datation *=C donne : Ly 3701 : 3650 + 110 BP

Suite a une erreur de manipulation lors de la
t

fabrication des péatesz céramigues, le dégraissant organiqus s'es



trouvé ®tre pratiguement inexistant et cela nou= a conduit 4

changer notre objectif. L’inter@&t a &té porté =sur 1'&tude du

pourcentage d’imprégnation du carbone d’enfumage dans les
céramiques. Nous n’avons pu rapidement recommencer la
fabrication des vases car le +temps nécessaire a un séchage

correct et suffisamment lent nous manquait.

.

Nous avions donc - 1 argile

- pas de dégraissant.

11.3.2) Montage des vases .

Les vases ont été faits par estampage dans un moule

b

de platre avec environ 1ZC0g de p&te humide. A partir du mfne
moule, et de la m&me guantité d= pEte, lez wvasez ont é&té

fabriqués a 2 dimensions :

- courts et épais (20 cm de diametre, 6 cm de profondeur,

1.5 c¢cm d’épaisseur), Série a .

- hauts et fins (20 cm de diametre, 10 cm de profondeur,

1 cm d’épaisseur), Série b .

Ces variations d’épaisseur ont été réalisées afin d’observer

1’influence de ce facteur sur les teneurs finales en carbone des

vases.

Vases 1 et 2 : quantité négligeable de matiére organique de
Montpertuis.

Vases 3 et 4 : quantité négligeable de matiere organique de

Hauterive.

Les vases ont séché environ 3 mois a l1’abri du soleil.

11.3.3) choix du nombre de wvases .

Le choix initial de 8 vases par cuisson a été fait en
fonction de la taille des foyers, afin qu’il y ait suffisamment
de combustible par rapport a4 la quantité de vases.

3 échantillons furent fabriqués pour effectuer deux



cuissons de type "confiné"

lonnage de secours.

Nous avons obtenu 3

Les cuissons ont été effectuées en

puisque ce mode de cuisson

pour les comparer, et un échantil-
séries de 8 vases.

fosses profondes

semblait convenir, mais les fosses

étaient circulaires et non carrées, de dimensions équivalentes
aux précédentes, a savoir Im de diametre et de profondeur. Le
combustible était actuel, composé de brindilles et de Dblches
fraichement coupées.

La construction des deux

différente :

ier fover

- lit épais de brindilles sur -

toute la base de la fosse

- lit circulaire de branchages —

- 1it circulaire de bliches

- vases en cercle a la -
périphérie du foyer

- lit circulaire de bois s

- vases =

- lit circulaire de bois -
jusqu’au niveau du sol

— couronne d’herbe frafche =

- chape de torchis (argile + -

paille). Cheminée centrale.

(croquis n°12

foyers était sSensiblement
2nd foyer
lit épais de Dbrindilles sur

toute la base avec intercala-

tion de blches (aération).
superposition branchages et
blches en lits circulaires
vases en cercle a la
périphérie du foyer
lit circulaire de branchages
et de bluches

vases

lit circulaire de bois
jusqu’au niveau du sol
couronne d'herbe frafche

de

centrale et 4 évents.

chape torchis. Cheminée

a n°1s).



Les vases étaient disposés en cercle, ouverture vers
le sol, autour de la cheminée centrale et de telle sorte qu’a
chacun des deux étages se trouvaient 2 vases courts et 2 vases
hauts. Ils étaient enveloppés, avant leur installation dans le

foyer, d’une épaisse couche d’herbe fraiche.
Les différents étages de bois ont été inversés dans
leurs directions pour obtenir une meilleure circulation des gaz

et éviter 1’étouffement du feu.

Danz le seco

=

1d foyer, la cheminée centrale était plus

ot
{

o+
e

large et 4 évents on amnénagés des la mise en place de la
chape. En effet la premiere cuisson a été tres difficile a
lancer par manque d'aération, et nous a obligés a aménager 1,
puis 4 évents, ce qui nous rapprochait des cuissons de la
seconde série. Les deux rangées de vases ont été directement

posées l’une sur l’autre.

Dans chaque foyer étaient installées S sondes
thermiques :
— 1 a4 la base au centre des brindilles (sonde n°1)
- 3 dans les bois entre les rangées de vases
(sondes n°2, 3 et 4)
- 1 dang les bois au sommet du foyer, vers la

cheminée (sonde n°%)

4a/ disposition des vases et des sondes thermiques

La position des vases a été relevée lors de la
construction du foyer et est restée semblable pour les deux

cuissons (page suivante).
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4b/ déroulement des cuissons

- Foyer 1 .

Le premier foyer apres de nombreuses tentatives de
mnise a feu, apres sa fermeture partielle par une chape de
torchis, a été conduit tout a fait différemment. Le feu a été
lancé en fosse ouverte avec plusieurs charges successives de
telle sorte qu'il y ait toujours du combustible non briilé, puis
aprés une derniere charge le foyer a été totalement refermé. 24
heures aprés nous avons défourné. Le Dbois au sommet é&tait

carbonisé mais pas brilé, les brindilles et le bois de la base
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ézalement. Les températures atteintes sont restées modestes

(50C0°C en moyenne — figure 17).

— foyer II . Les brindilles de la base ont été "aérées" par des
bllches intercalées et 4 évents ont été créés dés la mise en
place de la chape. La cheminée centrale était élargie. La mise a
feu a été relativement rapide et l’on a essayé de contrdlsr la
combustion par un jeu d’ouverture et de ferneture des évents.
Environ 13 heures apreées la mise a feu la chape était totalement
refermée. Le foyer a refroidi lentement. Les températures

atteintes sont restées faibles (6800°C environ). Le défournement

a eu lieu environ 23 heures aprés la mise & feu (figure 18).

I1.8.5) Résultats des cuisson

973

Les résultats obtenus sont résumés dans le tableau XII.

I1.3.8) Conclusions sur les atmosphéres de cuisson .

Dans le premier foyer, au cours de la seconde ©partie
de la cuisson (fermeture apreés bourrage de bois), l’atmosphére a
été confinée, et était trés riche en éléments volatils.

Les vases obtenus sont trées noirs . Les quelques
vases plus clairs ont subi une légeére décarburation, peut &tre
lors du défournement car le foyer était encore relativement
chaud.

Le second foyer qui a été mené tout au long de la
cuisson avec la chape, a donné des résultats beaucoup moins
bons. Les évents sont restés longtemps ouverts et 1l est
probable qu’une légére décarburation se soit produite avant
fermeture totale de la chape. Il aurait fallu, avant fermeture,
recharger en bois pour obtenir une grosse quantité d’éléments
volatils, wune fumée plus <chargée en carbone et donc une
coloration plus importante des vases.

Le tableau XIII résume les atmosphéres de cuisson de

ces deux foyers de la troisieme série expérimentale.
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II1/ Conclusions sur les expérimentations

Aprés quelques tadtonnements, NoWs =E0OmMMEs parvenus A&
obtenir des atmospheres de <cuissons "étouffées" avec des
températures suffisamment élevées pour que les vases soient bien
cuits. De vases d’abord a dominante rouge, dans les foyers en
meule, nous sommes parvenus a obtenir des vases totalement noirs
dans les fosses. Mais <cette coloration n’a pas été obtenue
systématiquement dans tous les foyers en fosse profonde, ce qui
montre la difficulté d’obtenir une cuisson dite enfumante dans
ce type de foyers primitifs. Il semblerait cependant que le
moyen le plus efficace parmi ceux que nous avons utilisés, soit

la cuisson des vases en fosse profonde de forme carrée.

Les cuissons en fosse ont été beaucoup plus longues
que celles effectuées en meule notamment dans la phase de
refroidissement, plus lente et progressive. De ce fait les vases
n’ont pas été soumis a des écarts de températures aussi brutaux
au cours de la post-cuisson et le nombre de vases brisés s’en

est trouvé réduit.

En conclusion, les fosses profondes, et plus
particuliérement les fosses carrées, ont donné des céramiques
treés noires. Ce sont ces vases que nous avons étudié plus
particulierement au cours des analyses chimiques de laboratoire

(chapitre III).

note : 1’étude thermique dés cuissons des campagnes de 1984 et
1985 est faite par Ph.Andrieux dans les <cahiers de
1’Archéodrome n°2 (1887).



Chapitre ITT

[}

LES ANALYSES DE LABORATOIRE.

lére partie : analyse des argiles utilisées pour la fabrication

des vases expérimentaux.

L’argile est 1’élément de base essentiel A la
confection des poteries. La genése des roches argileuses est
variable et les COMPOSés carbonés qu’elles contiennent

également.

A partir des trois argiles naturelles utilisées pour
la confection des vases expérimentaux (qui sont d’origines assez
différentes (chapitre II, page439, nous avons tenté d’analyser
les relations entre le carbone et les minéraux argileux, et
1’influence de divers traitements physico-chimiques sur Ile
comportement du carbone lors des extractions <chimiques ou

thermiques.

L*argile liasique (page 56), qui est parmi ces trois
argiles la plus proche de la composition d’un sol, et donc
soumise aux méme=s phénoméne=z d'altération biochimigus, a até
analysée plus particuliéerement. Le but de cette étude était
double :

- d’abord reconnafttrs lsz cCompos&s organigues
présents dans cette argile,

- et surtout, l1’approche d’une méthode chimique
d’extraction des composés humiques, que l’on retrouve sous forme
de polluants dans les tessons qui ont séjourné dans le sol

(chapitre I, page 32).



1.17 Les minéraux argileux

De nombreuses études ont été faites sur les liaisons
organo-minérales présentes dans les sols, et notamment sur les
liaisons entre les acides humiques ou fulviques (page 28) et les
minéraux argileux.

Nous nous sommes particuliérement interessés A ces
acides humiques <car il s’agit de la fraction organique
vraissemblablement toujours présente dans les argiles utilisées

par les potiers préhistoriques (chapitre I, page 19).

La nature des composés organiques et des supports
minéraux influence les ©phénoménes d’adsorption (adhérence de
substances a4 la surface des solides). Dans les sols les liaisons

se font par attraction d’ ions et de molécules d’eau aux

+

0]

n

1]
0]
“

particules colloidale=s. Le=s ion pas trés fortemsnt liés

K~

ontT
et ils sont remplagables, ou échangeables, par des ions de méne

charge . (Bruckert, 18739).

Les capacités d’adsorption sont variables d’un
minéral argileux a4 un autre. La kaolinite (SIz0=A1=(CH)4) par
exemple est un minéral argileux & treés faible capacité
d’échanges d’ions, la Montmorillonite (Sia0i1c(Al (z—23Mz.(0H) =
CEx,nHz0 3 ou CE = cation é&changeable) a par contre une
capacité d’échange d’ions considérable, et 1’T1llite

((S1ca—2i1Al)01c412(0H)2K,) e=st intermédiaire (Ficon, 137

(1)

¥

Nous avons donc décidé d’analyser par diffraction X
les argiles utilisées lors des expérimentations afin de savoir
si elles sont minéralogiquement trés différentes et 1’influence
éventuelle de <cette différence sur 1l’extraction dwu carbone

présent dans ces roches argileuses.

T.%l.12 Principe de la diffraction .

Le réseau cristallin de certaines substances se

Ry

comporte, a l1’égard des rayons X (RX) de faible longueur d’'onde,

comme un réseau de diffraction.



L’échantillon est bombardé par une source de RX, en
subissant une rotation d’un angle © . On obtient alors une
diffraction qui est fonction de la distance réticulaire du
réseau, car 1’angle de diffraction du rayon incident est
fonction du plan d’incidence et répond & la loi de Bragg (2d4dSin.&O
= nxj; ©@est connu, xest fixe, on en déduit donc d).

Le spectre obtenu représente la position et
l1’intensité des raies de diffraction du produit en fonction de
l’angle 286.

La détermination minéralogique se fait a4 partir de
tables sur lesquelles sont répertoriés les angles de
diffraction ou les distances réticulaires d’un cristal ainsi que
leurs intensités relatives, en fonction de la source des rayons

X utilisée, tube avec anticathode de Co ou Cu ou Fe..

exemple de table : minéral = Illite, tube de cobalt.

d(A) 1(%) ou 20 d(h) 1(%)
10,0 100 10,2 10 100
4,95 20

4,48 90 28,0 4,48 90
3,68 20B

3,33 30 81,1 3,33 30
2,61 80 40,60 2,61 80
1,583 80 T1:5 1,58 60

I1.1.2) HMode opératoire .

Les analyses ont été faites au département de
géologie sédimentaire de 1’UER des sciences de la terre de

Lyon I.



Les argiles ont été "dissoutes" dans l’eau distillée

puis défloculées par centrifugations successives a 1500t/mn

(l’argile reste en suspension dans 1’eau malgré la
centrifugation). La fraction la plus fine a ensuite été
récupérée (loi de Stock = 1le diametre des particules en

suspension, dans le liquide surnageant le culot de décantation
gravimétrique, décroit en fonction du temps), puis centrifugée a
3000t/mn. Le culot a été étalé sur des lames de verre et
analysé, apres séchage, par diffraction X. L’analyse a été faite
sur un échantillon naturel puis sur un échantillon traité une
nuit & 1’éthyléne glycol. Ce traitement permet de distinguer
certaines argiles dites "gonflantes" comme la montmorillonite,
et qui sont mises en évidences par le déplacement de leurs pics
de diffraction apres traitement (la distance réticulaire

augmente et donc l’angle de diffraction est modifié).
I1.1.3) Résultats
Pour chaque argile nous avons obtenu 2 spectres, 1’un

sur l’argile naturelle (N.) l1’autre sur 1l’argile traitée a

1’éthyléene glycol (G.).

Spectres 1 Il s’agit de l’argile industrielle qui est un
mélange d’illite (I) et de kaolinite (K). L’argile
enrichie, c’est & dire l’argile industrielle ayant
fermentée un an avec de la matiére organique

fraiche, présente les méme=z minéraux argilsu:x,

Spectres 2 Argile karstique, constituée d’un mélange d’illite
et de kaolinite avec prédominance de la kaolinite.

On y trouve un peu de chlorite (Ch).

Spectres 3 Argile de percolation (triasique), constituée

resqu’exclusivement d’illite, avec treés eu de
P P

chlorite.

Spectres 4 Argile de surface (liasique) constituée d’un

mélange d’'illite et de kaolinite en ©proportions a



peu preés équivalentes.

Aucune de ces argiles ne contient de montmorillonite.

20 Ao 3 . 35 30 0 A0

W4

”~

spectres I . Argile Epectres & . Argile
Incdustrielle. karstraque.

T o T
20 Ao 3 35 30 - 20 Ao 3
spectres 3 . Argile de apectres & . Argile
de surface. de percolation.

Ces quatre types d’argile sont trés semblables dans
leur composition minéralogique. I1 aurait été intéressant

d’avoir deux extrémes (kaolinite - montmorillonite). Dans le cas



qui se présente il est probable gqu’aucune variation notable
n’apparaisse dans l’extraction du carbone 1lié aux minéraux

argileux.

Argile minéraux argileux
industrielle illite = kaolinite
karstique kaolinite > illite
percolation (triasique) illite (chlorite)
surface (liasique) illite = kaolinite

Nature des mindraux argileux des argiles utilisdes
i @NpErIimentaux.,

powr Ia Yabrication dex vas

L2 Nature du carbone .

La distinction entre le carbone d’origine organique
et le carbone d’origine minérale peut se faire de deux fagons,
apres dosage du carbone total et extraction chlorhydrique des
carbonates (XCOs + ZHC1 —--->» XClz + CO= + H=0 ) :

1
)
1T

1T

- mesure de la quantité de CO= dégag

ou

- dosage du carbone résiduel dans 1’échantillon.

Nous avons choisi d’utiliser le second type de dosage

(carbone résiduel).

I1.2.1) Principe du dosage .

Les échantillons ont été dosés au laboratoire de
microanalyses du CNRS de Solaise (Rhons). Frincipe d&taillé dans

1’annexe a.

1.2.2) Mode opératoire

Les argiles ont été séchées A& 1’étuve (30°C) puis

réduites en poudre (diamétre < 0,5 mm). Une partie a été dosée



l
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telle qu’elle, 1’autre a subi d'abord wune décarbonatation a
l1’acide (HC1l) & chaud durant 2 heures avec agitation magnétique

puis elle a été dosée de la méms facgon.

Les deux argiles, industrielle et enrichie, ne font
pas, ou tres peu, d’effervescence et la fraction liquide est de
couleur orangé (oxydes de fer).

Les trois autres argiles réagissent bien a4 1’attaque
acide, les fractions liquides sont jaune ou jaune—orangé

(oxydes de fer).

Les échantillons ont été rincés jusqu’a neutralisa-

tion du pH (6,5-7), puis analysés.

1.2.3) Résultats .

argile % carbone total % carbone aprés attaque acide

(= carbone organique)

industriellel 0,1 0,1
enrichie 2B 2,3
%arstique 1,8 0,8
Friasique 1,98 1,0
liasique 4,7 15

Rosages du carbone total et du carbone organique des
argiles wtilisdes pour la Fabrication des vases expeérimentaus.

Argile karstique : il s’agit ©probablement d’une argile de
décalcification des roches calcaires et son
carbone est d’origine essentiellement
minérale. Mais 1le carbone résiduel aprés
attaque'acide reste important (0,8%) compte
tenu de l’origine de cette argile. Celle-ci

provient d’une grotte dans laquelle ont été



nises en  évidence les traces d’une
occupation humaine. L’apport de carbone
organique peut provenir de ceite occupation.
Cela serait a confirmer par la présence de

phosphore dans 1l’argile.

Argile de percolation (Triasique) : La teneur en carbone total
est identique & celle de 1’argile karstique,
mais la proportion de carbone organique est
légérement supérieure (1%). Cette argile
peut entrainer avec elle des éléments du sol
sus—-jacent a la grotte et &ftre enrichie en

éléments organiques (chapitre II, page 43).

Argile de surface (Liasique) : Cette argile est tres riche en

carbone (carbone total 5 4,7%) . Une tres
grosse proportion de ce carbone est
d’origine minérale (3,;5%). Cela peut

s’expliquer par la proximité immédiate de la

falaise calcaire. Carbone organique : 1,1%.

Contrairement a notre attente, nous avons mis en
évidence une faible quantité de carbone dans l'argile
industrielle. Nous verrons que ce carbone n’est pas sensible aux
traitements physico-chimiques que nous avons fait subir aux
échantillons. Cette argile de couleur rouge prend une teinte
plus brune lorsqu’elle est enrichie en matiére organique (argile
enrichie) et sa teneur en carbone est treés fortement augmentée

(2,6% de carbone total, 2,3% de carbone organique).

1.3/ Extraction du carbone organique en fonction de la

température

Pour étudier la mobilisation du carbone organique
lors de la cuisson primaire, ou lors du brﬁlage au laboratoire
(notamment pour sa datation 12C) nou= avons procédé au
brilage de ces argiles a différentes températures, et dans

différentes conditions.



Nous avons effectué 4 types de briulages:

1 - décarbonatation des 5 argiles et brﬁlage sous courant
d’oxygéne a 3 températures différentes, pendant 30 mn.

2 — "cuisson" des 5 argiles en atmosphere étouffée pendant 20 mn
puis décarbonatation et brlllage sous courant d’oxygéne a 3
températures différentes pendant 30 mn.

3 - "cuisson" de 4 argiles (industrielle, enrichie, karstique,
triasique) en atmosphére oxydante puis a échanges d’air
réduits pendant 1lh et 3h, et décarbonatation.

4 - ‘"cuisson" de galettes d’argile liasique dans un four
électrique, en atmosphére oxydante (atmosphére naturelle), a

2 températures, pendant 2h et 10h.

1.3.1) Appareillages .

Le systeme de Dbase des trois premiers types de
briilage est schématisé dans la figure 19.

L’échantillon, en poudre, de lg a 3g, est placé dans
une nacelle de quartz a l’intérieur d’un petit tube de quartz.
Un four tubulaire & température variable assure le maintient de
la température sur toute la périphérie du tube. Quelques
variations interviennent en fonction du type de brﬁlage a

effectuer :

- brllage sous courant d’oxygéne : une extrémité du tube reste
ouverte, par 1’autre on
envoie un courant continu d’oxygeéne pur durant la montée en

température, le brﬁlage, et le refroidissement.

— "cuisson" en atmosphere étouffée : le tube est fermé aux deux
) extrémités avec a 1’une

d’elles un systeme de soupape servant de sécurité en cas de
surpression de gaz dans le tube. La fermeture est maintenue
durant les trois phases de la "cuisson" (chauffage, maintient,

refroidissement).

- "cuisson" en atmosphére oxydante : le brllage se fait en
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laissant les deux extrémités du tube ouvertes, sans

intervention.

— "cuisson" en atmosphére & échanges d’air réduits : le tube est
fermé, et

relié d’un cdté & un vase d'sxpenzion (101) contenant de 1'air
ambiant. Ce systéme permet de limiter les apports en oxygene
au cours de la cuisson. L’atmosphére est cependant beaucoup

moins étouffée que dans le systéme a soupape décrit plus haut.

Pour la cuisson de 1’argile liasique (galettes de
10cm de diametre et 2 cm d’épaisseur environ) nous avons utilisé
un four électrique <classique, & 1l’intérieur duquel ont été

déposées les galettes d’argile.

1.3.2) Choix des températures

2a/ briilage sous courant d’oxygéne

Le choix des températures de brilage a été fait a
partir du matériel présent au laboratoire et sur lequel ont é&té
éffectués les essais préliminaires (chapitre I, page 3868). Le
banc de brulage était chauffé par des Dbecs bunsen et la
température maximale atteinte au point de chauffe était de 450°C
(figure 20). Nous avons donc choisi & priori cette température

(480°C) pour nos essais.

I1 était intéressant d’avoir une température
inférieure et une température supérieure a 460°C. Nous avons
choisi 300°C et 700°C en nous basant sur les travaux de Jambu et
Dupuis (1875). Leurs travaux ©portaient sur le comportement
thermique des liaisons organo-minérales des sols. Ils ont montré
qu’une grande partie de la matiére humique est eXxXtraite entre
180°C et 530°C, et ils ont défini différentes =zones thermiques

importantes. Nous en avons retenues 4 :

- 270-340°C - les liaison hydrogene entre colloidez minéraux et

substances humiques sont détruites en provoquant



une décarboxylation (perte des groupements
carboxyle = COOH). La température maximale varie
avec la nature de la fraction minérale et culmine
a 270-280°C avec les hydroxydes de fer, a
280-340°C avec les hydroxydes d’alumine et a

310-320°C avec les silicates.

- 380-410°C - les matiéres organiques décarboxylées a des
températures inférieures sont partiellement ou

totalement détruites.

- 550-850°C - oxydation des complexes trés stables avec des

silicates, phosphates ou aluminates.
- 700-800°C - dissociation des carbonates et oxydation de la
matiére organique qui a pu gtre liés aux

carbonates formés au cours du chauffage.

2b/ "cuisson" en atmosphere étouffée

Nous avons cherché a voir l’influence d’une cuisson
en atmosphére "étouffée" sur la teneur en carbone de 1’argile,
mais surtout sur les conditions d’extraction du carbone résiduel

au cours d’un brﬁlage SOuUS OXygene pur.

Nous avons choisi une température proche de celles
atteintes par les foyers expérimentaux "étouffés" qui étaient de
l1’ordre de 500°C (chapitre II, tableau XI page 68). Notre four a
été réglé a 510°C.

2c/ "cuisson" en atmospheére oxydante et

3 échanges d’air réduits

Nous avons choisi les températures atteintes par les

foyers expérimentaux a atmosphére plutdt oxydants (chapitre I,
tableau VIII, page 52). Nous avons choisi la température de

800°C.



2d/ cuisson des galettes d’argile liasique

Nous avons repris les températures expérimentales de
500°C et 800°C.
[.3.3) Résultats
% de carbone (poids)
pure | décarbonatée brulage 1 brilage 2 brilage 2 (800°C) brilage 4
310°C puis (oxydant)
h
argile 300°C |460°C [700°C | S10°C|300°C {440°C|700°C |axyd. air réduit | S00°C 800°C
industrielle [ 0,1 0,1 = = - 0,1 - 0,11 <0,1| 0,1 0,1 - -
enrichie 2,4 2,3 - 0,2 <0,1f 1,3} 1,3} 0,3]<0,1] 0,4 1,0 - -
karstique 1,8 0,6 - - - N = = - | th-0,4 1h-0,6 - -
3h-0,4 3h-0,1 - -
triasique 1,9 1,0 o = = = = = - 0,1 1h-0,4 = -
Zh-0,1 - ~
liasique 4,7 1,1 = 0,1} <0,1f 1,0 = <0,1 <0,1 = = 2h-2,8 | 2h-2,1
10h-0,05 10h-0,01

Dosages TR, oduw carborne (7% polds) dans les argiles apros

ditrdrents

tralitements

thermiques.




Observations

- "cuisson"

- brilages

92 -

étouffée a 510°C : sur 3 argiles wune seule a une
teneur en carbone légérement inférieure a la teneur
de 1’argile décarbonatée. Cette argile (enrichie) A
produit beaucoup de gaz au cours de ce brﬁlage, et
par le jeu de la soupape une certaine quantité =s’est

échappée conmprenant =ans doute une certaine gquantité

de CO=, ©= gui =xpligus la psrte de carbone.

Avec les résultats des deux autres argiles
(industrielle et liasique), on remarque que 1l’argile
conserve son carbone. Celui-ci a été pyrolysé
(décomposition chimique obtenue par chauffage) et les
argiles liasique et enrichie sont devenues noires.
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industrielle reste rouge. Donc le carbone a

subi des modifications, notamment dans ses liaisons
avac les autress éléaments, mais demeure au  sein de
1argile.

sous courant d’oxygene.

.

- T?< ou = a 300°C : un seul échantillon a été dosé,

2t on ne note aucune modification des teneurs en
carbone. La coloration des poudres, a cette

tenpérature n’est pas du tout modifiée.

- T°< ou = a 480°C : on n’observe pas de variation

notable des proportions de carbone dosé, que ce soit
avec ou sang "précuisson" étouffée a 510°C. Les

pertes sont respectivement de l’ordre de 90% et 95%

de carbone. Ce qui nous montre que a 460°C la plus
grande part du carbone organique présent dans une
argil est consommé sSous courant d’oxXxygeéne. On

e
observe un début de décoloration des échantillons.

- T°< cu = & 700°C : les pourcentages de carbone

docsés sont équivalents a ceux de 4680°C. La

décoloration des é4chantillons es trés forte, sauf



pour l’argile industrielle qui reste rouge (ce qui

est logique puisqu’elle n’était pas noire au départ).

- "cuissons" en atmospheres variables :.
- 500°C : nous avons mis en évidence l’importance du
temps de cuisson sur les quantités de carbone
dosé, puisque 1l’argile liasique perd 40% de son

carbone en 2h et pratiquement 100% en 10h.

- 800°C : en fait la variation entre les pourcentages
de carbone exirait soit en atmosphére oxydante soit
avec des échanges d’air réduits est faible. Mais par

A
contre le temps de brulage est tres important :

argile karstique - 0% en 1h
-80% en 3h
argile triasique -60% en 1h
-90% en 3h

Sur l’argile enrichie 1’influence de

l’atmosphére est plus marquée (100% en oxydant, 50%
en "étouffé").

Cette importance du temps de cuisson peut
8tre dis 4 un probléme de diffusion ds= matidress
carbonées au sein du tesson.

La température n’é aucun effet sur le

carbone de l’argile industrielle.

1.3.4) Discussion des résultats .

On retiendra 2 points de ces analyses :
- la précuisson des argiles, & 510°C, en atmosphére ‘"étouffée"
et en four électrique, apporte peu de modifications sur leurs
teneurs en carbone et sur 1l’extraction de «ce carbone sous

courant d’oxygene. Seule la coloration est modifiée, provoquée

par la pyrolyse du carbone.

- A 480°C le carbone est déja brlulé presque en totalité. Seul le
carbone de 1l’argile industrielle (en quantité exXxtrémement

faible) est conservé.



Dans un tesson de poterie, le carbone de 1’argile
peut donc €tre extrait ou mobilizé lors de la cuisszon primaire
du vase (au moins partiellement). Mais il est probable que dans
le cas d’une céramique noire (cuisson en atmosphere "étouffée"),

une bonne partie de ce carbone demeure dans la céramique.

Donc pour la datation d’un tesson il faudra sans
doute limiter la température de brlilage sous oxygeéne, au
laboratoire, & moins de 450°C, afin d’éviter d’extraire Ile
carbone de l’argile (trop ancien), qui peut résider dans le

tesson aprés sa cuisson primaire.

1.4/ Analyse des matiéres carbonées de l’argile liasique .

Cette argile a été choisie car elle a été soumise aux
phénoménes d’altération biochimique des sols, et il est probable
qu’elle contienne des composés organiques correspondant a
différents stades du phénoméne d’humification. Ce sont les types
de composés que l’on peut retrouver dans un tesson apres son
séjour dans les couches archéologiques, et que 1’on a appellé
les matiéres humiques d’origine secondaire (chapitre I, page 32)

Les résultats obtenus & partir de l’analyse de cette
argile nous ont été utiles dans la recherche d’un moyen efficace
d’extraction de ces composés humiques qui peuvent contaminer

certains tessons (annexe c).

L’étude a été menée en deux parties :
— eXxXtraction chimique des différents types de COmMpOsSés
organiques présents dans l’argile.
— analyses physico-chimiques des diverses fractions obtenues.
L’argile a été analysée a 1’état brut (crue) puis
apres cuisson en four électfique a 500°C et 800°C, 2h et 10h
(yoir 1.8).

I.4.1) Les substances organiques des sols .

Les sols renferment simultanément un ensemble treés



hétérogeéne de matiéres organiques d’origines variées :

- les matiéres végétales décomposables, ou matieére
organique fraiche.

- des matieres organiques résistantes ou humine
héritée.

- des corps microbiens, ou biomasse.

Sous 1’influence de plusieurs facteurs (temps,
pression, pH...) la matiére organique fraiche =ubit de=
modifications biochimiques, c’est ce qu’on appelle

l1’humification. On peut alors distinguer 2 fractions :

1 - 1les composés humiques alcalino-solubles, de nature

essentiellement aromatique (composés organiques benzeniques).

Ce sont essentiellement les acides fulviques
(extractibles par Ile pyrophosphate de soude mais non
précipitables par les acides) et les acides humiques (solubles

dans le pyrophosphate de soude et précipitables par les acides).
On distingue les acides humiques (AH) 1libres extractibles par
NaOH O, 1IN, les AH liés au fer extractibles par un traitement
chlorhydrique et les AH liés aux argiles extractibles par un
traitement HC1l 8N - HF 40% (40 ml - 80 ml).

2 — une fraction inextractible, l’humine d’insolubilisation et
les métabolites microbiens (humine microbienne).

L’humine est un produit complexe et hétérogene qui
fait partie de la matiére organique liée. On distingue trois
groupes , les composés +treés polymérisés (lignine A peine
transformée, une solution a& pH13 en extrait un peuw), les
composés tres polymérisés liés aux matieéres minérales (libérés
par une attaque acide) dans lesquels on distingue les composés
dissous partiellement par une solution a pH13 et ceux 1iés a
1’aluminium et au fer, insoclubles a pH13.

Par une suite de traitements chimiques, on peut
séparer ces différentes fractions d’un sol ou dans un sédiment
(Debras—-Guedon, 18687 ; Jacquin, 1967 3 Dommergues, 1970
Février, 1981).



Le temps de transformation des matiéres organiques
est long, et <chaque fraction est d’age différent, d'ou
l’importance d'éliminer ces comnposés avant la datation de tout

échantillon (tableau I).

1.4.2) Extraction chimique des composés organiques de

l’argile liasique .

2a/ mode opératoire .

Nous nous sommes inspirés des travaux de A.Février
(1981) en y apportant quelques modifications notamment pour les
extractions basiques. (page 87).

Aux solutions basiques utilisées nous avons ajouté de
la baryte (Ba(OH)=,8H=0) qui protége contre la
recarbonatation de la solution. L’extraction sodique a
différents pH permet une solubilisation sélective des composés
organiques (& pH10-11 on extrait principalement les composés
humiques alors qu’a pH12-13 on favorise 1l’extraction des

composés fulviques).

1.4.3) Analyses physico-chimiques des fractions obtenues .

Les composés présents dans les sols sont essentiel-
lement de nature aromatique et nous avons insisté au cours des

analyses sur ce type de composés.
L’analyse est divisée en deux parties :

a - analyse du carbone.

b - analyse des composés organiques.

Les techniques utilisées ne sont pas les mémes pour

1’étude de fractions solides (S) ouwu liquides (L).
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1/ on broie environ 150g d‘échantillon au broyeur & bille de
facon a cbtenir une poudre fine. Cette poudre est ensuite
traitée par HCl 8%, 1h sous agitation puis au repos une nuit.
On centrifuge ensuite & 400t/mn et on lave le résidu. Il
seche 1h a 1'étuve 4 105°C, Une fraction ("S1") est prélevée
pour 1‘analyse.

argile argile cuite  argile cuite
L . : 2/ On broie & nouveau les 100g de résidu sec qu'on traite avec

crue 500°C 800°C N L
L ! 1 200ml de soude pHil, 1h sous agitation et une demi-journée au
repos. On centrifuge & 4000t/mn et an récupére le filtrat en
fiole bouchée ("L1"). On recommence la méme opération avec de
brayage
= la soude & pHIS (filtrat “L2%). Le résidu est lavé et séché &
décarbonatation HCl 8% )
1'étuve. Une fraction ("S2") est prélevée pour 1'analyse.
Séchage - broyage -------- "a1r

La soude détruit certaines liaisons organo-minérales.

Elle provoque une forte dispersion des argiles.

extraction basique pHil =---—-""L1"

3/ On broie de nouveau le résidu sec. Il en reste environ 90g.
puis pHI3 --——- "L2"

La poudre est attaquée par HCI&N a chaud (100°C) sur banc de

lavage - séchage - broyage --- "82" ) .
sable jusqu'd évaporation a sec. Cette extraction permet de
l briser les liaisons entre le fer et les matiéres humiques. Le

résidu est alors attaqué par un mélange  HC1GN-HF40%
attaques acides

HCl &N - HCl1&N-HF40% - HC1 &N
lavages (6 4 7) -

(40n1-B0ml) dans un bécher en teflon. Ce mélange permet de
solubiliser les minéraux silicatés et de libérer d’éventuels

composés organiques lids aux argiles. Cette attaque . est

séchage - broyage ------—- 83" i .
répétée deux fois a chaud (100°C) jusqu'a évaporation des
[ acides. On reprend ensuite une attaque par HCIAN comme la
premiére. Le résidu est lavé et séché & 1'étuve. Une fraction
extraction basique pHI3 =--—- "L3" : ,
l ("S3") est prélevée pour 1‘analyse.
humine d'insolubilisation -— "S4"

4/ Le résidu sec (environ 3g) est attaqué par 20ml de soude 4
pHL3, ih sous agitation et une nuit au repos. On centrifuge
et on récupére le filtrat (“L3") dans une fiola bouchée. Le
résidu ("S4") est lavé et séché a 1'étuve.

Mode opératoire utilizé pour la 5éparétion chimique des

diverses Yractions de composés humiques présents dans l'argile

liasique .



3a/ analyses du carbone

Principe .

1 - sur les résidus solides : le dosage de carbone a été
effectué soit au centre de microanalyses du CNRS (Solaise)
(analyse IR de la bande caractéristique du COz - wvoir annexs a)
soit au CDAI de Lyon (mesure de la pression de COz - wvoir

annexe b). Dans les deux cas la récupération du gaz se fait
apres brﬁlage de la poudre a 1000°C environ et sous courant

d’oxygeéne pur.

2 - sur les fractions liquides : le dosage de carbone a é&té
effectué par spectrométrie d’émission atomique (spectrométre
équipé d’une torche a plasma).

L’échantillon, injecté dans la torche a plama (plasma
= gaz fortement ionisé, qui permet d’obtenir de treés hautes
températures d’excitation), est porté a des températures de
l’ordre de 10000°C. Les molécules sont alors entiérement

dissociées et la vapeur atomique formée est exXcitée par 1’argon

ionisé. En sélectionnant wune longueur d’onde d’émission
caractéristique du carbone ( = 2478,577 A) et en effectuant un
étalonnage a l’aide d’étalons de carbonate de sodium, on peut

doser le carbone.
Résultats .

Tableau XIV : % en poids de carbone dans les
fractions solides.
Tableau XV : quantités de carbone en ppm dans les

fractions liquides.

Du tableau XIV nous tirons plusieurs observations :

— environ 78% du carbone de cette argile est d’origine minérale.

— en comparant les fractions "S1" (aprés décarbonatation) de
l’argile crue et des argiles cuites on remarque que

- la quantité de carbone présente dans l’argile cuite



nature de 1’échantillon % en poids de carbone
argile crue 4,70

81 1,10

S2 1,10

53 2,80

sS4 1,40

argile cuite 500°C-10h-
S1 0,05
S2 0,05

argile cuite 800°C-10h-
S1 0,01
S2 0,01

Tableau XIV . Dosages I.R. (annexe al) du carbone dans les
fractions zoelides obtenues aprés dittérents
traitements chimiques, sur 'argile Irasique
crue ou culite.

nature de 1’échantillon carbone (ppm)

argile crue
L1 , 80
L2 : 285

argile cuite 500°C-10h-
L1 =
L2 90

argile cuite 800°C-10h-
L1 280
L2 130

Tableau XV . Dosages de carbone par spectrométrie d’'émission
atomique (plasma) sur les Jus d'extractions &
pHII (L1I) et pHIZ (L2) sur I'argile liasique crue
ou curte.
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a

a 500°C représente environ 3% de celle de  1l’argile
crue.
- La quantité de carbone présente dans 1’argile
cuite & 800°C représente environ 1% de celle de
l’argile crue et 33% de celle de l’argile cuite A
500°C.
Ces fractions sont donc trés appauvries apres cuisson en

atmospheére oxydante.

- le résidu S3 est trés noir et contient environ 2,8% de carbone.
Par élimination des composés silicatés, on a concentré les
composés organiques. Une derniére extraction (pH13) en élimine

la moitié , le reste correspond a 1’humine d’insolubilisation.

Du tableau XV on note que les quantités de carbone
eXtraites a4 pH13 sont encore importantes, apres une premiére

extraction a pH11l.

En comparant ces deux tableaux on remarque que 1’on
ne decelle pas de variation des teneurs en carbone sur les
échantillons solides aprés extractions basiques (S2) et sur les
échantillons décarbonatés (S1l), mais on met en évidence des
quantités non négligeables de carbone dans les jus d’extractions
a4 pH11 et pH13.

en conclusion 3

Les dosages de carbone effectués sur les fractions
solides sont relativement imprécis, la méthode de dosage n'étant

pas suffisamment sensible (voir annexe a).

D’une fagon générale l’'extraction a pH13 est beaucoup
Plus efficace qu*a pH1l. En traitant les échantillons par une
solution basique a4 ce pH (13) on devrait donc éliminer une
partie beaucoup plus importante de matieres humiques

secondaires, polluantes, qu’'a pHI11.
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3b/ analyse des composés organiques .

principe .

1 - sur les résidus solides : analyse par thermogravimétrie.
Cette méthode permet la mesure continue des

variations de ©poids d’un échantillon maintenu dans une

atmosphére déterminée et soumis & une variation réguliere de la
température. Elle a pour but de déterminer, en fonction de la
température, les quantités de constituants volatils dégagées

par l’échantillon, et provenant de décompositions internes.

2 - sur les fractions liquides : analyse ©par spectrométrie
d’absorption UV.

Les rayons Ultra-violets (UV) sont des radiations de
longueurs d’ondes conprises entre 400 nm et 200 nm environ (lnm

= 107®m). L'analys=e repose =ur la capacité propr=s a4 un cor

sl
[}

d’absorber des rayonnements. Un rayonnement UV émis par une
source est absorbé par 1’échantillon, qui peut €tre plus ou
moins dilué. On détermine les longueurs d’ondes absorbées, cette
absorption dépend des substances présentes dans la solution. Les

limites de détection obtenues sont de 1’ordre du ppm : mg/l.

- 1 - THERMOGRAVIMETRIE.

mode opératoire .

Les résidus solides, en poudre séche, ont été pesés
tres exactement sur une balance de précision. Les quantités
analysées étaient de l’ordre de 1g. La poudre était placée dans
un creuset de porcelaine.

Le cycle thermique du four électrique a été imposé
d’abord a 50°C/h, puis & 300°C/h, l1’atmosphére de brilage

restant 1’air ambiant.



Figure 21 . Courbe thermogravimétrique
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résultats .
Nous avons obtenu différentes courbes thermo-

gravimétriques (ou ATP) - figures 21, 22, 23 -

— courbe 1 - (figure 21) elle a été effectuée sur l’argile crue
décarbonatée avec une vitesse de montée en température trés
lente (50°C/h). Cette courbe n’est pas exploitable et nous avons
modifié 1’échelle (échelle verticale x3, échelle horizontale
x1,1). Nous y avons noté +trois point¢ d’inflexion assez
discutables, avec les pertes en ©poids correspondant. Cette

courbe sera laissée de cGté.

- courbe 2 - (figure 22) il s’agit de l’analyse de différentes
fractions obtenues & partir de l’argile crue. La montée en
température était de 300°C/h.

"S1" : on note un point d’inflexion a 540°C
avec une perte en poids de l’ordre de 3,5% qui peut €tre due en
partie au départ de 1’eau de constitution de la kaolinite
(550°C).

"82" : Cette courbe est assez peu
différente de la précédente. Le point d’inflexion est le ménme
(560°C) mais le pourcentage de poids perdu est sensiblement plus
élevé (5% environ). Le carbone extrait par le traitement basique
est probablement en grande partie un carbone assez stable
thermiquement. Une plus grdnde partie du carbone residuel est

extraite lors du briilage.

"S3" : Cette <courbe a wune allure trés
différente des autres, la plus grande partie des éléments sont
extraits apres 700-750°C (il s’agit peut &tre de 1'humine
d’insolubilisation). On ne retrouve pas de point d’inflexion

vers 530-550°C mais un plateau (pas de départ ).

- courbe 3 - (figure 23) Nous avons reporté les courbes obtenues
sur les fractions "S1" de l’argile crue et cuite a 500°C et
800°C. La montée en température était de 300°C/h. Jusqu’a 530°C

les courbes des argiles cuites sont semblables. Au—-delad de cette
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% de poids perdu en fonction de la température sur :
température argile crue argile crue | argile cuite 500°C argile cuite 800°C
(AE) 83 54 -2h- 83 -2h- 83

200 1,2 2,4 0,4 0,
300 3,9 4,5 3,9 i
400 6,3 6,3 5,5 4,1
500 9,1 8,8 6,9 7,4
400 9, 9,4 7,4 9,1
700 10,0 10,3 7,8 9,7
800 14,2 14,4 11,4 12,0
900 27,8 29,9 21,8 18,1

1000 38,2 35,2 35, 31,5

Tableaw XV Pertes de polds en Yonction de la tenpérature

de brilage sur lesx Ffractionsz zolides récupdrdes
aprés les attagues acides HCI-MFE  swr I largile

L

Foue .,

% peids perdu par rapport a % poids perdu par rapport au
la quantité initiale. % total extrait dans les 2 zones.

gchantillon 180-340°C 340-330°C 180-240°C 340-330°C

argile crue
81 1,4 4,0 26 74
51 147 2,2 44 3
52 1,1 242 3 67
83 3,1 4,3 40 &0

Takbleaw XVIL Frearteas oe poids en fonction de la tenmpératurea

s diffédrentes fractions récupdrdes aprds les
trad tements ohimioques,  swe D fargile Liasiogue
€ LU
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température l'argile cuite a 800°C perd 2% en poids de plus que
l’argile cuite a 500°C. Il y a peut-&tre e8u un changement de
structure ou de combinaison des éléments organiques.

La courbe de l’argile crue se détache des deux autres
dés 200°C et les pertes de poids deviennent tres nettement
supérieures a partir de 530°C. Cette différence est sans doute
causée par des départs plus importants de matiere organique (une
partie de celle-ci a pu €tre extraite au cours de la cuiszsson de
l’argile). Nous avons reporté sur cette me&me figure la courbs
thermogravimétrique de la fraction "S2" de 1’argile cuite a
500°C. La différence entre cette courbe et <celle de "S1" est

trés négligeable.

- tableau XVI - Toutes les courbes effectuées sur les fractions
"S3", c’est 4 dire aprés les extractions acides HC1-HF ont 1la
méme allure (voir courbe 1). Nouz= avons =implement relevé les=s
pertes de poids en fonction de la température sur ces fractions
de l’argile crue ou cuite a 500°C ou 800°C.

On remarque que entre 500°C et 900°C les pertes sont
plus importantes sur l’argile cuite a 800°C que <celle cuite a

500°C, tout en restant inférieures a celles de l’argile crue.
discussion .

Nous nous sommes particuliérement intéressés aux
. zones de températures de 180-340°C et 340-530°C définies par
Jambu et Dupuis (1975) comme étant 1les =zones ou la presque

totalité de la matiére organique non liée devrait €tre extraite.

La premiére remarque que l’on peut faire est la
présence sur pratiquement toutes ces courbes d’un point
d’inflexion aux alentours de 530-550°C. Cette température

correspond au départ des matiéres organiques, amorcé deés 180°C.

Dans le tableau XVII nous avons reporté les pertes en
poids des différentes fractions obtenues sur l’argile crue, dans
les =zones de températures de 180-340°C et 340-530°C.

On remarque gque pour les +trois fractions, les
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proportions de poids perdu entre les deux zones thermiques sont
trés peu différentes, avec cependant une légére augmentation de
la proportion de composés extractibles entre 180°C et 340°C sur

les argiles cuites.

- 2 - SPECTROMETRIE D’®ABSORPTION U.V.

mode opératoire

Les jus d’extractions sont analysés tel quels par
spectrométrie U.V., dans des cuves de quartz. Parallélement a
nos échantillons nous avons analysé un jus de podzol contenant

des acides fulviques.

résultats .

Les <courbes obtenues donnent 1'absorbance de la
solution en fonction de la longueur d’onde émise (de 350 a 200
nm).

Les courbes (figures 24 et 25) présentent un
changement de concavité au dela de 250 nm (zone d’absorbance des

aromatiques).

Il ne nous a pas été possible, A& partir des
différentes courbes obtenues, de déterminer les éléments
présents dans les jus d’extraction. Les mélanges sont trop

complexes et aucun pic n’apparait clairement. Il se peut mnéme
que certains composés minéraux absorbent également.

Nous remarquons que la courbe obtenue sur le jus
de podzol (figure 24) a la m@me allure gue <celles obtenues a
partir de nos échantillons. Nous sommes donc bien en présence

d’une majorité de composés humiques et fulviques.

— courbe effectuée sur la fraction "L3" (figure 25) : il s’agit

du jus d’extraction (pH13) effectué aprés les attaques acides
HC1-HF. La matiére organique liée aux colloides minéraux a é&té
libérée et une partie peut alors €&tre extraite par une solution

basique. On ne remarque pas de différence notable entre la
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courbe de l’argile crue et celle de l’argile cuite a 500°C. Par
contre la courbe de l’argile cuite a 800°C est trées différente.
Dans la zone de 250-300 nm on extrait beaucoup moins de composés
aprés la cuisson a 800°C. Le pic obtenu dans la 2zone des
longueurs d’onde de 200--250 nm indique la présence de composés
organiques différents des composés extraits précédemment. On ne
peut les identifier car tous les types de composés organiques

absorbent a cette longueur d’onde.

discussion .

- 1 = Les différentes courbes ne nous permettent pas de
déterminer précisément le type d’éléments organiques présents,
mais elles nous permettent de mettre A& nouveau en évidence

l’efficacité des deux extractions & pH11l et & pHI13.

= 2 = A partir de la courbe de la figure 24, on remarque
qu’une partie de la matiéere organique encore extractible sur
l’argile cuite a 500°C a disparu au cours de la cuisson a 800°C.
Cette matieére organique aurait donc été détruite entre 500°C et
800°C. Cela peut correspondre a la décomposition mise en
évidence par l’analyse thermogravimétrique (page 105), vers
530°C.

-3 - D’une fagon générale on remarque que & pHI3 on
extrait encore une quantité non négligeable de composés
organiques sur des échantillons qui ont déja subi une extraction
a pH11.

Nous avons essayé d’analyser les résidus solides par
la spectrométrie d’absorption moléculaire Infra-Rouge.

Les rayons Infra-rouges (IR) ont des longueurs d’onde
situées entre 0,5 et IOOOr. La zone de radiations I.R. située

entre 2 et 15 r (5000 - 660 cm—1') o3t la pluz utilisée ean



chimie organique. Le spectre d’absorption présente un aspect
trés caractéristique et permet l’analyse des structures des
molécules (arrangements entre atomes, distances entre
atomes...). Le spectre se présente sous forme de Dbandes, la
position du maximum des bandes d’absorption est eXprimé en
nombre d’onde (cm~2*) lsur intenzité en absorption. Lez bandes
obtenues sont comparées a celles obtenues & partir d’éléments

connus.

Nous avons obtenu des spectres qui ne nous apportent
pas d’'information intéressante sur les matidres organiques de
l’argile liasique. Les sensibilités ne sont pas suffisantes, on

a un facteur 100 ou 1000 par rapport a l’analyse U.V.

3c/ Conclusions .

A partir de l’analyse des minéraux argileux, de la
nature du carbone et de son extraction en fonction de la
température, sur les 5 argiles utilisées pour la fabrication des
vases expérimentaux, nous avons Pu faire 3 remarques

importantes:

1 - les minéraux argileux sont simples et représentés

presqu’exclusivement par 1’illite ets/ou la kaolinite.

2 - le carbone subit probablement quelques modifications
physico-chimiques lors de la cuisson en atmosphere
"étouffée" de 1’argile (en four ¢électrique), mais cela

n'influence pas de fagon notable son dosage au cours du
briilage au laboratoire, sous courant d’oxygene.

3 — Des 450°C on observe le départ d’une trés grande partie du
carbone par brlulage de 1’échantillon, décarbonaté, sous

courant d’oxygene.

[.L”étude particuliére de la matiere organique de
l’argile liasique (proche d’un sol) nous a amenés a faire 5

remarques :

a — on obtient bien &4 la fin des traitements chimiques, servant
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4 séparer les différentes fractions organiques de cette
argile, un résidu insoluble qui est 1’humine
d’insolubilisation, trés lourde. Nous sommes donc bien en

présence d’un materiau de composition proche de celle d’un

sol.

b - la cuisson de l’argile, en atmosphere réductrice, provoque
une forte diminution de sa teneur en carbone. Cependant
aprés cuisson (a 800°C notamment), une plus grande

proportion du carbone présent est extractible par une
attagque basique (par rapport A& la quantité de carbone

extractible sur l’argile crue).
c - les extractions sont plus efficaces a pHI13 qu’a pHI11l.

d - Il est certain que thermiquement il se passe quelque chose
vers 550°C. Il s’agit probablement de la disparition d’une

fraction importante de composés organiques.

e — Il n’est pas possible a4 partir des analyses d’absorption
U.V. de définir la nature des éléments extraits par les
solutions basiques car nous avons a faire & des mélanges

trés complexes de composés organiques.

Nous retiendrons de ces analyses que lors du
traitement des tessons de poterie au laboratoire, aprés avoir
.décarbonaté les échantilldns par une solution acide (HCl 8%), il

faudra effectuer une extraction basique a pH13. Cela permettra
d’éliminer une partie trés importante de la matiére organique,
notamment les AH extractibles par NaOH et les AH 1liés au fer
(extractibles par le traitement chlorhydrique). Seuls les AH
liés aux minéraux argileux resteront dans le tesson, mais on peut
penser qu’ils ne seront pas extraits au cours du brulage de
laboratoire (sous oxygene) si la température reste modérée
(<400°C). Il faut cependant vérifier que l’on obtient alors
suffisamment de carbone pour effectuer une datation radiocarbone

par la méthode des compteurs a scintillation liquide.
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2éme partie : analyse du carbone des vases expérimentaux

L’analyse des argiles utilisées, pour la confection
des vases expérimentaux nous a apporté quelques renseignements
sur le comportement du carbone qu’elles contiennentyau cours de
divers traitements physico—chimiqueS(page 112).

Dans la céramique, l’argile a été mélangée a d’autres

éléments, minéraux ou organiques, et a subi une phase de cuisson

particuliere (voir chapitre II). Le comportement de son carbone
a donc pu €trse modifié par divers factsurs. En outrs, le=
premiers résultats, obtenus sur les argiles seules, nous ont

servi de point de départ dans l’analyse des vases expérimentaux
(voir lere partie du chapitre III).

Il convient donc maintenant, par diverses analyses de
laboratoire sur les tessons fabriqués expérimentalement, de
rechercher les températures de brulage optimales pour la

datation des tessons de poteries archéologiques.

I1.1) Déroulement des analyses .

Les analyses se sont déroulées en trois phases :

1- dosages des teneurs en carbone des vases cuits en fonction de
leur composition originelle ou de leur mode de cuisson.

. ‘ .

2—- ponurcentages de carbone extraits des vases cuits en fonction
de la température de brllage au laboratoire et en fonction de

leur composition originelle.

3- mesure de l’activité radiocarbone de différents vases cuits,

influence de la température de brllage au laboratoire.

II1.1.1/ Dosages des teneurs en carbone des vases cuits .

Il est important pour effectuer une datation 1=
que 1’échantillon contienne suffisamment de carbone (voir

chapitre I, I.8), p.19). Or, les wvases obtenus au cours des
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trois séries expérimentales sont de compositions et de
colorations trés variées (chapitre I[I). On peut penser a priori
qu’un échantillon noir <contient plus de carbone qu’un

échantillon rouge, mais il ne faut pas oublier que le carbone
n'est pas le seul élément colorant d’une céramique, le Fer et le
Titane peuvent <¢galement &tre & l'origine d'uns couleur noire

(Manning, 19795).

Le dosage du <carbone contenu dans les vases
expérimentaux a donc eu pour but & la fois de tester cette
hypothese de liaison entre la couleur et la teneur en carbone,
mais également la recherche des rapports pouvant exister entre la
teneur en carbone d’un vase et ses composants de fabrication

(argile, dégraissant, cuisson).

la/ mode opératoire .

- lére série expérimentale (p.43). Le nombre de vases analysés

a été limité du fait de leur coloration en général tres claire.

Nous avons effectué 2 séries de mesures :

- des dosages de carbone sur 5 vases provenant d’un méms foyer
(n°3) mais dont la nature de l’argile de base est variable. Le
type de composition est le méme & =avoir B0¥ d'argile et 20%

de dégraissant minéral.

- des dosages de carbone sur 8 vases de composition éequivalente
(m&me argile =t méme typse de dégraissant) provenant des 4
foyers. Nous avons choisi des vases fabriqués a partif de
l’argile industrielle car elle n’apporte pas de carbone. C’est

l’atmosphere de cuisson, et son influence sur la teneur en

carbone, qui est analysée.

Pour les vases présentant de fortes variations de
coloration, des échantillons ont é&té ©prélevés en différents

points du vase en fonction de la teinte.
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- 2nde série expérimentale (p.5B). Tous 1les vases provenant

des 3 cuissons en fosse fermée ont été analysés.
Leurs teintes étaient dans l’ensemble homogénes et un

seul échantillonnage a suffit.

- 3éme série expérimentale (p.69). Tous les vases ont été

analysés. Pour les vases provenant du premier foyer un seul
échantillonnage par vase a suffit alors que pour ceux du second
foyer il a fallu faire en général 2 prélevements en raison de

1’hétérogénéité de leurs colorations.

Les échantillons, de petite taille (de 10g a 60g
environ) ont été broyés dans un petit broyeur a lame. La poudre

tres fine (0,3-0,5 mm) a été décarbonatée par attaque chimique a

1'aide d’une solution d’acide chlorhydrique a 8%, une nuit a
1’étuve (90°C) pour éliminer tous les carbonates. Apreés
neutralisation du pH & 1’aide de plusieurs ringages, les

échantillons ont été séchés a 1’étuve.

1.b/ appareillage .

Les échantillons décarbonatés et séchés ont été dosés
par Infra—-Rouge au laboratoire de microanalyses de Solaise (voir
annexe aj.

En paralléle certains échantillons ont été dosés vpar
mesure de la pression de COz, aun laboratoirs de radiocarbone
(voir annexe b) : il semblait en effet intéressant de pouvoir
faire rapidement un dosage de carbone avant la datation de

certains échantillons.

Dans les deux systémes, le dosage se fait aprés
brilage de 1’échantillon, sous forme de poudre, & environ
1000°C, sous courant d’oxygene pur.

l.c/ résultats .

Les résultats des tableaux XVIII et XIX correspondent

a l’analyse des vases de la premiére série expérimentale.



= 117 -

Les résultats de la seconde série sont consignés dans
le tableau XX.
Dans le tableau XXI se sont les résultats des

analyses des vases de la troisieéeme série.

1..d# discussion des résultats .

Comme nous nous y attendions, la couleur est fonction
de la teneur en carbone, du moins en carbone ne provenant pas

des carbonates.

Des tableaux XVIII et XIX nous retiendrons que de
faibles variations de couleur ne traduisent pas des +teneurs
Ai1fférentes en carbone, alors qu’un fort contraste (par exemple
avec d’ importantes zones noires) résulte de concentrations en

rarbone treées différentes.

L’atmosphere de cuisson a wune influence importante

sur la teneur en carbone de la céramique, puisque :

- dans les foyers oxydants environ 90% des vases ont
des teneurs en carbone trés inférieures a 1% (tableaux XVIII et
XI1X).

- dans les foyers "étouffés" environ 80% des vases
ont des teneurs supérieures a 1% (tableau XX, foyers B et C).

Cette observation va bien dans le sens de la premiére
puisque la majorité des vases cuits en fosse fermée sont de

couleur trés foncée.

L’importance de la composition du vase est également

mise en évidence. En effet la majorité des vases a teneur plus
forte en carbone ont été enrichis en matiére organique avant la
cuisson : ce sont 70% des vases dont la teneur est supérieure A
2% de carbone.

Cette observation peut €tre mise en rapport avec les
atmosphéres de cuisson car dans un vase cuit en atmosphére
"étouffée" les éléments organiques sont carbonisés mais pas
totalement consumés comme cela peut ®tre le cz= lors d'uns

cuisson oxydante.
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composition couleur de % de carbone

du vase 1 'échantillon (I.R.)

argile industrielle faces rouges a grises

et calcite coeur raouge 0,10

argile enrichie faces brunes a grises

et chamotte coeur brun a nair 0,30

argile industrielle COeur rouge ou

et chamotte caeur brun 0,20

argile karstique 1 face noire,coeur rouge 0,40

et calcite faces grisées,coeur brun 0,20
= e e

argile liasique rouge 0,40

et calcite noire 1,60

Tableau XVIFT . Dosages de carbone de 9 wvases provenant du
Foyer n®3 de la premiere série expédrinentale.
camposition 4 de carbane fayer
| du vase (L.R.) n’t n‘2 n’3 n’4
argile industrielle avant HCl - 0,10 0,20 0,20
80% brun brun rosé |brun clair| rouille
chaux 207%
aprés HCl 0,30 0,10 0,20 =
argile industrielle avant HCl 0,30 0,20 0,40 0,20
70% brun brun rouille rouille | rouille
chaux  20% tres foncé brun
m.a.  10% aprés HCl 0,15 0,10 0,10 0,10
Tableau XIX , Doxages de carbone de & wvazes provenant des

toyers

de la

premyére

série

expérinentale.
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composition du vase % de carbone aprés HCl (I.R.)| % de carbane aprés HC1 (CO»)
argile dégraissant  dégraissant foyer fayer fayer fayer fayer fayer
minéral arganique B C D B C D
0% 1,70 1,10 1,63 = & 1,30
i c 20%
n h 10% 0,30 1,30 1,95 = = =
d a 0% 1,33 3,30 3,30 - = =
u u 40%
s X 10% 4,70 6,30 4,90 = = =
t
r 0% 0,10 0,90 0,20 - N 0,20
i s 207
e a 10% 0,30 1,45 1,20 0,10 = 1,00
1 b 0% 0,13 0,43 0,70 0,10 - 0,30
l 1 40%
8 e 10% 0,13 1,15 0,80 = = 0,30
E
e h 20% 0% 0,30 1,33 2,20 = = 2,60
n a
r u
i X 40% 0% 2,30 1,70 3,60 2,80 - -
g
h s
i a 20% 0% 0,20 2,83 2,00 0,10 = 2,00
e b
1
e 40% 0% 0,30 1,70 2,15 - = -
0% - - - = = -
c 20%
1 h 10% {410 7,30 4,80 - = 3,20
i a 0% - = - = = -
a u 407%
S X 10% 3,15 5,60 1,10 = 3,90 -
i
q 0% 0,20 1,63 3,60 - = -
u 5 20%
e a 10% 0,30 3,73 2,40 = = -
b 0% 0,20 1,73 1,30 & = -
l 407%
8 10% 0,20 1,50 3,90 = s -

Tableau XX . Dosages de carbone des vases cwits en Ffosses
profondes dans la seconde sdrie expérimentale,
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référence du vase
toyer fa | dh | 2a | 2b | 3a | 3b | 4a | 4b
“C.de la
pate crue 0,15 |0,15 (0,20 0,20 |0,20 |0,30 0,10 | 0,10
/C.du vase 0,30 |0,80 |0,30 | 0,30 {0,45 {0,40 | 0,45 [1,20
I
cauleur de brun [brun |brun |brun [brun |brun |brun {brun
1'échantillon gris clair|clair clair|foncé
4C. du vase | 0,35 |0,30 |0,30 {0,530 |0,50 (0,85 {0,05 |0,30
I
couleur de gris |gris |[gris |sable|gris [aris |beige|brun
1'échantillon fancé|foncé |foncé|aorangfancé|foncé
Tableaw XX§ . Dozages de carbone des vases Jde Ia

EE e L e

expérinentale.

troisiene



A partir du tableau XXI nous observons que :

- les teneurs en carbone sont toutes inférieures A
1%, or certains vases sont trés noirs. Nous mettons & nouveau en
évidence l’importance de la matiére organique dans les vases des
autres séries contenant plus de 1% de carbone.

- en général, les teneurs en carbone apres la cuisson
1ss. Il =2xiste

sont supérieures a celles des p&te=z céramiguss cCr
d

1
donc bien un apport plus ou moins important e carbone par

enfumage.

En conclusion nous pouvons dire que la teneur en
carbone nécessaire i l’analyse du '2C d'un vazs a d= plus
grandes chances d’&tre attsinte =i le vase =2t de coulsur
foncée.

II.1.2/ Extractions du carbone en fonction de la température

Il est important pour la datation de savoir quel type
de carbone est extrait de 1’échantillon lors de son brﬁlage au

laboratoire, sous courant d’oxygene.

4y

o

Le m&me type d'étuds gque cell =]

ot
m
0]

fectués =ur

(1]

argiles (matiére premiére essentielle & la fabrication des
vases) —-décrite dans la premiéere partie du chapitre III- a été
repris sur les vases expérimentaux, fabriqués a partir de ces

argiles.

2.a/ mode opératoire .

Comme pour le dosage de carhbone les échantillons ont
été broyés, décarbonatés, neutralisés & pHB,5-7 et séchés a
1*etuve (QO°C].

Les poudres obtenues ont été Dbrilées 4 différentes
températures. Les échantillons étaient trés petits, de 1’ordre
de 1g &4 3g. Ils ont été dosés en carbone avant et aprés brillage,

par mesure de la pression de COz= (annex= b).
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- leére série experimentale . La premiére approche a été faite

sur 1 vase provenant du foyer n°l, sur lequel se distinguaient

3 zones de colorations tres différentes. Nous en avons tiré 3
» 3 ~ ’ hY a

échantillons qui ont été brulés sous courant d’oxygene a des

températures comprises entre 430°C et 600°C.

- 2nde série expérimentale . Une vingtaine de vases, choisis

en fonction de leurs teneurs en carbone et de leur composition
ont été analysés. Les échantillons étaient composés de tous
les types d'argiles, avec ou sans matiere organique ajoutée,
et leurs teneurs en carbone (pour des vases équivalents mais
cuits dans des foyers différents) variaient de fagon notable.
2 seéries ont été faites

- les températures de brllage ont été celles
utilisées sur les argiles (P.89), 300°C 5 430°C 3 700°C,
pendant 3-4 heures.

- les températures de brllage ont été trés légerement

modifiées, elles étaient de 340°C - 430°C et 855°C, pendant 10

ou 30 mn. Ces températures correspondent aux zones
caractéristiques définies par Jambu et Dupuis (1975) décrites
P89,

2.b/ appareillage .

L’appareillage est le mé&me gue c=lui utili=é pour ls

brulage des argiles, et décrit page g7 .

2.c/ résultats .

Nous avons obtenu 5 +tableaux. Le tableau XXI1I
correspond a la premiere série expérimentale. Les tableaux

XKXIII, XXIV, XXV et XXVI correspondent a la seconde.

2.d/ discussion des résultats .

Du tableau XXII nous retiendrons que 1’échantillon

le plus riche en carbone, et le plus noir, est trés appauvri en

carbone deés 550°C. Le plus clair, contenant trés peu de carbone,
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n'en perd pratiquement pas,quelle que soit la température de
brilage. L’échantillon brun est laissé de cOté car mal

décarbonaté.

Donc, le carbone, présent dans un tesson <clair en

faible quantité, est tres difficilement extractible a 800°C,

alors que celui présent dans un tesson noir, en treés grande
quantité, est pratiquement extrait en totalité a 550°C. Cela
peut s’expliquer par 1le fait que ce carbone facilement

extractible a été oxydé, dans la zone claire du vase, lors de sa

cuisson primaire.

Du tableau XXIII nous avons tiré les courbes de la

figure 26. La répartition semble tout a fait alléatoire avec
cependant une plus forte concentration des vases enrichis en
matiere organique dans la zone de 65-100% de carbone extrait,
des 300°C.

Le carbone provenant de la matiere organique,
lorsqu’il n’a pas été totalement brulé au cours de la cuisson
primaire du vase, est facilement extractible au laboratoire, a

de faibles températures.

Du tableau XXIV nous avons tiré les courbes de la

figure 27. En fait entre 300°C et 480°C ce sont les mémssz que

celles de la figure 26.

- 300°C - 47% des échantillons perdent plus de 60% de carbone,
dont - B87% contiennent, avant brﬁlage, plus de 3%
de carbone.
- 90% sont enrichis en matiére organique.
53% des échantillons perdent moins de 40% de carbone,
dont - 62% contiennent, avant brilage, plus de 3%
de carbone.

— 30% sont enrichis en matiére organique.

- 460°C - ©65% des échantillons perdent plus de 80% de carbone,

dont - 73% sont enrichis en matiére organique.
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couleur | AC.aprés| T° de grillage. | C.aprés |%C. couleur
du vase HC1 3-4h, grillage |perdu | aprés grillage
a0°c 0,03 95 beige clair
nair 147
a00°C 0,10 93 beige
430°C 1,50 20 brun
brun 149
600°C 1,28 33 rouge
600°C 0,30 0 rouge
rauge 0,3
400°C 0,20 15 rouge
AXEL » Variation dex teneurs en carboneg

brolage sous oxygéne de 3

b e

de  Ia  premidre
Cavrgrle

Frasrgue

s X e

fops

EQNEE ef "

@t caloite, Toyer n®i).

i

merme
expdrimentale
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300°C 430°C 700°C
argile | dégraissant| %C. [AC.restant | %C.perdu| “C.restant | %C.perdu | 4C.restant [ XC.perdu

sable 0,20 0,13 23 0,03 85 0,04 83

1 3,60 3,90 40 2,40 60 1,10 80
i

a sable 0,33 0,10 77 0,01 93 0,03 85

s et 2,28 0,80 6b 0,15 93 0,10 95

i m. 0. 3,73 0,80 79 0,035 100 0,03 100

q s N, O

u e 1,40 0 1,00 20 0,40 70

e chaux 4,73 3,00 0 4,20 10 2,89 40

et 7,30 1,83 73 0,93 83 0,60 90

m.0. 3,15 3,43 0 1,83 40 0,00 100

3,60 3,75 33 0,44 90 = =

sable 0,15 = = 0,01 93 0,04 70

i 0,73 0,23 63 0,03 90 0,03 90
n

d 1,93 0,63 &0 0,20 90 1,63 0

u chaux 3,80 3,45 10 1,30 63 0,13 95

s gy39 4,90 10 2,15 60 1,20 80
t

r chaux 4,65 3,43 23 3,33 30 1,20 75

i et 4,90 4,13 15 4,40 03 3,40 30

m. 0. 6,30 4,35 25 4,43 30 1,95 70

e 0,20 0,02 90 0,03 90 0,02 90

n sable 1,93 0,70 63 0,20 90 0,03 100

r 2,20 0,20 90 0,03 100 = =
i

c chaux 3,60 1,00 70 0,10 93 0,20 93

h. 1,70 0,70 &0 = E - -

Tableauw XXIID . Variations des teneurs en ocarbone e
divers IO @ ol Ia Feoonoe sdrie

expérinentale.



J00°C 430°C
argile | dégraissant| 'C. AC.perdu | %C.perdu
sable 0,20 20 73
1 4,30 35 60
i
a sable 0,30 73 93
s et m.o. 2,20 63 95
i
q 3,70 80 100
u chaux 0,89 0 20
e et 1,90 0 10
m.0. 6,90 75 85
3,15 0 40
2,90 33 90
sable 0,13 = 99
i 0,73 60 90
n
d -
u chaux 3,60 03 43
5 4,40 19 &0
t
r chauy 3,30 23 30
. et 1,50 15 03
Mm.0. 4,30 23 30
e 0,13 83 80
n sable 1,90 63 90
¢ s
i
C chaux 3,35 70 93
h. -

o Tableaw & rectivid. Les pertes en carbone &
TOOCC dtatent tréx Importantes et laiszajent
Fupposer une décarbonatation Inconpléte. Ces
valeuwrs ont dt¢ retranchdes au %2 de carbone
nitiales.
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%C. extrait apres grillage a
n’ | compasition fayer | UC. aprés 340°C 430°C 633°C
i HC1 10mn | 30mn | {0mn | 30mn } 10mn } 30mn .

argile lias.
gt sable 0,70 33 35 83 93 100 | 100

2 0,53 25 20 80 80 100 | 100
argile lias.
chaux et

3| mo. 2,20 25 33 85 90 100 | 100

4 1,45 50 40 30 &0 80 90
argile indus.

3 | et chaux 0,23 0 0 &0 30 80 95
argile enrich.

6 | et chaux 1,15 35 43 73 90 100 100

Tableau XXV . Variations des teneurs en carbone lors du

brialage sous oxvgéne de divers vases de la

Feconde série expdrimentale.
couleur de la poudre aprés grillage a
n® corresp. | couleur de 340°C 430°C 633°C
tableau 8 1 "échantillan 0mn | 30mn | {Omn | 30mn | 10mn | 30mn
I ! [
1 gris trés foncé | gris fancé a gris clair beige clair
4 noir peine + clair
2 idem idem idem idem
3 gris fancé gris mayen blanc grise blanc
4 idem gris foncé beige clair Jjaune
6] brun brun brun rouge brique
b brun foncé brun mayen brun clair grangé

Tableau

XXvir .

Do

QU e

oloration

clan s

ol e
tempdrature de
le tableau

1@
arillage.
KXV .

@n

fonction
Meme =

de la
schantillons
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De ces deux tableaux (XXIII et XXIV) nous retiendrons
que ce sont les tessons noirs enrichis en matiére organique
avant leur cuisson qui perdent le plus facilement leur
carbone,au cours du brulage au laboratoire (dés 300°C).

Ceux composés d’argile industrielle en perdent une

fraction notable a partir de 460°C seulement.

Le carbone le premier extrait semble &trs celui
provenant du dégraissant organique carbonisé. Celui provenant de
l’enfumage n’est extrait que difficilement & des tenpératures

plus élevées (échantillons composés d’argile industrielle).

Du tableau XXV nous avons tiré les courbes de la

figure 28.

- 340°C - regroupement des points dans la zone 20-45% de
carbone extrait.
100% des échantillons situés dans la zone 35-45% de
carbone extrait sont enrichis en matiere organique.

- 460°C - ©B60% des échantillons perdent entre 85-95% de carbone.

dont - 50% sont enrichis en matiére organique.
- B855°C - forte proportion d’échantillons perdant environ 95%

de carbone.

Nous pouvons faire le méme type de remarguss gque pour
les tableaux XXIII et XXIV.

Le tableau XXVI est comparé au tableau XXV. On voit

bien une relation entre la décoloration et le pourcentage de
carbone extrait de 1’échantillon. Si 1’on regarde plus
spécialement l1’échantillon 5 (argile industrielle et chaux), W |
semblerait que le carbone d’enfumage ne soit pas le plus facile
a4 extraire, a de faibles températures, bien au contraire. Ce

carbone ne semble se mobiliser qu’a partir de 430°C.
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EN RESUME
- un échantillon noir perd une partie de son carbone
des 550°C, sous oxygéne. Dans un échantillon clair on n’observe

pratiquement pas de départ de carbone.

- dés 300°C B80% du carbone peut €trs extrait dans un
échantillon riche en carbone (>3%) et enrichi en matiére

organique.

- &4 700°C pratiquement tout le carbone est extrait
dans la plupart des échantillons. La différence est faible par
rappo<ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>