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RESUME / ABSTRACT

Approche archéologique et expérimentale des structures de combustion
au Paléolithique supérieur ancien.
Analyse multiscalaire (micromorphologie et géochimie organique) appliquée

aux sites de Régismont-le-Haut et des Bossats.

Ce travail aborde I’étude d’une sélection de structures de combustion provenant de Régismont-
le-Haut (Hérault, France) et des Bossats (Seine-et-Marne, France) en suivant une méthode
multiscalaire. Ces deux sites de plein airlivrentune documentation archéologique riche permettant
de renseigner pour le premier une phase récente de I'Aurignacien et une phase ancienne du
Gravettien, entre autres, pour le second. Du point de vue méthodologique, la démarche retenue
implique de débuter par I'analyse des données de terrain (échelle macroscopique), de poursuivre
les investigations grace a la micromorphologie (échelles méso- et microscopique) et finalement
d’avoir recours a la géochimie organique (échelle moléculaire). Afin d’affiner les clefs de lecture
des résultats archéologiques et de proposer de nouvelles pistes de réflexion, un programme
d’expérimentation a également été conduit. La mise en ceuvre conjointe de ces différentes
approches complémentaires dans l'optique de croiser leurs résultats et leurs hypothéses
interprétatives fait notamment la part belle a la prise en compte de la matiere organique
présente dans les sédiments des structures de combustion. Les résultats obtenus permettent a
la fois de mieux cerner les modes de fonctionnement et d’utilisation des différentes structures
tout en prenant en compte leur évolution taphonomique. Les questions des aménagements, de
'intensité du fonctionnement, des types de combustible et de la fonction sont abordées dans le
cas des structures primaires, les foyers, mais les structures secondaires apportent également des
informations en ce qui concerne les activités d’entretien. La mise en perspective de ces résultats
acquis sur deux sites particulierement bien préservés permet une discussion plus large de la
place des structures de combustion au début du Paléolithique supérieur, période pour laquelle
les pyrotechnologies demeurent un domaine encore trop méconnu des comportements humains.

Mots clefs : Paléolithique supérieur ; Micromorphologie : Géochimie organique ; Régismont-le-
Haut ; Les Bossats.
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An archaeological and experimental approach to combustion structures
in the Early Upper Palaeolithic.
Applied multiscalar analyses (micromorphology and organic geochemistry)

at Régismont-le-Haut and les Bossats.

This study treats a selection of combustion structures from Régismont-le-Haut (Hérault,
France) and les Bossats (Seine-et-Marne, France) using a multiscalar approach. These two open-
air sites provide an extremely rich archaeological documentation of, respectively, a recent phase
of the Aurignacian and an early phase of the Gravettian (among others). Methodologically the
study entails treating three scales of analysis, beginning with field data (macroscopic scale),
followed by micromorphological investigation (meso- and microscopic scales), and finishing with
geochemical analyses (molecular scale). An experimental program was also developed in order to
refine our tools for interpreting our archaeological datasets, as well as to propose novel avenues
of reflexion. The concomitant application of these complementary approaches and subsequent
cross-examination of their respective results underlines the important role of organic matter in
the combustion structure sediments. The results obtained allow for a better understanding of fire
structure operation and use, as well as the taphonomic evolution. For primary structures questions
regarded additional construction of the structures, intensity of use, types of fuel, and their function,
while secondary structures brought to the table information regarding maintenance activities.
The contextualization of results obtained from these two particularly well-preserved sites allows
us to reflect more widely upon the role of combustion structures in the Early Upper Palaeolithic, a
period during which pyrotechnology remains a little explored sphere of human behaviour.

Keywords : Upper Palaeolithic ; Micromorphology ; Organic geochemistry ; Régismont-le-Haut;
Les Bossats
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PARTIEL. INTRODUCTION




Partie I: Introduction

L'usage du feu par les populations préhistoriques a, dés les débuts de la discipline archéologique
au XIXe siecle, constitué un théme de recherche récurrent et fécond. En effet, qu’il se soit agi
d’affirmer le caractere anthropique de vestiges anciens, de dater sa domestication par I'Homme
ou d’explorer I'organisation des espaces de vie, le feu a régulierement suscité l'intérét des
préhistoriens. Malgré cette attention précoce, une situation relativement paradoxale affecte les
vestiges liés a I'utilisation du feu. Bien que les méthodes descriptives et analytiques permettant
de les étudier soient nombreuses et fréquemment mises en ceuvre, il faut reconnaitre que la
compréhension de leurs différentes fonctions demeure inégale. Par ailleurs, les études existantes
pour les périodes paléolithiques se sont concentrées sur des gisements attribués a deux champs
chronologiques en particulier : de la seconde moitié du Pléistocene moyen a la premiére moitié
du Pléistocéne supérieur (i.e. Paléolithique moyen en Europe et Middle Stone Age en Afrique) et
I'extréme fin du Pléistocene supérieur (i.e. fin du Paléolithique supérieur en Europe). De fait, une
large part du Paléolithique supérieur demeure dans ce domaine trés peu documentée.

Afin de participer au comblement de ces lacunes, ce travail propose de conduire I'étude d'une
sélection de structures de combustion provenant des sites de Régismont-le-Haut et des Bossats
en suivant une méthode multiscalaire. Ces deux sites de plein air livrent une documentation
archéologique riche permettant de nous renseigner pour le premier sur une phase récente de
I'’Aurignacien et sur notamment une phase ancienne du Gravettien pour le second. Du point de vue
méthodologique, la démarche retenue implique de débuter par 'analyse des données de terrain
(échelle macroscopique), de poursuivre les investigations grace a la micromorphologie (échelles
méso- et microscopiques) et finalement d’avoir recours a la géochimie organique (échelle
moléculaire). Afin d’affiner les clefs de lecture des résultats archéologiques et de proposer de
nouvelles pistes de réflexion, un programme d’expérimentation a également été mis en ceuvre dans
le cadre de ce travail. Le développement conjoint de ces différentes approches complémentaires
dans 'optique de croiser leurs résultats et leurs hypothéses interprétatives nourrit notamment
'objectif de traiter la question de la matiere organique présente dans les sédiments des structures
de combustion.

Dans la partie introductive (Partie I) ci-dessous, le cadre général dans lequel ce travail
s’'insere est présenté. Limportance des structures de combustion dans les études préhistoriques
est notamment soulignée, ainsi que le potentiel informatif de la matiere organique. Les principales
caractéristiques et l'intérét particulier des deux sites archéologiques considérés sont indiqués
avant de préciser la démarche analytique qui a été suivie. Ces éléments sont ensuite mis en relation
afin de problématiser ce travail en soulignant quels sont les enjeux sur le plan méthodologique et
les attentes en termes archéologiques.

La seconde partie (Partie II) se propose de dresser un bilan des travaux ayant concerné les
structures de combustion paléolithiques. Il s’agit notamment de rappeler les grands principes
de I'étude et de l'interprétation de ce type de vestiges et de faire une synthése des différentes
méthodes et démarches qui ont été adoptées pour ce faire. Une part importante est réservée a une
revue des approches expérimentales, micromorphologiques et géochimiques qui ont concerné
I’étude de ces structures.

Les principes de l'analyse micromorphologique des sols sont ensuite rappelés dans une
partie méthodologique (Partie III), laquelle précise la démarche suivie ainsi que les principaux
éléments de vocabulaire utilisés. Cette partie introduit également les notions élémentaires



permettant d’appréhender la démarche employée pour l'analyse géochimique. Les principaux
groupes de composés rencontrés dans la suite du travail sont présentés ainsi que les procédures
analytiques utilisées. Une synthése précise finalement les principaux concepts et outils déployés
pour l'interprétation des résultats obtenus.

La partie suivante regroupe les données issues du référentiel expérimental (Partie IV)
constitué a l'occasion de ce travail. La présentation et la discussion des résultats suivent une
diminution progressive des échelles d’observation. Apres unrappel des parametres expérimentaux,
les observations conduites sur le terrain et a I'échelle macroscopique sont développées. S’ensuit
une présentation des résultats de I’étude micromorphologique puis de I'analyse géochimique. Ces
résultats complémentaires sont ensuite mis en relation, discutés et synthétisés.

L'étude des structures provenant du site de Régismont-le-Haut (Partie V) fait I'objet de la
partie suivante. Une partie introductive détaille le contexte archéologique et géologique dans lequel
s’inscrit le gisement puis rappelle les principales conclusions des études conduites sur le site qui
seront mobilisées en discussion. La présentation des résultats qui vient ensuite correspond la aussi
a un affinement progressif des échelles d’observation (terrain et macroscopie, micromorphologie
puis géochimie). Une synthese croise enfin les apports de ces différentes analyses entre elles et
tache de les mettre en perspective dans l'interprétation plus générale du site.

Vient ensuite la présentation de I'étude du gisement des Bossats (Partie VI) qui suit la méme
organisation. Aprés une présentation des cadres archéologique et géologique et une synthése
de principales informations disponibles concernant l'interprétation du gisement, les sections
suivantes détaillent les résultats des différentes analyses conduites dans ce travail. Finalement,
apres le croisement de ces différents registres d’information, les conclusions de cette étude sont
discutées dans le cadre de I'interprétation du site.

Lintégralité de ces résultats fait ensuite I'objet d’'une discussion (Partie VII) dont I'objectif
est de dépasser I'échelle des études de cas. Les données expérimentales et archéologiques sont
mises en perspective dans le cadre de questionnements et de propositions diversifiés en relation
avec les tendances actuelles de la recherche dans le domaine. Les interrogations soulevées par ce
travail, ses limites ainsi que des considérations méthodologiques sont également abordées dans
cette section. Finalement, la conclusion permet de résumer ces réflexions et les perspectives de
recherche qui émergent a l'issue de cette étude.
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1. CADRES DE LETUDE

1.1. Contexte archéologique

Les débuts du Paléolithique supérieur en Europe de 1'Ouest sont jalonnés, dans le registre
archéologique, d’'importants changements touchant les sphéres économiques, techniques et
sociales des populations (e.g. Clottes, 2010). Les profonds bouleversements qui s’articulent
autour de 45/40 ka cal. BP marquent en particulier la « transition » du Paléolithique moyen au
Paléolithique supérieur. Les mécanismes de cette transition suscitent encore de nombreuses
interrogations, puisqu’aux modifications d’ordre biologique induites par 'arrivée de populations
allochtones (i.e. Homo sapiens), s’ajoutent d’importantes transformations dans la culture
matérielle, les pratiques symboliques et sans doute les comportements sociaux (e.g. Zilhdo, 2013).
Les nombreux travaux qui se sont consacrés a cette période se sont classiquement concentrés sur
les différentes industries, les pratiques alimentaires et les expressions artistiques afin d’établir une
distinction entre Paléolithique moyen et supérieur. Les recherches récentes ont néanmoins mis en
évidence le caractére quelque peu artificiel de ce grand découpage et contribuent, notamment, a
la réhabilitation de 'homme de Néandertal en mettant en avant la complexité (« modernité » ?) de
certains de ses comportements. La prise en compte d’interactions et d’influences mutuelles entre
Néandertaliens et Sapiens durant plusieurs millénaires en Europe de I’'Ouest constitue désormais
un théme central des travaux conduits sur cette période.

Une fois consommeée cette phase dite de « transition », les groupes humains occupant I'Europe
au début du Paléolithique supérieur développent des modes de vie qui ont été englobés au sein
de deux techno-complexes successifs : 'Aurignacien (~40-32 ka cal. BP) et le Gravettien (~32-25
ka cal. BP; Clottes, 2010). Une large part de cette distinction repose sur les industries lithiques et
osseuses, en particulier les pointes de projectiles, mais des différences notables existent également
dans le domaine de I’exploitation des ressources animales et des expressions symboliques. Les
travaux concernantces périodes abordent, en France du moins, des thématiques diverses et souvent
complémentaires englobant les approches techno-économiques des productions matérielles, les
questions anthropologiques et génétiques, la problématique de I'art pariétal et mobilier. Ce faisceau
d’'informations est, lorsque cela est possible, mobilisé dans une interprétation palethnographique
de 'organisation des sites, le tout étant intégré dans des approches dynamiques de 'occupation
et de 'exploitation des territoires. En revanche, la question des structures d’habitat demeure
relativement peu documentée et quoi qu’il en soit faiblement débattue.

Pour aborder ce dernier point, ce sont majoritairement les sites de plein air qui sont considérés
(e.g- Bodu et al, in prep : Actes du Congrés Préhistorique de France d’Amiens 2016). En effet,
les sites en grotte et les abris sous roche, bien que livrant une documentation généralement
riche et permettant une approche diachronique, présentent des successions d’occupations et
des conditions de sédimentation qui conduisent a des dépdts archéologiques dont le caractere
de palimpseste est souvent délicat a interpréter. Dans ce cadre, I'approche palethnographique
est, au mieux, nécessairement limitée. Pour ce qui est des sites de plein air, la nature des dépots
et les études archéologiques permettent plus fréquemment de vérifier, ou au moins de postuler,



I'unicité d’un niveau d’occupation et de raisonner en termes de « sol archéologique », mais
il faut reconnatitre que les exemples bien documentés sont rares pour les phases anciennes du
Paléolithique supérieur d’Europe occidentale comme I'Aurignacien et le Gravettien.

Dans cette situation, ce sont les répartitions des différents types d’artefacts qui sont prises en
considération a la fois dans une optique « statique » afin de définir des structures ou des aires
d’activité, mais aussi selon une perspective plus « dynamique » pour tenter de reconstituer les
interactions entre différents espaces. Il faut dés lors souligner que, dans ce cadre, et souvent en
I'absence de traces évidentes de constructions ayant pu participer a la structuration de l'espace,
les structures de combustion, et notamment les foyers, jouent un role déterminant dans la lecture
qui est faite de la distribution des artefacts.

1.2. Les structures de combustion : un sujet central

Par bien des aspects, le feu et ses manifestations durant la préhistoire ont suscité un nombre
importantd’interrogations et, en conséquence, de travaux. Une partimportante de ces recherches a
en particulier concerné la reconnaissance et I'authentification des traces anciennes de l'utilisation
du feu durant les Paléolithiques ancien et moyen, avec dernierement de nombreux débats autour
de la question du controle et de I'emploi régulier du feu par les groupes néandertaliens (e.g.
Roebroeks et Villa, 2011 ; Sandgathe et al, 2011 ; Dibble et al, 2017 ; Sandgathe, 2017).

Il ne semble cependant faire aucun doute qu’a partir du Paléolithique supérieur, au moins,
l'utilisation du feu est devenue une activité banale (Sandgathe et Berna, 2017). A ce titre, les
structures qui en résultent ont donc fréquemment servi de point de repere afin de présenter,
discuter ou comparer l'organisation d’'une partie ou de I'ensemble d’un site. Cependant, les
termes couramment employés dans ce domaine (« foyer domestique », « foyer annexe », « foyer
spécialisé », etc.) dénotent a ce titre d’'une certaine confusion entre le vocabulaire et ce qui est
réellement décrit. En effet, lorsqu’il est par exemple fait mention d'un « foyer domestique » il
faut garder a I'esprit que ce sont généralement les activités ayant lieu autour du foyer qui sont
considérées comme « domestiques » et pas nécessairement les caractéristiques propres de la
structure « foyer » en elles-mémes. Cette situation résulte d'un double état de fait: 1/ les concepts
interprétatifs mis en ceuvre placent le foyer au centre de I'organisation des espaces occupés par
les paléolithiques et 2/ les données a propos des foyers sont bien moins abondantes que celles
concernant leurs abords et le mobilier qu'ils livrent.

Il estvrai que le foyer estla structure « évidente » par excellence dans les contextes paléolithiques
et que sa reconnaissance pose, a priori, peu de problemes (Coudret et al, 1989). Cet élément
récurrent au sein des sites a partir du Paléolithique supérieur a, de fait, servi a structurer les
informations relatives a un espace organisé autour de celui-ci afin de permettre des comparaisons
intra- et intersites. Mais il faut conserver a l'esprit que le choix de placer le foyer au coeur de
I'organisation des espaces et des activités résulte aussisans doute en partie del'indigence des autres
traces claires de structure d’habitat. Il ne faut cependant pas négliger I'importance dans ce cadre
des points de comparaisons ethnographiques. En effet, la perception des sociétés préhistoriques
est irrémédiablement influencée par le recours a des références ethnographiques actuelles ou
subactuelles (e.g. Binford, 1983). 1l est vrai que les informations de cet ordre concernant des
groupes de chasseurs-cueilleurs-collecteurs, tels que ceux du Paléolithique supérieur, illustrent
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régulierement I'importance du feu dans 'organisation matérielle et sociale de ce type de société.
Il ne faut cependant pas minimiser les biais qui affectent cette documentation et les risques d’'une
approche analogique non raisonnée (Testard, 2006).

Les foyers sont cependant des structures dont l'interprétation du fonctionnement et de la
fonction est une tdche complexe. Sur ces deux points, la nature méme des traces conservées
dans le registre archéologique limite en effet les possibilités et les résultats des approches
descriptives « classiques » en archéologie (e.g. stratigraphie, morphologie, etc.). Le caractére
ubiquiste d'une partie des vestiges, I'équifinalité de plusieurs fonctionnements et fonctions ainsi
que les importants phénomenes taphonomiques affectant réguliérement ce type de structure
sont autant de parameétres qui rendent ardue leur interprétation (Coudret et al.,, 1989 ; Taborin,
1989). Pour pallier cette situation, comme cela sera vu plus loin, un certain nombre de démarches
analytiques ont été mises en ceuvre (e.g. Mentzer, 2017). Celles-ci ont notamment montré qu’avec
une diminution de I'échelle d’observation, 'apparente homogénéité de ces structures s’effagait
et qu'il était possible d’apporter des informations riches et diversifiées concernant les modes de
fonctionnement et de progresser sensiblement sur la question de I'utilisation de ces structures.
Cela étant, il faut constater que ces approches sont inégalement mises en ceuvre, ce qui conduit a
une documentation ou les études de cas approfondies sont peu fréquentes et a partir de laquelle
les synthéses sont donc difficiles a établir.

De ce constat ambivalent, il ressort que s’il parait acceptable, moyennant discussions, de
continuer a accorder une place déterminante au feu et a ses structures dans l'interprétation des
sites paléolithiques, la nécessité de mieux les comprendre intrinsequement demeure un préalable
sur lequel repose la suite des raisonnements. La réflexion autour du foyer, compris comme un
espace incluant une structure de combustion et les aires d’activités qui lui sont proches, ne peut
en effet s’envisager que si a la fois cette structure, ses abords et leurs relations sont tous, sinon
parfaitement compris, au moins questionnés simultanément. Ce vaste travail correspond a un
programme de recherche collectif, mobilisant les résultats de disciplines complémentaires et
dépassant largement le cadre de cette seule these. En conséquence, c’est ici principalement la
question du fonctionnement et de l'utilisation des structures de combustion qui sera explorée.
Malgré tout, a l'aide de la documentation disponible, I'interprétation plus générale du foyer en
tant qu’espace sera discutée dans la mesure ou cette application palethnographique constitue I'un
des objectifs finaux de cette analyse.

1.3. La matiére organique comme marqueur des activités passées

Un des aspects particuliers des structures de combustion, a I'échelle d'un site archéologique
préhistorique, est leur propension a concentrer les témoins de nature organique. D’'un point
de vue chimique, le terme organique se rapporte aux matériaux majoritairement composés de
carbone, d’hydrogene et d’oxygene auxquels s’ajoutent parfois 1'azote, le soufre et le phosphore.
Les plus évidents d’entre eux dans le cadre du Paléolithique sont naturellement les résidus de
combustion, en particulier des charbons de bois et d’os. Mais, depuis les années 1990 (e.g. Olive
et Taborin, 1989 ; March, 1995 et 1999), 'importance de témoins « invisibles » sous forme de
matieres organiques amorphes préservées dans les sédiments ou les roches a régulierement été

soulignée.



Le premier ensemble regroupe des matériaux dont 'origine naturelle peut, le plus souvent,
étre déterminée au moyen d’approches naturalistes désormais courantes en archéologie :
archéozoologie, anthracologie, carpologie et dans une certaine mesure I'étude des phytolithes et
des cendres. En effet, leur morphologie initiale est, au moins en partie, préservée ce qui permet
leur reconnaissance. Au-dela de cette identification, les applications se concentrent a la fois sur
leur potentiel informatif en termes de paléoenvironnement, de datations, mais aussi dans le cadre
d’'une démarche techno-économique. Dans le cas des structures de combustion, bon nombre
d’études s’intéressent particuliérement a la question des combustibles en tachant de reconstruire
le milieu naturel, en questionnant I'acquisition et la gestion des ressources puis en s’appliquant a
intégrer ces données a I'analyse fonctionnelle des structures (e.g. Théry-Parisot, 2001).

Le second groupe de matériaux regroupe des témoins dont le caractere amorphe peut étre
primaire ou secondaire. Il s’agit a la fois de matériaux initialement dépourvus de structure (de la
résine ou de la graisse par exemple), ou bien ayant subi une forte transformation ayant oblitéré leur
morphologie initiale (carbonisats ou des goudrons par exemple). Dans tous les cas, ces matériaux
ne pourront pas étre analysés par les approches naturalistes habituellement adoptées et ce sont
leurs propriétés élémentaires et moléculaires qui permettront de les caractériser. Une fois ce travail
fait, I'interprétation relevera potentiellement la aussi des thématiques paléoenvironnementales
et/ou techno-économiques. En effet, pour ce qui est des structures de combustion, ces matériaux
sont susceptibles de documenter a la fois les propriétés du milieu naturel environnant, mais
également les actions anthropiques qui ont conduit a leur présence dans le registre archéologique
(e.g- March, 1995 ; Lucquin, 2007).

Du fait, principalement, des contraintes analytiques qui les distinguent, les matieres organiques
amorphes ont fait 'objet d'une prise en compte irréguliére dans le cadre de I'étude des structures
de combustion paléolithiques. D'une part, les protocoles de fouilles et d’échantillonnage
couramment mis en ceuvre lors des opérations de terrain ne permettent généralement pas de
conduire a posteriori les analyses nécessaires pour étudier ces vestiges. Par ailleurs, les analyses
géochimiques effectuées et les résultats qu’elles produisent patissent d'un cofit pouvant paraitre
élevé. Finalement, les résultats obtenus, s’ils ne sont pas clairement explicités, demeurent au
mieux sous-exploités dans l'interprétation globale des sites. Sans rentrer ici dans le détail, il faut
admettre que, comme pour beaucoup de modes d’investigation englobés dans les archéosciences,
une bonne part de cette situation est le résultat d’'un manque de compréhension mutuelle entre
les « producteurs/spécialistes » et les « consommateurs/archéologues » (e.g. Nigra et al.,, 2015).
A cet égard, il est tenté dans ce travail de répondre a cette difficulté par une démarche analytique
prenant en compte les spécificités de la pratique de 'archéologie préhistorique et en tachant
d’expliciter et de synthétiser les résultats analytiques sous une forme accessible et mobilisable
dans le cadre de discussions portant sur les problématiques archéologiques.
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1.4. Spécificités et intéréts des sites de Régismont-le-Haut et des Bossats

Les deux sites archéologiques considérés ici correspondent a deux gisements de plein air
francais dont de nombreuses caractéristiques ont justifié la sélection.

Figure I.1: Localisation (a) et datation (b) des sites de Régismont-le-Haut et des Bossats.

Le site de Régismont-le-Haut (Poilhes, Hérault ; Figure I.1a ; Bon et Mensan, 2007 ; Bon et
al,, sous presse), situé dans le sud la France, correspond a un campement daté de I'’Aurignacien.
Les quelques éléments de datation disponibles semblent indiquer un rattachement a la seconde
moitié de ce techno-complexe (Figure 1.1b : RGT) daté entre 40 et 32 ka cal. BP et classiquement
considéré a I’échelle européenne comme résultant de sociétés marquant le plein épanouissement
du Paléolithique supérieur. Le gisement de Régismont-le-Haut, connu partiellement depuis les
années 1960, fait I'objet d'une fouille programmée sous la conduite de F. Bon et R. Mensan depuis
2000. La surface actuellement explorée s’étend sur plus de 400 m? et a livré une trentaine de
structures de combustion (voir Partie V.1).

Le site des Bossats (Ormesson, Seine-et-Marne ; Figure I.1a ; Bodu et al,, sous presse) est lui
aussi un site de plein air, mais il est situé au sud du Bassin Parisien et est pluristratifié. C’est en
particulier le niveau attribué au Gravettien ancien (Figure I.1b : ORM Grav. ; Bodu et al, 2011 ;
Lacarriere et al, 2015), autour de 31 ka cal. BP, qui a été pris en compte dans ce travail. Une
structure provenant d'un niveau plus profond et daté autour de 31/34 ka cal. BP (Figure [.1b : ORM
Inter.) est également incluse. Ce gisement, formellement reconnu en 2007, fait depuis I'objet d'une
opération de fouille programmée dirigée par P. Bodu et motivée par la conservation exceptionnelle
de chacun des niveaux et les perspectives qu’offre leur comparaison (voir Partie VI.1).



Dansuncascommedansl’autre, ces deuxsites ontbénéficié de conditions morpho-sédimentaires
ayant permis une excellente conservation des niveaux archéologiques. La préservation de
'organisation spatiale de catégories de vestiges diversifiées (e.g. industrie lithique, restes de faune,
éléments de parure) et I'identification de structures, en particulier de combustion, ont justifié
sur ces deux sites I'adoption d’'une méthodologie de fouille orientée, a terme, vers des réflexions
d’ordre palethnologique. Outre I'enregistrement en trois dimensions d'un maximum d’artefacts et
un tamisage systématique, des protocoles de relevé et d’échantillonnage adaptés aux structures
rencontrées ont permis de rassembler une documentation considérable.

A Régismont-le-Haut, les interprétations actuelles s’orientent vers la mise en avant d’un vaste
campement organisé en deux locus principaux. Le premier regroupe ce qui est compris comme
plusieurs unités « domestiques » en raison des fortes densités de vestiges diversifiés qui y ont été
reconnues. Le second parait en revanche correspondre a un espace résultant de la proximité de
plusieurs aires aux fonctions apparemment plus spécialisées. Dans ce cadre, la mise en évidence
de nombreuses structures de combustion, d’apparences relativement hétérogénes, pose question
quant a leurs modes de fonctionnement et sur leurs réles précis dans les différents registres
d’activités reconnus ou suspectés.

Aux Bossats, I'occupation gravettienne, telle qu’elle nous est parvenue, correspond a un espace
plus restreint autour d’un seul locus. Il faut cependant sans doute y voir la succession de plusieurs
épisodes d’occupation rapprochés dans le temps pouvant correspondre a des réaménagements
successifs. Les activités conduites sont extrémement diversifiées et contribuent a proposer que
ce locus puisse représenter une unité domestique. Dans ce cadre, I'implantation des structures
de combustion et leur entretien ont fortement marqué la structuration de l'espace et sont a
méme d’apporter des informations sur cette chronologie interne. Par ailleurs, I'observation
d’importantes concentrations de résidus organiques laisse présager d'un potentiel informatif élevé
en ce qui concerne les modes de fonctionnement et les fonctions de ces structures. La structure
provenant d'un niveau plus ancien ne bénéficie malheureusement pas d'un cadre archéologique
aussi riche. En effet, elle est pour le moment parfaitement isolée et son interprétation est donc
inévitablement limitée. Malgré tout, celle-ci est située dans une formation sédimentaire tres
proche de celle formant I’encaissant du niveau gravettien ce qui ouvre des perspectives de
comparaison intéressantes. Méme, et peut-étre a plus forte raison, si elle est isolée, cette structure
offre par ailleurs une occasion de voir ce que la méthodologie retenue ici peut proposer en termes
d’interprétation fonctionnelle pour un cas de ce type.

1.5. La démarche analytique

Compte tenu des questionnements archéologiques spécifiques et d'une revue de la littérature
portant sur I'étude des structures de combustion, la démarche suivie dans ce travail consiste a
croiser les résultats d’observations conduites a différentes échelles d’analyse.

Celles-ci correspondent en premier lieu aux observations conduites sur le terrain durant la
fouille. Lorsque c’était possible, cet examen a été effectué par nos soins, mais pour certaines
structures du site de Régismont-le-Haut, dont la fouille était antérieure a 2012, I'essentiel
des informations provient des archives et rapports de fouille. Cette étape fondamentalement
descriptive cherche a synthétiser les informations contextuelles permettant de définir de quelles
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facons orienter les analyses ultérieures. La prise en compte des variations planimétriques et
stratigraphiques offre également une premiére lecture de I'organisation de chaque structure qui
permet d’organiser les échantillonnages.

Une analyse micromorphologique est ensuite conduite a partir de préléevements de
sédiments en blocs non perturbés. Celle-ci emprunte la plupart de ses principes fondamentaux
a la micromorphologie des sols développée dans le cadre de la pédologie. Néanmoins, du fait des
objectifs de I'étude et de la nature méme des échantillons ce sont essentiellement les aspects
anthropiques et post-dépositionnels qui ont été explorés. Les recherches conduites se sont
notamment attachées a la caractérisation des traces d’altération thermique des constituants
minéraux et a la prise en compte de la matiére organique, sous toutes ses formes. Dans ce cadre,
les données issues du référentiel expérimental réalisé spécialement ont été mobilisées afin de
préciser les critéres descriptifs et interprétatifs. Conjointement, une analyse détaillée de la
microstratigraphie a permis d’approfondir la description des structures en prenant notamment
en compte les processus taphonomiques.

Enfin, une partie des facies caractérisés au moyen de l’analyse micromorphologique a fait
'objet d’analyses géochimiques portant sur leurs contenus organiques. Tout d’abord, des analyses
élémentaires (AE) ont été conduites afin de quantifier le carbone organique contenu dans les
sédiments et notamment de suivre des variations de teneur. Le contenu lipidique a ensuite été
analysé par chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (CG-SM)
dans une optique qualitative (détermination des composés) et semi-quantitative (analyse de la
distribution des acides gras). Finalement, la matiere organique totale, y compris de potentiels
composésrécalcitrants al’extraction, a été étudiée qualitativement par pyrolyse avec dérivatisation
in situ couplée a la CG-SM (py[TMAH]-CG-SM). L'application de ces différentes méthodes aux
échantillons archéologiques a, elle aussi, bénéficié des résultats obtenus a partir du référentiel
expérimental. Cette partie des analyses avait notamment pour objet, moyennant une prise en
compte du bruit de fond local, de mettre en évidence des signatures géochimiques pouvant refléter
des modes de fonctionnement et d’utilisation spécifique.

Finalement, la mise en perspective de ces différents faisceaux d’informations — macroscopique,
microscopique et moléculaire — permet de proposer pour les structures de combustion des sites
des Bossats a Ormesson et de Régismont-le-Haut des éléments d’interprétation qui leur sont
propres avant de tenter de les confronter au reste du registre archéologique disponible.
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2. PROBLEMATIQUE

Ce travail est en premier lieu sous-tendu par des problématiques archéologiques se rapportant
spécifiquement aux structures archéologiques des sites des Bossats et de Régismont-le-Haut,
mais il vise a s’intégrer plus largement dans les questionnements actuels sur la place du feu et
de ses structures dans les sociétés préhistoriques. Pour aborder ces questions, les considérations
méthodologiques se sont néanmoins révélées déterminantes et ont justifié a la fois d’'importants
développements sur les méthodes mises en ceuvre et la constitution d’un référentiel expérimental.
Il en résulte une double orientation de ce mémoire, tachant a la fois de répondre a des objectifs
archéologiques tout en placant au ceeur de ses considérations des enjeux méthodologiques.

2.1. Les objectifs archéologiques

Pour les deux sites archéologiques inclus dans I'étude, les interrogations peuvent étre
regroupées en trois principaux domaines dont les aspects et I'analyse sont étroitement liés :

— Evaluation des processus taphonomiques et de I’évolution post-dépositionnelle.

Pour ces deux sites de plein air, la prise en compte de l'influence des agents naturels et
anthropiques sur la préservation des structures de combustion et de leurs constituants est
essentielle afin de pouvoir évaluer la pertinence des interprétations proposées. La question de
'altération (anthropique) des constituants en lien avec la combustion devra donc étre traitée
conjointement avec celle de la dégradation (naturelle et éventuellement anthropique) des
structures et de leurs contenus. Dans ces domaines, ce sont a la fois les observations de terrain
et les résultats micromorphologiques qui sont attendus, mais la prise en compte de I'état de la
matiére organique sera également déterminante.

— Reconstitution des conditions de fonctionnement.

Aumoyen des témoins de combustion minéraux et organiques, les modalités de fonctionnement
des structures devront étre discutées afin de mettre en avantles éventuels paralléles et divergences
qui définissent chacune d’entre elles. La nature des aménagements et des combustibles ainsi
que les rythmes d’utilisation et d’entretien sont les principaux points sur lesquels des réponses
sont attendues. A ce titre, les différentes échelles d’analyse seront mobilisées et leurs résultats
bénéficieront des clefs de lecture fournie, entre autres, par le référentiel expérimental.

— Interprétation de la fonction et utilisation.

Dans ce domaine, un premier registre d'information est susceptible d’étre apporté par le mode
de fonctionnement de chaque structure. Malgré tout, c’est I'analyse du contenu de ces structures
a différentes échelles qui est a ce sujet la plus susceptible d’apporter des informations originales.
Pour ce faire une attention particuliere est portée a la matiére organique, notamment amorphe,
en raison de sa potentielle relation avec les produits ayant pu étre exploités a I'aide des structures
de combustion.
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Partie I: Introduction

Finalement, ces axes de recherche s’inscrivent dans les questionnements plus larges portant
sur I'étude de l'organisation et de la fonction des espaces. A ce titre, la contextualisation de
données issues de 1'étude des structures de combustion doit permettre, a terme, d’apporter de
nouveaux éléments de discussion concernant des espaces qui ont pour le moment essentiellement
été définis a partir des éléments de la culture matérielle.

2.2. Les enjeux méthodologiques

Parallelement, cette étude cherche également a mettre en place, ou plus exactement a réunir,
différentes approches permettant d’analyser les structures de combustion. A cet égard, ce sont
particuliérement trois aspects qui seront explorés :

— Elaboration d’une méthodologie multiscalaire.

Les méthodes permettant d’étudier les différentes facettes des structures de combustion sont
extrémement nombreuses et diversifiées. Les choix qui ont été faits dans cette étude s’appuient
notamment sur une revue de la littérature et des résultats qui y sont obtenus. Ils correspondent
également a la volonté de pouvoir conserver un continuum entre les différentes échelles
d’observation et d’orienter une part importante de la recherche sur la matiére organique. L'un
des objectifs de ce travail est donc de tester cette démarche tachant d’intégrer plusieurs outils
ayant déja fait leurs preuves séparément dans le domaine de I’étude des structures de combustion
(micromorphologie et CG-SM) ou moins habituelles dans ce cadre (analyse élémentaire C/N et
py[TMAH]-CG-SM).

— Evaluation des différentes méthodes d’analyses géochimiques.

En ce qui concerne plus spécifiquement les analyses géochimiques, la combinaison de deux
méthodes documentant différents pools de matiéres organiques est appliquée afin de tester leur
complémentarité. Au cété de la CG-SM, relativement « classique » de nos jours pour ce qui est
de son application en contexte archéologique, 'emploi de la py[TMAH]-CG-SM a pour objectif
d’explorer les composés organiques récalcitrants pouvant, a priori, faire I'objet d'une conservation
sur le temps long. Une réflexion est également conduite sur 'emploi des distributions d’acide gras
en guise de proxies pour la caractérisation de la matiere organique des structures de combustion.
Sur ces deux aspects, 'exploitation des résultats expérimentaux, pour lesquels les variables sont
mieux maitrisées que dans le cas des échantillons archéologiques, doit notamment permettre une
approche critique.

— Enrichissement du cadre interprétatif par I'expérimentation.

La constitution et 'analyse d'un corpus de données expérimentales répondent également
au besoin d’affiner les criteres macroscopiques, microscopiques et moléculaires permettant
de proposer des hypothéses interprétatives pour les résultats archéologiques. A cet égard, les
recherches effectuées se sont essentiellement intéressées aux questions de la différentiation des
types de combustible et des rythmes de fonctionnement a partir du registre sédimentaire. Bien
qu’initialement conc¢ues pour répondre aux questionnements propres au site de Régismont-le-
Haut, les conclusions et les ouvertures de cette démarche expérimentale dépassent ce cadre,
comme le montre leur applicabilité au cas des Bossats, et sont donc discutées a une échelle plus
large.
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Afin de mieux restituer ces différentes interrogations dans leurs contextes, la partie suivante
tache de dresser une synthese des approches mises en ceuvre et des résultats des travaux
antérieurs. La critique des méthodes d’analyses employées sert également de justification au
choix fait dans ce travail.
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Partie II: Etat de 'art

1. FEUET FOYERS AU PALfIOLITHIQUE : UNE BREVE HISTORIOGRAPHIE

Cette courte synthese est en grande partie basée sur les quelques publications qui se sont
penchées sur l'histoire des recherches concernant les témoins de l'utilisation du feu par les
Hommes préhistoriques. Citons pour mémoire I'ouvrage fondateur de Perlés, La Préhistoire du feu
(1977),1e bilan de Gascé et Muller-Pelletier (2007) lors du XXVIe Congres préhistorique de France
en 2004, la récente notice de Mentzer pour I'Encyclopedia of Geoarchaeology (Mentzer, 2017) ou
dernierement les articles de Sandgathe et Berna (2017) et Sandgathe (2017).

Lesrecherches surl'utilisation du feu par 'Homme sont parmi celles qui, en Europe, ont marqué
les débuts del’archéologie préhistorique dansla seconde moitié du XIXe siecle. Les débats sontdans
un premier temps axés sur la reconnaissance (et I’admission) des traces matérielles de I'existence
du feu durant la Préhistoire. A ce titre, les discussions sont nombreuses, par exemple dans les
Bulletins de la Société d’anthropologie de Paris, et nous ne retiendrons ici qu’en guise d’exemples
celles autour des silex découverts a Thenay en 1867 (Bourgeois, 1868). Ces piéces, considérées
selon leurs défenseurs comme « étonnées par le feu », vont alimenter plusieurs décennies de
prises de position qui illustrent alors la mise en place progressive de critéres permettant de
diagnostiquer, entre autres, les traces de feu préhistorique (e.g. de Mortillet, 1883 ; d’Acy, 1885)[1].
Dans le méme temps, des discussions plus théoriques abordent déja, et malgré I'indigence des
évidences matérielles, la question des modalités de la découverte et de la domestication du feu. A
ce propos une intervention de Broca (1870) lors d’'une séance de Société d’anthropologie de Paris
fixe, a notre connaissance, les premieres bases d’'un processus en trois étapes toujours présent
dans la littérature (e.g. Twomey, 2011 ; Sandgathe, 2017): 1/ connaissance du feu, 2/ utilisation
du feu et 3/ production du feu. A ces discussions s’ajoute un profond intérét pour une ethnologie
naissante dont les résultats vont étre repris pour appuyer des raisonnements analogiques sur
la production du feu, sa place dans les habitats et plus largement dans les comportements (e.g.
Quatrefages, 1884 ; Gascé et Muller-Pelletier, 2007).

Dans la premiére moitié du XXe siécle, 'entrain pour les structures de combustion s’amenuise
au profit des approches plus typologiques de I'archéologie qui favorisent alors I’étude du mobilier
(Perles, 1977). Le foyer, terme ambigu désignant tour a tour la structure de combustion et le lieu de
vie, sert alors a affirmer le découpage stratigraphique du site, mais les structures de combustion
ne sont que rarement étudiées en détail. Durant cette période, les documents produits par les
fouilles mentionnent, au mieux, la présence de foyers et les descriptions précises sont rares (e.g.
Breuil, 1931 ; Lemarteleur, 1934 ; Pradel, 1947).

A partir des années 1960, un regain d’intérét pour le feu coincide avec I'essor des fouilles en
aire ouverte. Le foyer devient 'un des éléments structurant la lecture des sites archéologiques
suivant en France I'’exemple des fouilles de Pincevent (La Grande-Paroisse, Seine-et-Marne ; Leroi-
Gourhan et Brézillon, 1966 et 1972). Dans le méme temps, les travaux menés lors des séminaires
sur les structures d’habitat dirigés par Leroi-Gourhan (1973) ont permis de fixer un vocabulaire
« d’attente » encore largement utilisé. Ces évolutions s’accompagnent par le développement de

1 Rappelons que les discussions entourant ces vestiges s’inscrivent dans les débats relatifs a I'existence d’industries

trés anciennes, en l'occurrence tertiaire (voir a ce propos les travaux de Dubois, 2011: 238-257).
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nouvelles méthodes d’étude reposant entre autres sur la physique, la chimie et la géologie, et que
nous développons plus loin (cf. Partie II1.2). Le colloque qui s’est tenu a Nemours (Seine-et-
Marne) en 1987 (Olive et Taborin, 1989) a eu pour vocation de rassembler les différents acteurs de
cette phase de la recherche que Gasco appelle « 'apprentissage des possibles » (Gascé et Muller-
Pelletier, 2007) et livre un instantané des avancées méthodologiques de I'époque.

Le feu tient toujours une place importante dans I'analyse récente des sociétés paléolithiques.
Notamment, la recherche de traces les plus anciennes possible de la « domestication » du feu par
I'Homme est toujours un sujet fécond (voir par exemple la synthése de Alperson-Afil et Goren-
Imbar, 2007 ; Figure 11.1) bien que la mise en évidence de celles-ci pour les périodes antérieures
au Paléolithique moyen soit la plupart du temps problématique (e.g. Stahlschmidt et al., 2015 ;
Goldberg et al, 2017). La publication récente (Current Anthropology, 2017, 58, suppl. 16) des
actes du symposium Fire and the Genus Homo, tenu en 2015 a Sintra (Portugal), fait a ce titre
la part belle aux contributions revenant sur les critéres analytiques et théoriques permettant a
ce jour d’aborder les structures de combustion préhistoriques au moyen de I'archéologie, de la
géoarchéologie, et des approches expérimentales et ethnographiques.

Figure I1.1: Distribution chronologique et géographique des principales traces de feu « ancien » (d’apres
Alperson-Afil et Goren-Imbar, 2007).

Les études actuelles qui s’intéressent aux structures de combustion préhistoriques font I'objet
des paragraphes suivants. Ceux-ci présentent dans un premier temps les principes généraux qui
sous-tendent I'étude et I'interprétation de ces vestiges avant d’insister sur les nombreux travaux
expérimentaux qui les ont concernés. Un état des lieux des travaux, qui ont analysé des structures
de combustion via 1/ la micromorphologie et 2/ la géochimie, est ensuite dressé. Enfin, une
synthése générale de ces recherches est formulée avant de justifier les choix méthodologiques qui
ont été faits dans ce travail.
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2. Etude des structures de combustion

2.1. Principes généraux de I'étude des structures de combustion préhistoriques

2.1.1. Du terrain ...

C’est a partir de la seconde moitié du XXe siécle, ainsi que nous I'avons vu, que les fouilles
des structures de combustion vont progressivement se multiplier, en particulier en France avec
'essor des fouilles en aire ouverte sur les sites de plein air du Bassin parisien. Malgré les efforts
pour formaliser la description de ces vestiges, avec notamment les séminaires de Leroi-Gourhan
au College de France (1973), il faut reconnaitre que la méthodologie a adopter sur le terrain pour
fouiller, enregistrer et échantillonner ces structures est peu évoquée. Ainsi, dans les publications
méthodologiques de Leroi-Gourhan (eg. 1950 et 1963) ou dans celles de présentation des
recherches a Pincevent (Leroi-Gourhan et Brézillon, 1966 et 1972), 'accent est mis sur les
méthodes de fouilles et d’enregistrement des artefacts, mais la question de la marche a suivre
concernant les structures, dont celles de combustion, n’est pas abordée. A notre connaissance,
aucune publication n’a concerné cette question avant les années 1990. Entre temps, une certaine
latitude est donclaissée aux archéologues etla documentation qui en découle estdonclogiquement
hétérogene. Pour chaque structure, les questions sont souvent nombreuses lorsque 1'on consulte
la documentation disponible :

Fouille de la structure dans son intégralité ou non ?

— Enregistrement en plan et/ou en coupe ?

Stratigraphie interne des comblements / dépots ?

Enregistrement du mobilier et des blocs ?

Tamisage des sédiments ?

Prélevements systématiques ? Par Unités Stratigraphiques (US) ? Dans quel(s) but(s) ?

A la fin du XXe siécle, la multiplication des études (e.g. Olive et Taborin, 1989 ; Wattez, 1992 ;
March, 1995) conduit toutefois a une relative standardisation des pratiques sur le terrain, avec
en particulier la pratique de la fouille en quarts (ou moitiés) opposés qui permet de concilier les
approches horizontale et verticale tout en réservant d’éventuels prélévements en bloc orienté
par exemple. Malgré tout, ce consensus demeure informel et chaque site/archéologue I'adapte, en
fonction de ses problématiques/impératifs.

Tirant parti de ces avancés, le mémoire de DEA de Muller (2001) est, a notre connaissance tout
du moins, en langue francaise le seul exemple d’'une formalisation poussée de la marche a suivre
concernantla fouille et'enregistrement des structures de combustion (en l’occurrence en contexte
néolithique ; Figure I1.2A). Cette méthode adopte une fouille a plat de toute la structure avec un
enregistrement fin des subdivisions internes de la stratigraphie, des artefacts et de leurs relations.
L'objectif de cette démarche est la reconstitution de la « micro-histoire » de chaque structure,
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notamment au moyen de profils théoriques (VDP : Verticalisation des Données Planimeétriques ;
Figure 11.2B). Plusieurs études de cas suivant cette approche ont depuis été publiées et illustrent
ses potentialités (Muller-Pelletier, 2006 ; Muller-Pelletier et Pelletier, 2010).

Figure I1.2: Méthode d’enregistrement et d’étude des foyers néolithiques de C. Muller (d’aprés Muller,
2001). A/ Extrait du « code de fouille » des foyers utilisé pour I'enregistrement sur le terrain. B/ Extrait d’'un
exemple de reconstitution de la micro-histoire d'un foyer.
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Plus récemment, dans un manuel espagnol sur les méthodes de terrain, March et Soler Mayor
(2007) signent un encart détaillant leur méthode pour la fouille « correcte » (sic) des structures
de combustion. Il s’agit d'une variation de 'approche reposant sur la fouille en quarts a laquelle
s’ajoute la préservation de bermes au sein de la structure (Figure I1.3). Cette méthode implique
le décapage successif des constituants de chaque quart et permet la levée de nombreuses coupes
puis finalement le prélévement des bermes. Dans le meilleur des cas, tous les sédiments et artefacts
formant la structure seront localisés et conservés afin de permettre leur analyse ultérieure.

Figure I1.3: Méthode théorique de fouille pour un foyer a plat (d’aprés March et Soler Mayor, 2007).
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A partir de ces données de terrain, I'interprétation suit les principes classiques de 'archéologie
en tentant de mettre en évidence les différentes étapes de réalisation et d’utilisation de la
structure tout en prenant en compte les processus taphonomiques. Les résultats d’éventuelles
études spécifiques (anthracologie, remontage de blocs, microstratigraphie, etc.) sont intégrés a
cette démarche qui se veut le plus souvent interdisciplinaire et collective.

2.1.2. ... alinterprétation palethnographique

Pour approfondir les conclusions basées sur les données issues de la fouille, I'interprétation
des structures de combustion fait fréquemment, explicitement ou non, appel aux informations
issues de I'ethnographie et de I'anthropologie sociale.

La documentation primaire, sans aucun doute extrémement abondante, est cependant peu
fréquemment mobilisée ou détaillée et les travaux de référence mis en ceuvre en archéologie
préhistorique sont le plus souvent issus d’études et de syntheses faites pour et/ou par des
archéologues. Une bonne part de cette documentation ethnoarchéologique est « anglo-saxonne »,
avec par exemple les travaux de Binford (1978a, 1983, 2001), de Yellen (1977), Kelly (1995), ou
encore David et Kramer (2001) bien que des travaux francophones soient également a rapporter
comme ceux de Testart (1982) ou de Gallay (2011).

2.1.2.1. Organisation des campements

A propos de l'organisation des campements, dans laquelle les structures de combustion sont
généralement impliquées, au minimum au travers de leur position, ce sont sans doute les modéles
de Leroi-Gourhan et de Binford qui ont, en France, le plus influencé les recherches des derniéres
décennies. Il est intéressant de noter qu'une fois de plus en ce qui concerne les structures de
combustion paléolithiques (francaises), le débat s’initie a partir des publications de Leroi-Gourhan
et Brézillon a propos de Pincevent (1966 et 1972). Dans la synthése qu’il propose en 1983, Binford
base en effet une partie de sa réflexion sur la discussion des propositions d’organisation de I'espace
faite pour les occupations de Pincevent (Figure 11.4.) Quoi qu'il en soit, le foyer devient dés lors
un sujet d’attention particulierement central, car il est dorénavant 'un des principaux éléments

structurant les espaces que 'on cherche a décrire et interpréter.

Le modele de Leroi-Gourhan repose sur 'opposition de part et d’autre d'un foyer (Figure 11.4.
A) entre un espace « retiré » (correspondant notamment au couchage et potentiellement couvert ;
FigureI1.4.C) etun espace d’évacuation des déchets (Figure 11.4.D, E, F et G). Autour du foyer, 'espace
d’activité s’organise en fonction de son incorporation ou non a un espace couvert (Figure 11.4.B1 et
2). Ce modele et ses limites ont abondamment été discutés (e.g. Audouze, 1987), aussi nous nous
contenterons de préciser ici que ses principes sont toujours utilisés, moyennant de plus ou moins
grands ajustements, dés lors que I'on tente de préciser I'organisation des unités domestiques des
sites magdaléniens du bassin parisien (Julien et al., 1987 ; Olive, 1997 ; Bodu et al, 2006 ; Julien et
Karlin, 2014). Un paradoxe, déja souvent souligné, réside dans le fait que ce modele établi par le
pere de I'ethnologie préhistorique ne renvoie a aucune source ethnographique explicite. Comme
le résume Audouze (1987), ce « modéle est la synthese d’observations archéologiques pratiquées
sur un site unique » (p. 346). Leroi-Gourhan souligne lui-méme que ce modele est avant tout un
« portrait-robot de I'habitation magdalénienne de Pincevent » (Leroi-Gourhan et Brézillon, 1972 : p.
247) et, en conséquence, n’a pas eu comme ambition premiere d’étre appliqué, parfois au forceps,
a tous les sites préhistoriques découverts depuis.
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Figure I1.4: Modeéle théorique proposé en 1972 par A. Leroi-Gourhan pour I'organisation des habitations

de la section 36 de Pincevent (d’aprés Leroi-Gourhan et Brézillon, 1972).

Dans ce cadre se construit une opposition, souvent teintée de complémentarité fonctionnelle,
entre des foyers dits « domestiques », aux coeurs d’aires d’activités nombreuses et diversifiées,
et des foyers annexes ou satellites correspondant a des aires d’activités spécifiques ou peu
nombreuses. Un paralléle est également établi entre des structures domestiques lourdement
aménagées (en creux, empierrées, avec traces d’entretien) et des structures annexes paraissant
plus « expédientes » (a plat, sans aménagement de pierre).

Pour sa part, Binford se base principalement sur sa connaissance des Nunamiuts de I'’Alaska
(1978a et b) tout en mobilisant des références aux Bushmens du sud de I'Afrique et aux Aborigenes
d’Australie. Dans la publication de In Pursuit of the Past (1983), il introduit deux points essentiels
pour l'interprétation des foyers et des espaces qui les entourent : la notion de drop zone (zone de
chute des déchets) et de toss area (zone de rejet des déchets ;Figure 11.5) et 'influence de caracteére
abrité ou non des foyers (Figure 11.5).
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Figure I1.5: Modéles d’organisation autour de foyers proposés par Binford. A/ Modéle hypothétique pour
un foyer utilisé individuellement en extérieur a partir des descriptions de Binford (1983). B/ Modéle pour
un foyer « d’hommes » utilisé collectivement en extérieur (d’aprées Binford, 1983 : ill. 89).

D’apres ses observations ethnographiques, Binford propose en premier lieu une distinction
entre des foyers utilisés individuellement ou collectivement. Dans le premier cas, ses observations
I'ont conduit a souligner l'orientation perpendiculaire de I'utilisateur vis-a-vis de la structure
(Binford, 1983 : p. 149-150). Les activités menées avec ou a proximité s’organisent selon un axe
permettantala fois de bénéficier d'un accés commode au feu (« within an arm’s length»), de dégager
un espace suffisant permettant d'intervenir dans celui-ci (« work in the embers ») et éventuellement
d’aménager un espace a I'aide de pierres (enclume, support pour activités culinaires, etc.). A partir
des descriptions de I'auteur et de I'exemple qu’il présente chez les Numaniuts (Binford, 1983 : pp.
153-155), nous avons dressé un schéma illustrant cette situation (Figure 11.5A).

Dans le cas ou plusieurs personnes sont amenées a utiliser le foyer en méme temps, il constate
un éloignement de la structure et une organisation circulaire (ou plus souvent en U selon le nombre
d’individus ; Figure I1.5B). Au cours des activités se déroulant dans ces conditions, il propose de
distinguer les accumulations d’artefacts se formant involontairement (Drop zone) de celles issues
d’activités volontaires de rejets (Toss area). Selon lui les Drop area, caractérisées par des artefacts
de petites dimensions (esquilles de pierre ou d’os par exemple) permettent d'identifier la position
des individus

Le second point des propositions de Binford concerne la reconnaissance de criteres permettant
de distinguer un foyer étant utilisé dans un espace fermé d’un foyer utilisé en espace ouvert. Selon
lui dans le premier cas un aménagement plus important des foyers est constaté, afin d’éviter tout
risque d’'incendie. De plus, que ce foyer soit utilisé pour des activités culinaires ou techniques, il
constate que les zones de rejet qu’il observe en extérieur (Drop zone et Toss area) sont remplacées
par une zone de vidange située a l'extérieur de I'abri (Door dump ; Figure 11.6). Ces différents
éléments sont par la suite mis a profit pour discuter du modele proposé par Leroi-Gourhan pour
I’habitation 1 de Pincevent (Leroi-Gourhan et Brézillon, 1966 ; Figure 11.6).

23



Partie II: Etat de 'art

Figure I1.6: Exemples ethnographique et modéles d’organisation de I'habitat des Nunamiuts (d’apres
Binford, 1983).

Quoi qu’il en soit, que I'on considére les commentaires de Leroi-Gourhan a partir de Pincevent
ou les modeles de Binford, 'application a des contextes archéologiques paléolithiques demeure
un exercice complexe. Du fait de la large marge de manceuvre qui existe autour de modéles
ethnographiques employés en préhistoire, chaque archéologue peut généralement trouver
un moyen d’adapter son interprétation. Dans ce cadre, les structures de combustion, foyers et
vidanges notamment, sont appelées a organiser les activités en des aires tant6t domestiques,
tantot spécialisées. In fine, le foyer et son utilisation en eux-mémes n’auront que peu d'intérét dans
la mesure ou c’est son statut d’agrégateur d’activités qui est considéré. Néanmoins, fonction et
fonctionnement des foyers sont des themes de recherche qui continuent d’exister, et connaissent
méme derniérement un véritable essor (cf. infra).
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2.2. Lapport des démarches expérimentales antérieures

Comme de nombreux domaines de l'archéologie, I'étude des structures de combustion
préhistoriques a fait, et continue de faire, 'objet de démarches expérimentales visant a tester des
hypothéses en tachant de contrdler un certain nombre de variables. Dans la méme ligne que les
autres champs de I'archéologie expérimentale, une formalisation des hypothéses de recherches
et la mise en place de protocoles clairement définis sont les éléments permettant d’opérer
une distinction entre les démarches strictement expérimentales vis-a-vis d’autres approches
qui relevent plus a proprement parler de la reconstitution et de la médiation scientifique (e.g.
Reynolds, 1999 ; Outram, 2008).

Egalement, a 'image des autres domaines investigués via 'expérimentation, il est possible de
séparer, d'un point de vue essentiellement théorique, les démarches expérimentales se déroulant
enmilieu contrélé (enlaboratoire) de celles ayant lieu en milieu réaliste, généralement dénommées
approches actualistes. Loin d’étre exclusives, ces deux approches sont en réalité interdépendantes
comme cela sera vu plus loin. Outram (2008) souligne d’ailleurs le caractere essentiel d’un aller-
retour constant entre ces deux aspects :

« These two approaches naturally follow on from, and complement, each other. Laboratory
experiments provide a sound understanding of scientific principles through the careful control of
variables, while ‘actualistic’ experiments test out hypothetical scenarios using potentially authentic
materials and conditions » (Outram, 2008 : p. 2)

La synthese suivante se concentre sur les travaux traitant directement des questions de
fonction et de fonctionnement des foyers. Les travaux ayant trait a I'allumage du feu ont donc
volontairement été écartés dans la mesure ou cet aspect semblait peu pertinent dans le cadre de
ce travail. Des revues de cette question ont par ailleurs récemment été publiées (Roussel, 2005 ;
Sorensen et al.,, 2014).

Il a été tenté de dresser ici un bilan des travaux antérieurs. Celui-ci, a défaut d’étre exhaustif,
se veut avant tout représentatif des grandes tendances qui ont motivé ces recherches. Nous avons
ainsi recensé 80 publications (articles, actes de colloque, monographies, travaux universitaires,
etc.) présentant des données primaires ayant trait a des expérimentations liées aux structures de
combustion préhistoriques (cf. Annexe A). Les publications puisant dans ces données ou se référant
a elles, mais qui ne les concernent pas directement, n’ont pas été retenues. Les thématiques sont
diverses et souvent multiples au sein d'une méme publication, ce qui se traduit par une grande
variabilité des approches méthodologiques (Tableau II.1). Ces deux points sont donc traités
successivement avant d’en dresser un bilan critique.

Notons que, d'un point de vue purement descriptif, 46.3% de ces publications sont postérieures
a 2010, 27.5% datent d’entre 2000 et 2009, 13.7% d’entre 1990 et 1999, 11.3% entre 1980 et
1989 et seulement 1.2% sont antérieures a 1979. Bien que cette tendance soit sans aucun doute
en partie imputable a nos recherches bibliographiques et aux évolutions des modes de publication,
cela traduit malgré tout une dynamique de recherche puisant ses racines, pour la France et
I'Europe notamment, dans les initiatives construites autour de A. Leroi-Gourhan durant les années
1970. A partir des années 2000, ces thématiques de recherche connaissent un nouveau souffle
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accompagné d’'une large diffusion internationale. Par ailleurs, la majorité de ces travaux reposent
sur des expérimentations en milieu réaliste uniquement (55%), les expériences en laboratoire
(24%) ou bien croisant les deux approches (21%) étant moins fréquentes.

Méthode et approche n Thématique n
Thermocouple/Thermogravimétrie 42 Thermodynamique 26
Observation macro 20 Altération artefact 19
Géochimie orga/Soil analysis/Isotopie 15 Fonctionnement structure 17
Micromorphologie 15 Propriété combustible 17
FTIR/IR 11 Paléothermometre 14
Microscopie/Pétrographie/MEB 11 Altération sédiment 13
Archéozoologie 10 Détermination cendres/phytolithes 12
XRD/XRF/SAXS 8 Altération roche 8
Anthracologie/Phytolithe 7 Altération OM 5
Modélisation 6 Altération structure 4
Colorimétrie/Réflectance 5 Effet feu/sol 4
Susceptibilité magnétique 5 Origine OM 4
Thermoluminescence 5 Altération bois/charbon/végétaux 3
Ethnographie 4 Estimation durée 2
Taphonomie 4 Distinction origine naturelle/anthro 2
Raman/Spectroscopie 3

Tableau II.1: Méthodes/approches employées et thématiques abordées dans les 80 articles que nous

avons recenses.
2.2.1. Méthodes et approches employées

Concernant les approches adoptées pour acquérir et exploiter les résultats issus de ces travaux
expérimentaux, il convient de souligner I'aspect pluridisciplinaire de ces recherches. En effet,
parmi les 80 publications que nous avons retenues, la majorité a recours a deux (46.25%), trois
(18.75%) ou quatre (10%) méthodes différentes. Seuls 25% de ces études se contentent d'un
unique axe d’analyse. Le contrecoup de ce choix est, compte tenu des formats de publication, que
les données et leurs discussions sont souvent trés synthétisées, ce qui peut par moment rendre
délicate leur réutilisation. Par ailleurs, le manque d’homogénéité dans les démarches adoptées
ou le caractére unique de certaines études peut parfois limiter la critique et 'application des
résultats obtenus. Malgré tout, ces démarches pluridisciplinaires permettent d’aborder des
facettes complémentaires des structures de combustion qui constituent des systemes complexes
pour lesquels il parait difficile de se contenter d'une seule variable étudiée.

La tendance dominante est de prendre en compte 1'évolution des températures en différents
points des structures, ceci au moyen de thermocouples (e.g. Fenn et al., 1976 ; Phillips et al., 1987 ;
Canti et Linford, 2000 ; Théry-Parisot, 2001 ; Soler Mayor, 2003a etb ; Théry-Parisotetal, 2010b ;
Bentsen, 2013 ; Aldeias et al., 2016a), plus rarement de peinture thermosensible (Gimeno-Garcia
et al, 2004). Les températures ainsi mesurées servent ensuite généralement de base pour la
description des altérations thermiques subies par les matériaux et artefacts impliqués dans le
fonctionnement ou l'utilisation des structures. Ceux-ci sont généralement décrits au préalable a
’échelle macroscopique (e.g. Fernandez Peris et al., 2005 ; Théry-Parisot et Costamagno, 2005 ;
Kot, 2012) en suivant par exemple les principes descriptifs de I'archéozoologie (Thery-Parisot,
2001 ; Costamagno et al, 2009 et 2010 ; Gerbe, 2010 ; Théry-Parisot et al., 2010b ; Yravedra et
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Uzquiano, 2013 ; Pérez et al, 2017 ;) ou de I'anthracologie (Théry-Parisot, 2001 et 2002 ; Théry-
Parisot et Costamagno, 2005 ; Fiorentino et D’Oronzo, 2010 ; Théry-Parisot et al, 2010b ; Bentsen,
2014 ; Henry et Théry-Parisot, 2014). Bien souvent, une orientation taphonomique est également
présente dans les travaux de ce type (Stiner et al., 1995 ; Théry-Parisot, 2001 et 2002). Toujours
a partir des données thermiques obtenues lors des expérimentations, plusieurs travaux ont visé
a modéliser numériquement le fonctionnement des structures de combustion afin notamment
d’y étudier les processus de transfert de chaleur (March et Ferrerri, 1989 ; Sergant et al., 2006 ;
Brodard, 2013 ; March et al,, 2014 ; Brodard et al,, 2015).

Mais une tendance de plus en plus nette voit se multiplier des analyses a des échelles bien
plus fines. En effet, de nombreuses méthodes physico-chimiques et d’imagerie trouvent des
applications dans ce domaine de I'altération thermique des matériaux.

Des techniques d’imageries optique ou électronique sont ainsi fréquemment mises en ceuvre
afin d’approfondir les observations effectuées a I'échelle macroscopique. Pour ce faire, ce sont
principalement les techniques optiques qui sont employées. Une large part des travaux concerne
I'étude des sédiments selon les principes de la micromorphologie des sols (Wattez, 1988 et
1992 ; Orliac et Wattez, 1989 ; Schiegl et al, 1996 ; Simpson et al, 2003 ; Shahack-Gross et al.,
2004 ; Berna et al, 2007 ; Mallol et al,, 2007, 2013a et b ; Miller et al,, 2010 ; Briz-Godino et al.,
2011 ; Miller et Sievers, 2012 ; Aldeias et al, 2016a et b) mais des travaux pétrographiques (Soler
Mayor, 2003a et b) ou traitant des phytolithes (Delhon, 2010 ; Gur-Arieh et al, 2013) reposent
également sur 'emploi de microscopes optiques. Les travaux ayant recours a des appareillages
électroniques, notamment le MEB (Microscope Electronique a Balayage), sont quant a eux moins
fréquents (Wattez, 1988 et 1992 ; Bazile et al, 1989 ; Schiegl et al.,, 1996 ; Soler-Mayor, 2003b ;
Shahack-Gross et Ayalon, 2013 ; Smolderen, 2016). Dans la plupart de ces travaux, I'objectif est
de déterminer a différentes échelles d’observation les critéres permettant de diagnostiquer les
altérations thermiques subies par le ou les matériaux considérés.

Les analyses physicochimiques entreprises peuvent étre divisées entre des approches plutot
issues des sciences des matériaux et un autre volet plus directement lié a la géochimie organique
et la science du sol.

Dans le premier cas, l'objectif est généralement d’identifier et de décrire l'altération d'un
matériau. Pour ce faire, les méthodes employées sont nombreuses, a la fois en raison de la diversité
des matériaux, mais aussi des développements méthodologiques. Les analyses spectroscopiques,
FTIR (Fourier Transform InfraRed spectroscopy) notamment, mais aussi Raman, sont ainsi
particuliéerement nombreuses. L'application de ces méthodes vise le plus souvent a caractériser
des matériaux cendreux (Schiegl et al., 1996 ; Mentzer, 2009 ; Gur-Arieh et al, 2013 ; Shahack-
Gross et Ayalon, 2013) ou osseux (Stiner et al,, 1995 ; Lebon et al,, 2010 ; Reiche et al, 2012).
Plus rarement, ce sont des sédiments (en particulier calcaires et /ou riches en cendre : Berna et
al, 2007 ; Aldeias et al, 2016a) ou des coquilles de mollusque qui sont examinés (Aldeias et al.,
2016Db). Ces recherches sont fréquemment couplées a des analyses utilisant les propriétés des
rayons X (XRD : X-ray Diffraction, XRF : X-ray Fluorescence, SAXS : Small Angle X-rays Scattering)
afin d’étudier les mémes types de matériaux (March et al, 1993 ; Schiegl et al, 1996 ; Berna et
al, 2007 ; Terefe et al., 2008 ; Reiche et al.,, 2012). D’autres types d’analyse, moins fréquents, sont
employés en fonction des types de matériaux ou des problématiques : susceptibilité magnétique
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(Phillips et al., 1987 ; Bellomo, 1993 ; Carrancho et Villalain, 2011 ; Brodard et al.,, 2012 ; Brodard,
2013) ou thermoluminescence par exemple (Valladas, 1981 ; Brodard et al, 2012 et 2015 ;
Brodard, 2013 ; Ferrier et al., 2014).

Enfin, concernant les analyses géochimiques, plusieurs types d’analyses ont été employés
afin de caractériser l'effet du feu sur différents types de composés principalement d’origine
organique. Ces travaux ont notamment cherché a étudier la matiere organique (MO) contenue
dans des sédiments (Fenn et al, 1976 ; Debano et al., 1998 ; Gimeno-Garcia et al., 2004 ; Werts
et Jarhen, 2007 ; Terefe et al, 2008) au moyen d’analyses classiques en science du sol : analyses
granulométriques, teneur en carbone, minéralogie, humidité, hydrophobicité, etc. Ces travaux se
sont donc en particulier attachés a mesurer les modifications des propriétés physiques du sol sous
I'action du feu. Dans le domaine plus spécifique des expérimentations a visées archéologiques,
les analyses mises en ceuvre ont plus spécifiquement abordé la question de la caractérisation
de la MO liée au fonctionnement des structures de combustion (combustibles, produits cuisinés
par exemple). Pour ce faire c’est en particulier la chromatographie en phase gazeuse couplée a la
spectrométrie de masse (CG-SM) qui a été employée (March, 1995 ; Lucquin, 2007 ; Kedrowski et
al., 2009 ; March et al.,, 2014). Plus ponctuellement, d’autres méthodes d’analyse ont été mises en
ceuvre (e.g. chromatographie en phase liquide a haute performance, CLHP : Cliquet et al, 1989).
Enfin, de nouvelles approches sont fréquemment testées (e.g. direct temperature-resolved mass
spectrometry, DTMS : Reidsma et al., 2016).

Finalement, des travaux plus originaux ont recours a une démarche ethnographique, associant
I'observation empirique de I'utilisation de structure a la prise d’échantillon pour des analyses plus
détaillées (Shahack-Gross et al., 2004 ; Mallol et al., 2007 ; Briz-Godino et al., 2011 ; Gur-Arieh et
al,, 2013).

2.2.2. Thématiques abordées

La plus grande part des publications que nous avons consultées se rapporte a 'étude, ou a la
description, des évolutions de température dans ou autour de structure de combustion (ce que
nous regroupons sous le terme global de « thermodynamique », cf. infra). Dans bon nombre de cas,
ces travaux sont menés en paralléle a des réflexions sur la formation, la morphologie et I’entretien
de ces structures (« fonctionnement structure », cf. infra) ou sur les types de combustible (
« combustibles », cf. infra).

L'altération des artefacts archéologiques (os, silex, colorant, etc. ; cf. Partie 11.2.2.2.2), des
sédiments sous-jacents (cf. Partie 11.2.2.2.4) ou des roches (le plus souvent calcaires) sous
'effet de la chaleur est également tres réguliérement investiguée. Plus rarement, des travaux de
taphonomie visent a mieux cerner I'évolution dans le temps des structures ainsi produites ou de
certains résidus de combustion. De nombreux travaux ont également porté sur la reconnaissance
de différents types de cendres ou de phytolithes.

Une autre part importante des publications aborde l'élaboration de référentiels pour
estimer les températures atteintes dans les structures archéologiques ou estimer leur durée de
fonctionnement (cf. Partie 11.2.2.2.3).

Un ensemble non négligeable de recherches, souvent issues de travaux liés a I'étude des feux
de forét, s’intéresse particulierement a I'impact du feu sur les propriétés du sol et sur la MO du
sol (cf. Partie 11.2.2.2.5). Finalement, des travaux plus ponctuels se sont penchés sur l'origine
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de composés, souvent organiques, retrouvés dans les foyers. Les phénomenes a 'ceuvre sont le
plus souvent localement moins marqués, mais offrent néanmoins des points de comparaison pour
I'interprétation des structures archéologiques.

2.2.2.1. Thermodynamique, fonctionnement des structures et combustibles

Un bon nombre de travaux expérimentaux se sont attachés a décrire de facon plus ou moins
fine les variations de température durant le fonctionnement de foyers (Figure 11.7), et ce depuis
la fin des années 1970 (e.g. Fenn et al, 1976 ; Laloy, 1981 ; Phillips et al, 1987 ; Orliac et Wattez,
1989). Cette pratique est depuis monnaie courante (e.g. March et al, 1993 ; Canti et Linford, 2000 ;
Théry-Parisot et Costamagno, 2005 ; Wadley 2009 ; Bentsen, 2012), bien que dans certains cas ces
données semblent fournies a titre essentiellement illustratif et sont finalement peu exploitées. En
effet, et ce depuis au moins les travaux de Fenn et al. (1976), les grandes tendances dans ce domaine
semblent relativement fixes et ont récemment fait 'objet de plusieurs publications synthétiques
(DeBano, 1998 ; Bentsen, 2014 ; March et al, 2014 ; Aldeias et al, 2016a). Ces travaux montrent
qu’en fonction des parametres de I'expérimentation, de larges gammes de température peuvent
étre atteintes aussi bien dans, au-dessus et au-dessous des structures de combustion. In fine, les
parametres a prendre en compte sont multiples (e.g. type de sédiment, état de celui-ci, durée,
nombre et intensité de fonctionnement, morphologie de la structure, conditions météorologiques,
etc.) et rendent délicates les tentatives de généralisation. Des pistes intéressantes en termes de
modélisation numérique ont toutefois été ouvertes dans ce domaine (e.g. March et Ferreri, 1991 ;
March et al, 2014 ; Brodard et al., 2015).

Figure I1.7: Courbes de température de quatre foyers expérimentaux de S. Bentsen (modifiées d’apres Bentsen,
2013). Tous les foyers ont été réalisés sur un substrat de sables fins compact et approvisionnés avec du
mimosa (Dichrostachys cinerea). E1 et E2 : foyers plats simples avec 5kg de bois (approvisionnement unique
et pas d’entretien). E7 et E8 : foyers plats simples avec 15kg de bois (approvisionnement étalé : 5kg au
démarrage, ajout de 2kg a 1h puis 2kg toutes les 30min par la suite). Les sondes de Surface étaient placées
au centre des foyers a la surface du substrat, les sondes de Subsurface étaient enterrées 5cm sous la surface.

Pour I'heure, les travaux de Aldeias et al. (2016a) sont sans doute ceux qui permettent le mieux
de se faire une idée générale de ces recherches. Ainsi, concernant la nature et I'état du substrat, les
substrats compacts conduisent visiblement mieux la chaleur, ce qui se traduit par une élévation
plus rapide de la température dans les sédiments. Par contre, la teneur en eau va produire I'effet
inverse, avec des montées en température dans les sédiments humides plus lentes et finalement
moins élevées. Concernant les types de sédiments (graviers, sables, limons, etc.), ces auteurs ne
remarquent pas de différences notables, hormis dans leurs expérimentations impliquant des
sables calcaires pour lesquels les températures mesurées sont relativement basses. Ils avancent
I’hypothése qu'une plus faible conductivité des carbonates puisse expliquer ce constat. Enfin, ils
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soulignent le fait que, quel que soitle type d’expérimentation qu’ils ont entrepris, les températures
mesurées a 6cm de profondeur sont toujours supérieures a 200°C ce qui, comme on le verra plus
loin, a d'importantes implications en terme d’altération des sédiments et des artefacts sous-
jacents.

Différentes recherches se sont penchées sur le vaste theme du fonctionnement des structures
de combustion, en particulier sur les questions de la morphologie, de '’entretien et de I'utilisation.
A notre connaissance, les plus anciens travaux conduits explicitement en ce sens sont ceux de
Beeching et Moulin (1981), de Valladas (1981), de Orliac et Wattez (1989) et de Valentin et Bodu
(1991). A la suite de ces exemples, March et ses collaborateurs mettent en place des travaux
plus conséquents, autour des problématiques posées sur le site magdalénien de Pincevent en
particulier (e.g. March et al., 1993 et 2014 ; March, 1995 ; Lucquin, 2007). Plus récemment enfin,
Bentsen (2014) et Mallol et ses collaborateurs (2013b) ont également développé des programmes
expérimentaux dans ce domaine. Les résultats obtenus sont relativement hétérogénes, et le plus
souvent orientés vers l'interprétation d'un cas archéologique en particulier. Malgré tout, deux
sujets nous paraissent avoir été privilégiés.

Le premier concerne I'aménagement des structures et, en particulier, 'emploi de pierres dans
ce cadre que ce soit dans un but structurel a proprement parler, ou bien que ces pierres soient
destinées a des fins culinaires par la suite. Le dénominateur commun de ces travaux est I'emploi
de pierres en guise de calorifére, c’est-a-dire d’élément capable de stocker de la chaleur puis
de la restituer. Selon les résultats de March et collaborateurs (2014), la présence ou non d’un
empierrement va sensiblement affecter les phénomenes de transfert de chaleur a proximité du
foyer (Figure I1.8). Selon les cas, ces pierres chauffées ont pu servir soit a prolonger la durée de
fonctionnement du foyer (Valladas, 1981 ; Valentin et Bodu, 1991), soit étre remobilisées dans le
cas d’activités techniques en particulier dans le domaine culinaire.

Figure I1.8: Modé¢lisation des transferts de chaleur en fonction de différents types d’aménagement (d’aprés
March et al.,, 2014).

Ce qui nous ameéne au deuxieme domaine d’enquéte qui correspond aux considérations autour
des actions pouvant étre entreprises a l'aide de ces foyers. Dans le registre culinaire déja évoqué,
qui constitue le principal centre d’attention, différents types de cuisson ont ainsi été testés : four
a pierres chauffées de type « polynésien » (Orliac et Wattez, 1989), cuisson sur pierres chauffées
ou encore cuisson par ébullition a I'aide de pierres chauffées (Lucquin, 2007). D’autres domaines
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ont toutefois été explorés de facon plus ponctuelle comme par exemple I'élimination de déchets
organiques comme les os ou I'impact de différentes actions d’entretien (Miller et al,, 2010 ; Mallol
etal, 2013b ; March et al, 2014).

De nombreux travaux se sont penchés par ailleurs sur les différents types de combustible, leur
propriété et la détermination des résidus qui en découle. Une bonne part des travaux concerne
I'utilisation du bois végétal avec notamment une perspective anthracologique (e.g. Théry-Parisot,
2001, 2002 ; Théry-Parisotetal,2010b ; Liedgren et Ostlund, 2011 ; Ostlund et al.,, 2013 ; Henry et
Théry-Parisot, 2014). Mais une part importante de la recherche a également porté sur I'utilisation
de I'os en guise de combustible, souvent en conjonction avec le bois (Théry-Parisot, 2001, 2002 ;
Théry-Parisot et Costamagno, 2005 ; Yravedra et al, 2005 ; Mentzer, 2009 ; Costamagno et
al, 2009, 2010 ; Bentsen, 2012). Ces différents travaux, souvent couplés avec des données de
thermodynamique, ont eu pour résultats de préciser l'effet de ces différents combustibles en
termes de durée de fonctionnement et de température atteinte. Sur la question de 'usage de l'os,
la synthése de Costamagno et al. (2009) livre un bilan contrasté, mettant a la fois en avant 'intérét
de ce combustible pour le fonctionnement des foyers, mais pointant également les contraintes qui
en découlent. Il en ressort que I'os, loin d’étre une ressource utilisée de facon expédiente, induit un
véritable choix et des techniques spécifiques dans la gestion du combustible (approvisionnement,
fracturation, alimentation, etc.).

2.2.2.2. Altération thermique des artefacts

La question de l'altération thermique des artefacts archéologiques a également fait 1'objet
de nombreuses recherches expérimentales, et ce pour plusieurs raisons. D'une part, afin de
caractériser ces altérations pour pouvoir les reconnaitre et les expliquer et, d’autre part, afin de les
envisager dans une perspective taphonomique. La prise en compte de 'altération thermique des
artefacts joue de plus un role déterminant dans la mise en évidence de structures de combustion
n'ayant pas laissé de traces directes, comme dans I'exemple du site levantin de Gesher Benot
Ya‘aqov (Alperson-Afil et Goren-Inbar, 2010), et a donc justifié 1'établissement de référentiels de
matériaux thermoaltérés relativement diversifiés.

En préhistoire, les travaux expérimentaux se sont principalement concentrés sur la question
de l'os (e.g. Stiner, 1995 ; Fernandez Peris et al., 2005 ; Lebon et al., 2010 ; Reiche et al, 2012 ;
Reidsma et al, 2016 ; Smolderen, 2016 ; Pérez et al, 2017 ;Figure 11.9) et du silex (e.g. Fernandez
Peris et al, 2005 ; Sergeant et al,, 2006 ; Ortiz Nieto-Marquez et Baena Preysler, 2015) du fait de
leur importance numérique sur la plupart des gisements. Dans le cas de 'os, il n’est pas rare que
ces recherches aient été menées en paralléle & des réflexions sur son usage comme combustible
(Théry-Parisot et Costamagno, 2005 ; Costamagno et al, 2009 et 2010 ; Mentzer, 2009). Plus
rarement, d’autres types de matériaux ont pu étre considérés : matiere colorante (Wadley, 2009)
ou coquillage par exemple (March et al, 1989 ; Briz-Godino et al, 2011 ; Aldeias et al, 2016b).
Le dernier type de matériaux regroupe les roches autres que celles supposément destinées a la
taille, telles que des blocs calcaires et gréseux ou des galets métamorphiques (Phillips et al., 1987 ;
Pagoulatos, 1992 ; Soler Mayor, 2003a et b ; Fernandez Peris et al., 2005).

Ces travaux ont eux pour premier objectif d’établir des critéres diagnostiques de la durée et/ou
température auxquels les artefacts ont été exposés aux chaleurs afin de pouvoir, dans une certaine
mesure, servir de base a d’éventuels paléothermometres. Les résultats se présentent donc souvent
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sous la forme de catégorie de traces macroscopiques ou de critéres analytiques permettant
d’attribuer a un artefact un intervalle de température auquel il a été soumis. Ces résultats ont
récemment été comparés a des observations de température atteinte dans des sédiments,
rappelant ainsi qu'un contact direct entre structure de combustion et artefact n’est pas toujours
nécessaire pour obtenir des traces d’altération thermique (Aldeias et al,, 2016a). Un autre volet
important, en particulier en ce qui concerne les os, a été I'établissement de criteres distinctifs
des traces d’altération thermique permettant de les différencier de celles résultant de processus
diagénétiques (Shahack-Gross et al., 1997)

Figure I1.9: Référentiel d’os de beeuf moderne chauffé a différentes températures et différentes durées (d’aprés
Reiche et al, 2012).

2.2.2.3. Paléothermomeétre

Plusieurs travaux se sont concentrés sur I'établissement de référentiels permettant d’évaluer
les températures atteintes lors du fonctionnement des structures de combustion. Pour la plupart,
ces travaux se sont intéressés aux roches chauffées (Valladas, 1981 ; Phillips et al., 1987 ; Bazile et
al, 1989 ; Soler-Mayor, 2003a ; Ferrier et al., 2014) et aux sédiments (Lugassi et al., 2009 et 2010 ;
Brodard et al., 2012 et 2015 ; Brodard, 2013), mais des recherches plus ponctuelles ont concerné
les cendres (Wattez, 1988 ; Shahack-Gross et Ayalon, 2013) et la MO (Werts et Jarhen, 2007).
Les résultats sont toutefois rarement directement, ou aisément, transposables a des contextes
archéologiques autres que ceux pour lesquels ces référentiels ont été concus. La variabilité des
types de roche, de sédiment ou de combustible utilisés a en effet un impact déterminant. Un
important travail expérimental est nécessaire pour chaque nouveau matériau, et donc a priori
pour chaque nouveau site a étudier (Brodard et al., 2012). Malgré tout, ce type de travaux a permis
'obtention des résultats expérimentaux exploitables en contexte archéologique, ot ils permettent
d’identifier les zones ou les artefacts ont été thermoaltérés (e.g. Phillips et al.,, 1987 ; Brodard et al.,
2012) et d’amorcer des réflexions sur I'intensité de fonctionnement de certaines structures (e.g.
Brodard et al.,, 2015).

2.2.2.4. Effets du feu sur le sol

La question de l'effet sur le sol trouve d’assez nombreux échos dans le domaine des sciences
de I'environnement et en particulier dans les travaux abordant la question des feux de forét. Ces
recherches se concentrent, entre autres, sur I'impact du feu sur la stabilité des sols (facteurs
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favorisant I’érosion) et sur la MO (variations du stock de carbone). Dans ce cadre, nous avons
identifié quelques travaux expérimentaux représentatifs (Debano et al., 1998 ; Gimeno-Garcia et
al, 2004 ; Terefe et al., 2008), mais la littérature dans ce domaine est en réalité bien plus étoffée.

2.2.2.5. La question de la matiére organique

Un dernier aspect de ces recherches expérimentales concerne la question de la MO en lien avec
la combustion au sens large. Deux orientations se dégagent des travaux conduits a ce sujet.

La premiere, directement influencée par I'archéologie préhistorique, vise a la constitution de
référentiels de MO affectée par le fonctionnement de structures de combustion afin de pouvoir
discuter les résultats obtenus en contexte archéologique. Les travaux de March et de son équipe
sont sans doute les plus avancés dans ce domaine (e.g. March, 1995 ; Lucquin, 2007 ; March et
al, 2014), mais d’autres initiatives plus isolées méritent également d’étre mentionnées (Cliquet
et al, 1989 ; Kedrowski et al,, 2009). Plus récemment, cette question a fait 'objet de nouveaux
travaux de la part de Mallol et collaborateurs (2013a) qui se poursuivent sous la forme d’un projet
alarge échelle (ERC PALEOCHAR). Dans ce domaine, 'un des principaux objectifs a été d’identifier
des signatures liées a différents types de produit ayant été impliqués dans le fonctionnement ou
I'utilisation de structure de combustion. En particulier, des activités culinaires variées impliquant
des aliments diversifiés ont fait 'objet d’'une étude détaillée par Lucquin (2007). Il propose alors
des signatures pour différents types de matiére animale et végétale. Les travaux de Kedrowski
et collaborateurs (2009) et de Reidsma et collaborateurs (2016) ont quant a eux concerné la
signature de I'utilisation d’os en guise de combustible et I'effet de la combustion sur la MO qu'’ils
contiennent.

Par ailleurs, des recherches plus directement liées a la science du sol ont visé a mieux cerner
'effet de la combustion sur la MO du sol (e.g. Fenn et al,, 1976 ; Terefe et al,, 2007 ; Werts et
Jarhen, 2007). Ces travaux n’étant pas directement congus pour une application a des contextes
archéologiques, il n’est pas toujours aisé d’en extraire des informations exploitables. Malgré tout,
ils fournissent des clefs importantes pour la compréhension de I'impact de la thermoaltération
sur la MO et ouvrent des perspectives sur les phénoménes taphonomiques susceptibles d’étre
rencontrés dans un cadre archéologique.

2.3. Micromorphologie des structures de combustion

Bien que les premiers exemples remontent a la fin des années 1950 (e.g. Dalrymple, 1958),
il faut attendre le début des années 1980 pour que se formalisent et se multiplient les études
micromorphologiques appliquées a des problématiques archéologiques. A ce titre, plusieurs
publications de Fedoroff (1986) ou de Goldberg (1979 et 1980) font office de manifeste. Dans ce
cadre, les recherches abordant la question des structures de combustion vont rapidement occuper
une place importante.

C’est, a notre connaissance, Courty qui va appliquer la premiere la micromorphologie a
" « interprétation des aires de combustion » (Courty, 1983 : p. 169). Dans sa these (1982), elle
s’'intéresse notamment a la détermination de différents types de cendres, au degré d’altération
des sédiments et aux processus taphonomiques. Un exemple de cette approche appliquée a un site
paléolithique est donné pour un niveau Puyjarrigue 2 (Courty, 1984). A sa suite, Wattez va dans
un premier temps se concentrer sur la détermination des cendres (Wattez, 1988) avant d’élargir
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sensiblement ses problématiques durant sa these de doctorat (Wattez, 1992). Des exemples de
son approche appliquée aux sites magdaléniens du bassin parisien (Wattez, 1994) permettent de
se faire une meilleure idée des potentialités de la méthode.

Par la suite, et malgré un nombre de spécialistes qui demeure relativement faible, les études
vont se multiplier en France (e.g. Rigaud et al., 1995 ; Foucher et al, 2000 ; Wattez, 2000 ; Sellami
et Marchand, 2009) et surtout a I’étranger (e.g. Schiegl et al,, 1996 et 2003 ; Karkanas et al., 2007 ;
Berna et Goldberg, 2008 ; Goldberg, et al, 2009 et 2012 ; Aldeias, 2012 ; Aldeias et al, 2012 ;
Vallverdu et al., 2012 ; Mallol et al., 2013a ; Friesem et al., 2014 ; Stahlschmidt et al., 2015).

Les thématiques de recherche se multiplient également. La présentation qui suit tiche d’en
faire une synthése volontairement succincte dans la mesure ou ces travaux recoupent souvent les
démarches expérimentales présentées plus haut (cf. Partie 11.2) et dont plusieurs publications
récentes donnent un apergu déja tres complet (e.g. Mentzer, 2011, 2014 et 2017).

2.3.2.1. Identification et caractérisation de résidus de combustion

Les travaux concernant la reconnaissance et I'’étude des cendres de végétaux sont fréquents
dans la mesure ou ces résidus permettent d’attester de I'utilisation de bois comme combustible. Du
fait de leur caractére minéral (carbonate de calcium et matériaux siliceux notamment), les cendres
bénéficient d’'un potentiel de préservation important en milieu relativement aride. Les travaux de
Wattez (1988 et 1992) puis de Canti et Piearce (2003) ont permis de jeter les bases de ces études
qui ont depuis été multipliées, notamment au Proche-Orient (e.g. Schiegl et al, 1996 ; Karkanas
etal, 2007 ; Friesem et al, 2014), en Afrique australe (e.g. Wadley et al., 2011) et en Europe (e.g.
Rigaud et al, 1995 ; Cabanes et al., 2010 ; Fernandez Peris et al, 2012 ; Goldberg et al, 2012 ;
Mallol et al., 2013a ; Figure 11.10). Dans la plupart des cas, des charbons de bois sont également
repérés, mais leur analyse détaillée fait le plus souvent I'objet d’études anthracologiques séparées.

L'observation d’os briilés, et la question sous-jacente de leur utilisation comme combustible,
font également l'objet d'une attention importante. Les mentions de tels artefacts sont fréquentes
(e.g- Aldeias etal, 2012 ; Bernaetal, 2012 ; Baykara et al.,, 2015 ; Figure I11.10), mais il est rare que
ces observations dépassentle stade descriptif. De laméme fagon, I'observation d’artefacts lithiques,
de fragments de roche ou de coquille plus ou moins thermoaltérés sont monnaies courantes dans
les descriptions, mais, du fait de la nature sélective de la méthode, il est généralement difficile
d’extrapoler a partir de ces seules observations.

2.3.2.2. Taphonomie des structures

La plupart des travaux integrent une dimension taphonomique dans leur analyse. En effet, la
micromorphologie est particulierement adaptée pour identifier les processus post dépositionnels,
naturels ou anthropiques, qui affectent les dépots archéologiques. Dans le cas des gisements
paléolithiques et des structures de combustion, leur prise en compte est particulierement
déterminante pour apprécier la position primaire ou non des résidus de combustion avant de les
intégrer, par exemple, dans l'interprétation générale du site.

Mentzer (2011) propose une synthése détaillée de cette question en s’intéressant en particulier
aux sites MSA du Levant. Elle considére, a la suite de Wattez (1992), que l'observation de la
superposition plus ou moins stricte de sédiments rubéfiés, de charbons et de cendres était le
cas idéal dans lequel le statut primaire d’'une structure de combustion peut étre assuré (Tableau
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[1.2:Intact Combustion features). Cependant, les phénomenes naturels et anthropiques susceptibles
de venir perturber cet état sont nombreux et peuvent compliquer la lecture micromorphologique
comme par exemple une absence d’altération du substrat (Canti et Linford, 2000 ; Mallol et al,
2007) ou une forte perturbation des résidus de combustion (Goldberg et al., 2009).

Cependant, dans de nombreux cas, les observations micromorphologiques conduisent a
interpréter les résidus et structures de combustion comme résultant strictement de processus
secondaires (Tableau I1.2: Reworked combustion materials). L'enjeu est alors de déterminer quels
sontles agents al’ceuvre (naturels ou anthropogéniques ?) et dans quelle mesure ces perturbations
font obstacle a I'interprétation des structures liées a la combustion.

Finalement un dernier type d’indice regroupe les traces ponctuelles de matériaux altérés
thermiquement (Tableau I1.2: Presence of combustion). Ces constituants erratiques ne peuvent au
mieux qu’indiquer un éventuel épisode de combustion sans permettre d’en apprécier la nature ou

'origine.

Figure I1.10: Microphotographies d’'une lame mince riche en matériaux cendreux et en os briilés. Pech de
I'Azé IV (Dordogne, France), Niveau 8 (d’apres Goldberg et al., 2012).
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Middle Palaeolithic & Middle Stone Age

Upper Palaeolithic

Intact combustion features

Kebara Cave (Meignen et al, 1989, Bar-Yosef et al, 1992, Albert et al,
2000, Meignen et al, 2001, 2007, Berna and Goldberg 2008

Klissoura Cave (Karkanas et al, 2004, Karkanas 2010)

Pech de I'Az¢ IV (Dibble et al, 2009)

Ugagizli 1 Cave (Goldberg 2003)

Hayonim Cave (Goldberg 1979, Goldberg and Bar-Yosef 1998)

Abric Romani (Vallverdu 2002)

Abric Romani (Vallverdu et al, 2005, Pasto et al, 2000, Courty et al,
2011)

Theopetra (Karkanas 2001)

Lakonis Cave (Karkanas 2002)

Gorham’s Cave (Macphail and Goldberg 2000)

Klissoura Cave (Karkanas et al,2004)

Kebara Cave (Bar-Yosef et al,, 1992)

Gorham’s Cave (Macphail and Goldberg 2000)

Etiolles (Wattez, 1994)

Vanguard Cave (Macphail and Goldberg 2000)

Pincevent (Wattez, 1994)

Grotte XVI (Rigaud et al, 1995 Karkanas et al, 2002)

Verberie (Wattez, 1994)

Roc de Marsal (Aldeias et al., 2012 ; Goldberg et al., 2012)

Cova Gran (Polo-Diaz et al., 2016)

Pinnacle Point site PP13B (Karkanas and Goldberg 2010)

Monruz (Wattez, 2000)

Sibudu Cave (Schiegl and Conard 2006, Goldberg et al, 2009)

Qafzeh (Berna and Goldberg 2008)

Ucgagizli 11 Cave (Mentzer, 2011 ; Baykara et al., 2015)

Contrebandier Cave, Unit B et V-A (Aldeias, 2012)

Cova Gran (Polo-Diaz et al., 2016)

El Salt, S.U. X (Mallol et al., 2013a)

Grotta di Fumane, A6 (Peresani et al., 2011)

Pinnacle Point site PP5-6 (Karkanas et al., 2015)

Diepkloof Rock Shelter (Miller et al., 2013)

Reworked combustion materials

A) Anthropogenic reworking

Kebara Cave (Bar-Yosef et al,, 1992, Goldberg 2001, Meignen et al., 2007)

Ucagizli I Cave (Goldberg 2003)

HohleFels Cave (Goldberg et al, 2003, Shiegl et al, 2003)

Kebara Cave (Meignen et al,2007)

La Quina (unpublished personal observation)

Klissoura Cave (Karkanas 2010)

Pech de I'Az¢é IV (Dibble et al, 2009 ; Goldberg et al., 2012)

Sibudu Cave (Goldberg et al,2009)

Lakonis Cave (Elefanti et al,2008)

Contrebandier Cave, unit D (Aldeias, 2012)

Diepkloof Rock Shelter (Miller et al,, 2013)

B) Bioturbation

Tabun Cave, Level C (Albert et al, 1999)

Gorham’s Cave (Macphail and Goldberg 2000)

Kebara Cave (Meignen et al,2007)

Verberie (Wattez; 1994)

Ucagizli I Cave (Mentzer, 2011 ; Baykara et al., 2015)

Klissoura Cave (Karkanas 2010)

La Quina (unpublished personal observation)

Ucagizli I Cave (Goldberg 2003)

Grotte XVI (Rigaud et al, 1995)

Sibudu Cave (Goldberg et al,2009)

Amud Cave (Madella et al,2002)

Hayonim Cave (Goldberg and Bar-Yosef 1998)

Contrebandier Cave, unit B, D et V-A (Aldeias, 2012)

Pinnacle Point site PP5-6 (Karkanas et al., 2015)

CovaGran (Polo-Diaz et al., 2016)
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C) Natural reworking (e.g. transport by water or wind)

Tabun Cave, Level C (Albert et al, 1999) Theopetra (Karkanas 2001)

Die Kelders Cave (Goldberg 2000) Etiolles (Wattez, 1994)

HohleFels Cave (Goldberg et al,2003) Pincevent (Wattez, 1994)

Vanguard Cave (Macphail and Goldberg 2000) Kebara Cave (Goldberg and Bar-Yosef 1992)

Obi-Rakhmat (Mallol et al, 2009)

Esquilleu Cave (Mallol et al, 2010 ; Cabanes et al., 2010)
Kebara Cave (Goldberg 2001)

Pinnacle Point site PP5-6 (Karkanas et al., 2015)

D) Unspecified reworking
Qafzeh Cave (Berna and Goldberg 2008) Klissoura Cave (Karkanas et al,2004)
Diepkloof Rock Shelter (Miller et al., 2013)

Presence of combustion

Tabun Cave, Level B (Albert et al, 1999) none
Pinnacle Point site PP13B (Karkanas and Goldberg 2010)

N.B. Les références renvoient a la bibliographie de la these de S. Mentzer (2011) consultable en ligne http://hdl.handle.
net/10150/204912 ; les références en gras renvoient a nos propres ajouts/ mises a jour et sont incluses dans notre bibliographie.

Tableau I1.2: Synthése des études de structures de combustion datant des Paléolithiques moyen et
supérieur d’Afrique, du Proche-Orient et d’Europe incluant des analyses micromorphologiques (d’apres

Mentzer, 2011, modifié).
2.3.2.3. Fonctionnement et fonction

La micromorphologie permet par ailleurs de fournir des renseignements concernant
l'utilisation et la gestion du feu. Les interventions humaines sur la structure durant ou apreés son
fonctionnement ont particulierement été étudiées (Mentzer, 2011). Les actions de retrait des
braises, de balayage et de vidange des foyers peuvent notamment laisser des dépdts diagnostiques
d’un point de vue micromorphologique comme I'ont montré les travaux expérimentaux de Miller
etal (2010). En contexte archéologique, les études de Kebara Cave (Mont Carmel, Israél ; Meignen
etal., 2000) ou de Sibudu Cave (KwaZulu-Natal, Afrique du Sud ; Goldberg et al., 2009) fournissent
quelques-uns des meilleurs exemples de ce type d’action déduits de I'’étude de lames minces,
corroborés par I'étude des autres traces matérielles. Des traces d’action anthropique a posteriori,
comme le piétinement, sont également fréquemment documentées via leur impact sur la structure
des sédiments et les artefacts qu’ils contiennent (e.g. Rigaud et al., 1995 ; Schiegl et al, 2003 ;
Goldberg et al., 2012).

Dans plusieurs cas, I'observation d’'une superposition de couches de résidus de combustible
a permis de supporter 'hypothése d’un usage répété d'un méme foyer. A Pincevent par exemple,
Wattez (1992) met en avant la réutilisation entrecoupée de brefs apports sédimentaires de
plusieurs foyers (K115 ; Leroi-Gourhan et Brézillon, 1972 et 0123 ; Julien et Karlin, 2014). Sur
des sites plus anciens, comme Kebara Cave et Vanguard Cave (Gibraltar, Royaumes-Unis), des
utilisations polyphasées sont également suggérées pour certaines structures (Macphail et al.,
2000 ; Meignen et al., 2000).

Plus ponctuellement, il a été possible de mettre en évidence une préparation spécifique du
substrat des foyers, difficilement caractérisable d'un point de vue macroscopique. Il s’agit en
particulier des foyers en cuvette tapissée d’argile du site de Klissoura Cave (Péloponneése, Grece ;

37


http://hdl.handle.net/10150/204912
http://hdl.handle.net/10150/204912

Partie II: Etat de 'art

Karkanas et al, 2004 ; Karkanas, 2010). Derniérement, les travaux de Mallol et collaborateurs
(2013a) ont, au contraire, démontré I'absence de préparation et l'établissement de foyers
directement sur un horizon de sol superficiel pour le site de El Salt (Alicante, Espagne).

Des traces micromorphologiques en lien avec des activités spécifiques, culinaires par exemple,
sont peu fréquemment identifiées. La présence d’os briilés est courante et il est difficile a partir
de la seule micromorphologie de dire s’il s’agit du résultat d’activité culinaire (cuisson) ou
domestique (élimination des déchets), d'un mode d’alimentation en combustible ou d'un tout
autre comportement. Dans de rares cas, des résidus organiques ont été observés sous la forme
de chars, et ils sont généralement considérés comme résultant de la carbonisation de chair ou de
graisse animale (Goldberg et al., 2009).

2.4. Géochimie organique et structures de combustion

Les analyses en géochimie organique sont relativement peu répandues en ce qui concerne
I'étude des structures de combustion, malgré un potentiel précocement mis en évidence (Olive
et Taborin, 1989). Les premiers travaux ont été menés par Rottlander dans les années 1980 en
utilisantuniquementla chromatographie (GC et TLC). Ce faisant, il amis en évidence la conservation
de lipides, interprétés comme étant de la graisse d’origine animale, dans plusieurs niveaux de sols
et foyers paléolithiques (Tautavel, Lommersum et GeissenKlosterle ; Rottlander, 1983 et 1989).
Lidentification spécifique se base sur une approche comparative avec des références actuelles
et archéologiques d’origines connues. Toutefois, peu de cas est fait de la question de potentiels
mélanges et les considérations taphonomiques sont peu développées.

March pose un second jalon en se consacrant beaucoup plus spécifiquement au cas des foyers
qu’il propose d’aborder; entre autres, par le regard de la chimie organique. Il analyse par CG-SM un
nombre important de prélevements archéologiques (March et al., 1989 ; March, 1995) provenant
de plusieurs sites archéologiques, dont Pincevent, Etiolles et Fontgrasses pour la France.
Linterprétation des données se fait 1a aussi a partir de références d’origines connues, mais issues,
entre autres, de travaux expérimentaux (Figure 11.11). Elle implique de plus la prise en compte
des rapports entre différents acides gras et différents alcanes. March introduit également dans
son analyse le recours a différents outils statistiques afin de préciser d'une part la dégradation
des groupes de composés (CPI des alcanes et des acides gras, cf. Partie 111.3.3.2) et d’autre
part d’objectiver les comparaisons entre les échantillons archéologiques et avec les données
expérimentales (analyses factorielles et recherche des plus proches voisins par exemple ; Figure
11.11C).

Ces recherches lui permettent de mettre en évidence différentes catégories fonctionnelles de
structures de combustion a partir de leur contenu organique, ces catégories illustrant parfois des
décalages avec les hypothéses basées sur la morphologie ou le mobilier associés. Pour Etiolles
par exemple, I'étude de 6 foyers met en évidence une importante diversité en termes de contenu
lipidique. Certains livrent a la fois des graisses animales et de déchets de combustible (foyers G13,
N26 et N20), d’autres uniquement des graisses animales (S25) tandis que d’autres ont uniquement
montré des déchets de combustible végétaux (016 et J18). Cette variabilité, difficilement
perceptible par I'analyse formelle des structures, implique selon I'auteur une importante diversité
fonctionnelle des foyers de ce site (March, 1995).
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Figure I1.11: Exemples de résultats géochimiques obtenus pour les foyers d’Etiolles et croisement avec les
données expérimentales (d’aprés March, 1995 ; modifié).
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Par la suite, différents travaux se sont penchés sur la MO dans les soles, mais également dans
les pierres qui structurent ou sont utilisées avec les foyers (Buonasera, 2005 ; March et al.,, 2006
et 2008 ; Lucquin, 2007 ; Kedrowski et al., 2009 ; Hérisson, 2012 ; Sistiaga Gutiérrez et al., 2010 ;
Azemard et al.,, 2013 ; Hérisson et al., 2013 ; March, 2013). La prise en compte progressive de la
modification du signal chimique par le biais combiné de I'action de ’homme (mélange, chauffe) et
de la taphonomie tend a rendre I'interprétation délicate, mais ce probléeme est commun a toute la
chimie archéologique (Barnard et al, 2007). [l n’en demeure pas moins que ces différents travaux
ont permis de mettre en avant la conservation de MO provenant a la fois du fonctionnement (e.g.
combustibles), mais aussi de l'utilisation (e.g. résidus « alimentaires ») dans ces structures de
combustion. L'essentiel de ces travauxrepose toujours essentiellement surl’étude des distributions
d’acides gras et d’alcanes, mais la prise en compte de biomarqueurs plus spécifiques (e.g. stérols,
terpénes) a permis dans certains cas de préciser les hypothéses quant a l'origine des lipides
étudiés. L'étude récente des foyers du site Paléolithique moyen de Therdonne (Oise ; Hérisson,
2012, Hérisson et al., 2013) constitue a ce titre un bon exemple des démarches actuelles, en France
tout du moins. L'étude d’échantillons archéologiques, avec I'appui d'un référentiel expérimental, a
permis aux auteurs de mettre évidence I'utilisation de bois de conifére comme combustible tandis
que du point de vue fonctionnel la détection de plusieurs indices de matiéres d’origines animales
oriente les interprétations vers la cuisson de viande.

Dernierement, les recherches dansle domaine des matieres organiques associées aux structures
de combustion ont bénéficié de 'apport des techniques isotopiques, §'3C, mais aussi §*°N, sur du
bulk (Heron et al, 2010), sur des composés spécifiques (March, 2013 ; Buonasera et al.,, 2015)
ou sur les deux (Choy et al, 2016 ; Figure 11.12). Dans leur étude, Choy et collaborateurs (2016)
mettent en ceuvre ce type d’analyse afin de préciser les différentes sources de la MO retrouvée dans
17 foyers alaskiens (datés entre 13200 et 11500 cal. BP et répartis en trois ensembles : Comp. 1,
2 et 3). Les résultats obtenus sont croisés avec un référentiel actualiste (Figure [1.12: 1 et 2) et les
données archéozoologiques, ce qui a notamment permis de mettre en évidence I'importance de
la contribution du saumon migrateur (le site est situé a plus de 1000km des cotes). Un traitement
statistique (modélisation bayésienne ; Figure 11.12: 3) leur a par ailleurs permis de suivre les
variations de cette exploitation sur le plan diachronique (seuls les deux ensembles les plus
récents montrent une importante contribution de saumon) et sur le plan synchronique (probable
spécialisation dans ce domaine de I’Area 1 de 'ensemble Comp. 3).
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Figure I1.12: Résultats de I'analyse isotopique des foyers du site Upward Sun River (USR ; Alaska) et
comparaison avec les données de plusieurs groupes d’animaux actuels (AB : oiseaux marins, FF : poissons
d’eau douce, SA : saumon, TA : animaux terrestres ; d’apres Choy et al., 2016, modifié). 1/ analyse isotopique
(8'3C et 8"°N) de tous les lipides extraits (bulk ; EA-IRMS). 2/ analyse isotopique (8'*C,,, et 8"*C ) sur
les deux principaux acides gras extraits (compound specific ; GC-C-IRMS). 3/ Modéle bayésien (SIAR) pour
évaluer la contribution des différentes sources de MO dans chaque foyer.
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3. BILAN CRITIQUE ET APPROCHES RETENUES

L'étude des structures de combustion est 'un des themes récurrents de l'archéologie
préhistorique a la fois en raison de la place que tient le feu dans notre perception de I'évolution
humaineetdecelle qu’ occupentlesfoyersdansnotreinterprétation dessitesetdeleurstructuration.
Toutefois, il est paradoxal de constater que cet intérét n’a eu que peu de répercussions sur la
compréhension fine des technologies du feu pour ces périodes anciennes. En effet, une bonne
part de nos discussions dans ce domaine se sont fondées, dés le XIXe siecle, sur des analogies
ethnographiques dont la validité peut étre discutée.

Ce n’est qu’au cours des derniéres décennies qu’'une véritable approche techno-économique
du feu a commencé a se mettre en place et a progressivement permis de mieux cerner la forme,
le fonctionnement et la fonction de ces vestiges. Dans ce cadre, le développement de nombreux
travaux expérimentaux se révele déterminant, aussi bien d’'un point de vue méthodologique
qu’interprétatif. En effet, face a des vestiges souvent difficilement interprétables selon les
méthodes « classiques » de I'archéologie s’est développé un grand nombre d’approches issues des
sciences de la vie et de celles de la Terre. A 'heure actuelle, I'étude des structures de combustion
correspond donc le plus souvent a une démarche pluridisciplinaire et collective.

Parmi ces approches, I'intérét de deux d’entre elles a été souligné : la micromorphologie et la
géochimie organique. Ce choix se justifie par un constat ambivalent. Chacune de ces méthodes,
mises en place et testées en contexte archéologique durant les années 1980/1990, a fait preuve
d’'un tres fort potentiel informatif pour ce qui est des structures de combustion. Cependant, il
faut reconnaitre qu’elles paraissent relativement sous-employées, notamment si I'on compare le
nombre d’études concernant les Paléolithiques supérieur et moyen, et surtout leur application
conjointe n’a, a notre connaissance, pas été tentéel?].

En conséquence, il a été choisi dans ce travail d’aborderla question des structures de combustion
en nous reposant a la fois sur :

- I'élaboration d'un référentiel expérimental adapté a nos contextes et problématiques
archéologiques ;

- une orientation analytique croisant les points forts de la micromorphologie des sols (e.g.
altération des artefacts/sédiments, combustible, microstratigraphie, taphonomie) a ceux de la
géochimie organique (e.g. identification de marqueurs du fonctionnement et de la fonction des
structures).

Cette démarche correspond a une volonté de mieux contextualiser les observations qui sont
faites a chaque échelle d’analyse, notamment en ce qui concerne les analyses géochimiques. De fait,
les observations réalisées dans un premier temps sur le terrain (échelle macroscopique) puis sur
lames minces en laboratoire (échelles méso- et microscopiques) doivent permettre de définir des
ensembles de sédiments (faciés et microfacies) dont la caractérisation a I’échelle moléculaire sera
ensuite entreprise. La mise en perspective de ces résultats, en prenant en compte I'influence des

2 Notons tout de méme la mise en place en 2014 de 'ERC PALEOCHAR (Tenerife, Espagne ; C. Mallol dir.) précisément

sur cette question.
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processus anthropiques et taphonomiques, doit en définitive permettre la proposition de modele
interprétatif abordant les questions de fonctionnement et de fonction des structures considérées.
Lintégration dans cette réflexion des résultats expérimentaux doit permettre a la fois d’affiner les
clefs de lecture des différentes méthodes analytiques et d’enrichir les hypotheses d’interprétation.

Finalement, la perspective de ce travail est de restituer les informations obtenues dans le cadre
plus large de I'interprétation des espaces et des sites. Ce point sera abordé a partir des données
archéologiques disponibles. Cette discussion dépasse cependantlargement le cadre de cette étude,
elle est en effet intrinsequement pluridisciplinaire et collective, et correspondra sans doute plus a
une contribution a d’éventuelles synthéses ultérieures qu’a une véritable conclusion.
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Partie I1I: Méthodologie

1. REMARQUES SUR LES OBSERVATIONS DE TERRAIN ET LE VOCABULAIRE
DESCRIPTIF

1.1. Démarche adoptée sur le terrain

Les opérations de terrain constituent I'étape primordiale de l'acquisition des données
archéologiques. C'est en effet a cette occasion qu'un maximum de renseignements doit étre
consigné afin de permettre la contextualisation des vestiges découverts. Les structures telles que
celles liées a la combustion n’échappent pas a cette regle, et il a été vu que plusieurs propositions
méthodologiques ont été faites a ce sujet (cf. Partie 1.2 : Muller, 2001 ; March et Soler Mayor,
2007). Dans ce domaine, une des difficultés réside généralement dans la forte promiscuité entre
les vestiges archéologiques, le « mobilier », et les structures de combustion (Figure I1I.1). Un
équilibre doit donc étre maintenu entre 'enregistrement des artefacts, la nécessité d’observations
en plan et en coupe des structures et le prélevement des échantillons nécessaires aux différentes
analyses envisagées. Dans cette étude, il a été tenté dans la mesure du possible de concilier ces
différents aspects en adaptant au cas par cas, et apres concertation, la conduite de la fouille des
secteurs ou des résidus de combustion étaient identifiés.

Figure IIL.1: Les Bossats, Locus gravettien, m? C29 (état en 2013). Vue des abords des structures de
combustion de B/C/D-29/30 et de I'|abondant matériel lithique et osseux qui les caractérisent.

Dans les faits, 'exploration de structures de combustion a été effectuée en paralléle au
démontage du mobilier suivant le protocole de chaque site (e.g. localisation des artefacts en
trois dimensions, tamisage systématique, relevé en plan ou sur photographie, etc.). La fouille
a été effectuée le plus souvent en quarts opposés, afin de pouvoir réaliser des observations
planimétriques et stratigraphiques tout en préservant des zones de prélevement intactes. Les
observations de terrains ont été consignées sous la forme de notes manuscrites et augmentées
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de nombreux clichés photographiques. Ceux-ci ont, le cas échéant, été imprimés afin de servir de
support aux relevés en plan et en coupe. Ces données de terrain ont par ailleurs été réguliérement
synthétisées dans les rapports d’opération.

1.2. Vocabulaire pour la description des « structures de combustion »

Il est ici utile de préciser quelques points de vocabulaire concernant le sujet de cette étude.
En effet, il demeure difficile d’ignorer la certaine confusion qui regne dans les dénominations
appliquées sur le terrain et reprises ensuite dans les écrits et les discours!. « Foyer », « structure
de combustion », « zone foyére » et « aire de vidange » sont autant d’exemples d’un vocabulaire
qui, malgré des initiatives précoces (Leroi-Gourhan, 1973), demeurent encore peu standardisés.

I a été tenté ici de suivre les bases d’'un vocabulaire avant tout descriptif sur le terrain. En effet,
il faudrait dans I'idéal s’abstenir de présupposer a la fouille le caractére primaire ou non d’une
structure en cours d’exploration. Plusieurs exemples dans ce travail montreront que dans certains
cas cette détermination ne peut étre établie qu'apres une analyse détaillée, et que parfois méme
il est a terme difficile de trancher. Malgré tout, par souci de cohérence avec les appellations de
terrain préexistantes, il est fréquent qu'une structure soit désignée sous le terme de « foyer » alors
méme que ce statut fait justement 'objet de I’étude.

Théoriquement, le vocabulaire descriptif hérité des travaux de Leroi-Gourhan et ses
collaborateurs repose sur la dialectique entre « témoins » et « structures » de combustion. Les
premiers regroupent les traces matérielles liées a la combustion : sédiments, roches et restes
de combustible notamment. Les secondes regroupent différents témoins dans des ensembles
cohérents et tachants de préciser sil’organisation de ceux-ci est primaire (« en place »), secondaire
(« remaniée » ou « déplacée »). C’est une fois cette détermination assurée qu’il devient possible
de parler par exemple de foyer (structure de combustion en position primaire) ou de vidange
(structure de combustion secondaire anthropique). Il semble judicieux d’ajouter a ces deux
éléments structurants un troisieme niveau d’organisation, celui de I’ « aire » de combustion.
Ce terme désigne le cas de plusieurs structures dont le fonctionnement conjoint est reconnu et
s’applique par exemple au cas d’un foyer associé a sa vidange ou bien de plusieurs foyers ayant
fonctionné au sein d'un méme espace.

Concernant le détail du vocabulaire de chaque type de structure, une abondante documentation
existe sur le sujet (voir par ex. les travaux de Gascé : 1985, 2002 et 2003). Il a été tenté dans ce
travail d’adopter des termes communément admis et explicites, en en précisant si besoin le sens

retenu.

1 Nous admettons volontiers en étre nous méme coupable.
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Partie I1I: Méthodologie

2. MICROMORPHOLOGIE

2.1. Principes méthodologiques

La micromorphologie des sols repose sur l'observation a I'échelle microscopique de lames
minces préparées a partir d’échantillons non perturbés. Ce dernier point offre I'avantage de
permettre des observations sur des matériaux dont l'organisation initiale est préservée. Par
certains aspects méthodologiques, elle recoupe donc la pétrographie, des roches sédimentaires
notamment, mais de par ses problématiques bon nombre de ses principes sont ancrés dans la
pédologie et la géomorphologie (Bullock et al, 1985 ; Stoops, 2003 ; Stoops et al. 2010). Les
principes de I'application de cette méthode d’observation aux sédiments archéologiques a fait
'objet de plusieurs publications de syntheése (i.e. Courty et al, 1989 ; Courty et Fedoroff, 2002 ;
Goldberg et Macphail, 2006, Wattez in Bravard, 2009 ; Macphail et Goldberg, 2010) aussi ses
principes maintenant généralement admis ne seront pas détaillés ici. Malgré tout, il faut noter
certaines publications récentes ou 'emploi de nouvelles méthodes connexes (e.g. Mentzer, 2014)
ou la clarification de certains points de méthode ou de présentation des résultats (Goldberg et
Aldeias, 2016) contribuent a actualiser cet outil dorénavant bien établi au sein de la géoarchéologie.

Les lames minces étudiées ici ont été réalisées pour la plupart a 'INA-PG de Grignon ou au
laboratoire EPOC de Bordeaux. Il s’agit de lames de grandes dimensions (140*70mm) réalisées
aprés imprégnation par une résine polyester des blocs de sédiments selon la méthode établie
par Guilloré (1980) et reprise par Le Lay (1997). Exceptionnellement, certaines lames de plus
petites dimensions (60*40mm) ont été réalisées selon les mémes principes au laboratoire GET de
Toulouse.

L'observation se fait dans un premier temps aI’ceil nu afin de distinguer les caractéres généraux
de I’échantillon et son organisation. Ces observations préliminaires peuvent étre complétées par
I'emploi d’outil a faible grossissement (échelle macroscopique, x1-20). L'utilisation de lecteurs
de microfilm (Courty 1989, Wattez, 1992), en voie de disparition, est remplacée par l'utilisation
d’'images numériques obtenues au scanner (Arpin et al. 2002), qui permettent aujourd’hui une
résolution suffisante.

Le passage a l'échelle microscopique est permis par I'emploi d’'un microscope optique
polarisant. Compte tenu du type d’échantillon, une gamme de grossissement échelonnée entre
x20 et x400 est suffisante. Des grossissements plus importants sont souvent rendus inopérants
du fait de I'épaisseur des lames minces. Par ailleurs, la possibilité d’observer en lumiére transmise
naturelle (LN), polarisée non analysée (Plane Polarized Light, PPL) ou bien polarisée et analysée
(Cross Polarized Light, XPL) permet d’avoir recours aux principes de la pétrographie pour
l'identification des constituants minéraux. Lemploi d’'un éclairage supplémentaire, utilisé pour
fournir une lumiére incidente, peut permettre des observations en lumiere oblique (Oblique
Incident Light, OIL), utile pour I'observation de certains matériaux opaques en lumiere transmise
comme les oxydes de fer et la MO.
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Dans le cadre de cette étude nous avons utilisé le plus souvent un microscope Zeiss Axio Imager
A2m permettant des observations en LN, PPL, XPL et OIL entre x25 et x500. Les observations en
OIL ont été effectuées a 'aide d’un éclairage additionnel Leica de type fibres optiques en col de
cygne. Les microphotographies ont été effectuées a 'aide d'une caméra numérique Zeiss Axiocam
ICc5 pilotée par le logiciel Zeiss Axiovision et, dans certains cas, assemblées a I'aide du module
Photomerge du logiciel Adobe Photoshop.

2.2. Principes descriptifs

Les principes descriptifs de la micromorphologie trouvent leur origine dans les travaux
précurseurs de Kubiena et de Brewer du milieu du XXe siecle (e.g. Brewer, 1964 ; Kubiena, 1938
et 1970). Différents auteurs ont depuis cherché a fixer des principes et un vocabulaire descriptifs
afin de faciliter la compréhension et la diffusion des résultats. Les travaux de Fitzpatrick (1984)
puis de Bullock et al. (1985) ont ainsi permis d’élaborer les grands principes qui sont toujours
suivis actuellement. Une version actualisée a été publiée par Stoops en 2003 et fait actuellement
office de manuel. Enfin, 'ouvrage de synthese de Stoops et al. (2010), bien qu’axé principalement
sur l'interprétation des données, donne également des informations sur les grands principes
d’analyse (Chapter 2 particulierement).

Les termes descriptifs suivis sont ceux de Stoops (2003) en essayant de rester fidele aux
traductions francaises indiquées dans Stoops (1986) et les ouvrages de langue francaise (e.g.
Courty et Fedoroff, 2002 ; Wattez in Bravard, 2009 ; Sordoillet, 2009). Cependant, dans certains
cas ou le terme anglais est devenu d'usage courant il a été conservé tel quel.

Les principes descriptifs suivis sont également ceux de ces différents travaux et notamment
Stoops, (2003), Goldberg et Macphail (2006) et plus récemment Goldberg et Aldeias, (2016). Cette
organisation correspond en outre, dans ses grandes lignes, a une observation a des échelles de
plus en plus réduites. Il s’agit d’'observer dans un premier temps la structure du sédiment. Les
observations suivantes concernent 'assemblage des différentes fractions, les vides, les agrégats et
enfin la microstructure. Les constituants sont ensuite précisés : rapport entre la fraction fine et la
fraction grossiére, nature, dimension et état des différentes fractions. Enfin les traits, qu’ils soient
pédologiques ou anthropiques sont décrits.

Il estimportant que cette étape descriptive soit conduite sans a priori interprétatif, qui viendrait
biaiser le caractere systématique de I'approche (Goldberg et Macphail, 2006). L'interprétation des
résultats obtenus n’intervenant, logiquement que dans un second temps. Rien n"'empéche alors de
nouvelles observations afin de tester les hypothéses ainsi formulées.

2.2.1. Microstructure et assemblage

La structure du sol, tel qu’elle est définie en micromorphologie, concerne les relations entre
sa part solide et sa porosité. Le terme de microstructure est employé afin de différencier les
observations faites au microscope de celles sur le terrain.

Différents parametres sont a prendre en compte avant de déterminer la microstructure d’'un
échantillon : les agrégats, la porosité et la distribution relative des fractions grossiéres et fines
(ou assemblage). Ces principaux points sont résumés ci-dessous, plus de détails pouvant étre
consultés dans les manuels de référence (e.g. Bullock et al, 1985 ; Stoops, 2003).
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Partie I1I: Méthodologie

2.2.1.1. Assemblage

La structuration des constituants, ou assemblage, est dite « relative » puisqu’elle repose sur
la relation entre les éléments fins et grossiers. En fonction de leur organisation dans l'espace,
différents types sont ainsi définis : porphyrique, chitonique, enaulique, etc. (Bullock et al,, 1985 ;
Stoops, 2003 ; Figure I11.2)

Figure II1.2: Différents types d’assemblage (d’aprées Sordoillet, 2009).

2.2.1.2. Vides et porosité

Concernant la description de la porosité, plusieurs critéres rentrent en ligne de compte.
L'origine, le développement, la morphologie et la répartition des vides sont considérés afin de
définir différentes catégories (Bullock et al,, 1985 ; Stoops, 2003 ; Figure I11.3)

Figure II1.3: Différents types de vide (d’apres Stoops, 2003).

Une estimation de la porosité peut étre obtenue a partir des lames minces (2D porosity) bien
que celles-ci ne refletent que partiellement la porosité réelle du sol (Ringrose-Voade, 1996).

Pour ce faire, il a été défini sur chaque scan numérique des zones d’intérét représentatives de
chaque facies (Figure I11.4). Ces sélections sont ensuite recadrées et converties en niveaux de gris
al'aide du logiciel Adobe Photoshop. L’image obtenue est analysée avec le logiciel Image] afin de

50



quantifier la porosité (fonctions Adjust > Threshold et Analyse > Measure %Area). Le pourcentage
d’aire obtenu refléte les zones de vide sélectionnées lors de I'ajustement du seuil relativement a
la surface de l'image[z].

Figure II1.4: Mesure approximative de la porosité a partir d'un scan numérique et des logiciels Photoshop
et Image].

Ces données sont avant tout employées ici dans une perspective de comparaison d'un faciées a
I'autre et d’'un échantillon a l'autre plutot que dans une optique quantitative absolue (Goldberg
et Macphail, 2006 ; Mentzer, 2011). En effet, plusieurs biais rendent relativement imprécise cette
méthode, notamment I'ajustement manuel du seuil qui reste un exercice subjectif.

2.2.1.3. Microstructure

La microstructure correspond a l'organisation dans l'espace de différents éléments, en
particulier les pleins (constituants des fractions fines et grossiéres) et les vides (porosité), mais
également au degré d’évolution des sédiments (agrégation par exemple ; Bullock et al, 1985 ;
Stoops, 2003). De nombreux types et sous-types peuvent en conséquence étre définis en fonction
de différents criteres (voir Stoops, 2003 ; Figure IIL.5).

2 Un tutoriel de C. Liner (Univ. Arkansas) décrivant la méthode suivit peut étre consultée ici : https://www.youtube.

com/watch?v=2eYUSXZZ6lY
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Partie I1I: Méthodologie

Figure IIL.5: Différents types de microstructure (d’aprés Sordoillet, 2009).

2.2.2. Constituants

Les constituants observés se distinguent généralement en deux grandes catégories : la fraction
grossiere (C, coarse) et la fraction fine (f). La distinction entre fractions grossiere et fine est bien
entendu d’ordre granulométrique. Leur classement et description suit les régles généralement
admises en sédimentologie et en pédologie bien que celles-ci soient assez variables dans les faits
et/ou dans les termes selon les auteurs et les pays. Nous avons suivi dans ce travail la classification
de Stoops (2003), complétée pour les éléments les plus gros par celle de Cailleux (1954) qui est
encore fréquemment utilisée en France (Tableau III.1). Dans le cadre de cette étude, compte tenu
des matériaux observés et des objectifs, cette limite se situe aux alentours de 20 pm, c’est dire
entre les limons et les sables tres fins.

2.2.2.1. Fraction grossiere

La fraction grossiére se compose généralement en grande majorité d’éléments minéraux, mais
peut parfois contenir des éléments organiques. Ces derniers se rapportent le plus souvent a des
matériaux intégrés a la masse du sédiment lors de son dépot (fragments de végétaux dans un
matériel colluvial par exemple). Dans le cas ou ces éléments organiques sont liés aux processus
pédologiques (e.g. racine dans un chenal), il convient alors les décrire comme des traits. Parfois la
distinction n’est cependant pas aisée, par exemple dans le cas de matériaux organiques incorporeés
par bioturbation dans un sédiment progressivement homogénéisé.

Les éléments minéraux sont susceptibles de livrer des informations essentielles sur la nature
du matériau parental et sur les propriétés du sol (Stoops, 2003). Les critéres essentiels pour la
description de ces éléments sont : leurs natures, leurs tailles, leurs formes et leur tri.

e Nature:

Les éléments minéraux rencontrés dans cette étude sont de 3 ordres : minéraux monocristallins,

minéraux polycristallins ou fragments de roche et enfin résidus minéraux d’origine biologique.
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Lidentification de ces éléments se fait selon les principes de la pétrographie. Les éléments qui
permettent I'identification d’'un minéral sont nombreux et complémentaires : forme, couleur en
LN, propriété optique en lumiére polarisée. Le recours a des atlas de référence (e.g. Adams et al.,
1984 ; MacKenzie et Guilford, 1980) peut dans ce cadre s’avérer précieux.

o Taille

La taille des éléments peut étre mesurée a 'aide des outils de mesure inclus dans le logiciel
de prise de vue microphotographique. Les éléments identifiés sont ensuite regroupés selon leur
classe granulométrique (Tableau II1.1).

Dimension Classification
> 200 mm Blocs
20-200 mm Galets
2-20mm Graviers
1-2mm Sables trés grossiers
1000 - 500 um Sables grossiers
500 - 200 um Sables moyens
200-100 um Sables fins
100-20 um Sables tres fins
2-20um Limons
<2um Argiles

Tableau III.1: Classes granulométriques (d’aprés Stoops, 2003).
o Tri

Il estalors intéressant de préciser quelles sont les proportions de chaque classe. Une estimation
visuelle est alors suffisamment précise pour déterminer les grandes tendances (Tableau II1.2). Le
degré de tri, qui indique la variabilité dimensionnelle dans un échantillon, peut étre notamment
indicatif des processus de mise en place.

Niveau de tri Critéres

Parfaitement trié Une seule taille d’élément

Bien trié 5a10% de particules de tailles autres que les éléments triés

Modérément trié 10 a 30% de particules de tailles autres que les éléments triés

Peu trié Les éléments triés ne sont pas dominants

Non trié Les éléments sont de toutes tailles, il n’y pas de fraction mieux triée qu'une autre

Tableau II1.2: Classes de tri (d’apreés Stoops, 2003).
e Forme et rugosité

Laforme et]'état de surface sont également a prendre en compte. lIs permettent bien souvent de
préciser l'origine et les mécanismes de mise en place de ces éléments. Les critéres de morphologie
permettent de définir les formes générales tandis que la rugosité permet de préciser le relief de la
surface (Figure I11.6).
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Figure II1.6: Sphéricité et « arrondissement » (d’apres Stoops, 2003).

2.2.2.2. Fraction fine

Lafraction fine, tout commela fraction grossiere, se compose d’éléments minéraux et organiques
intimement liés. Il faut cependant admettre que, du fait de la méthode d’étude, c’est pour cette
fraction que la micromorphologie est la plus limitée (Fitzpatrick, 1984). En effet I'identification
des particules limoneuses et argileuses est ardue au microscope optique et, dans I'idéal, une étude
ou cet aspect est essentiel devrait comporter un volet d’analyses complémentaires (MEB par
exemple, Goldberg et Macphail, 2006). La fraction fine est ainsi souvent décrite sous le terme de
micromasse puisque la distinction de ses éléments constitutifs est souvent délicate.

Couleur Critéres

Rouge Présence probable d’hématite finement dispersée, mais possiblement aussi de gel amorphe
riche en Fe. Certaines matiéres organiques peuvent aussi avoir une teinte rouge (Eg excrément)

Brun jaundtre Présence de goethite finement dispersée, mais aussi de gel amorphe riche en Fe, de jarosite ou
de lepidocrite

Brun a brun clair Principalement lié a la présence de matiere organique en partie oxydée

Gris Couleur naturelle de la plupart des argiles et des limons siliceux ou carbonatés en lames
minces.

Vert a gris verddtre Présence de minéraux tels que de la chlorite ou de la glauconite

noir Matériaux opaques, souvent métalliques (Manganése) ou bien concentration de matériaux

finement dispersés (pyrite, charbon, etc.)

b-fabric Criteres

Indifférenciée Pas d’interférence visible

Cristallique Interférence liée a la présence de cristaux ou de petits fragments minéraux (calcite, mica)
Strial Interférence orientée en bandes paralléles sur tout I'échantillon

Striée Différentes plages (> 30um) d’interférences allongées

Pailletée Plages d’interférences (< 30um) sans orientation particuliere

Tableau II1.3: Critéres descriptifs de la fraction fine basés sur les couleurs et sur la b-fabric (Stoops,
2003).

54



e Couleur

Observée en PPL, elle est trés variable en fonction de I'épaisseur de lame et de la lumiére
utilisée. Elle permet malgré tout I'identification de caracteéres utiles pour I'étude de la fraction fine
(Tableau IIL.3).

e B-fabric

La notion d’assemblage de biréfringence (b-fabric) recouvre les modes d’orientation et de
distribution des couleurs d’interférence au sein de la micromasse (Stoops, 2003). Les variations
dans ce domaine s’expliquent par les différences de constituant et d’organisation de la micromasse.

2.2.2.3. Lerapport C/f

Ce rapport correspond a I'abondance de la fraction grossiere par rapport a la fraction fine.
Il s’exprime sous la forme du ratio C/f x:y, 1a fraction grossiére représentée par x et la fraction
fine par y. Dans la pratique cependant ce ratio est peu standardisé : un sédiment comportant 80
% de fraction grossiere et 20% de fine aura un ratio C/f 80:20 ou bien 4:1. Dans la mesure du
possible nous avons favorisé la premiere forme, plus intelligible a notre sens et plus directement
applicable lorsque la quantification est effectuée au moyen de figures de référence (Stoops 2003
p. 48 ; Figure 111.7)

Figure II1.7: Exemple d’abaque d’estimation du rapport C/f a différents grossissements (d’apres Stoops,
2003).
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2.2.3. Traits

La plupart des traits d’origine anthropique ont été décrits une premiere fois en contexte
archéologique par Courty et al. (1989) mais des syntheses plus récentes (e.g. Courty et Fedoroff,
2002, Macphail et Goldberg, 2010) les détaillent également. Dans le cas de la description de traits
d’origine naturelle, le plus souvent pédologique, nous avons suivi les critéres de Stoops et al,
(2010) et en particulier Miicher et al. (2010) pour les traits liés aux dynamiques sédimentaires,
Durand et al. (2010) pour les traits calcitiques ainsi que Kooistra et Pulleman (2010) pour les
traits en lien avec la faune du sol.

2.3. Interprétation

Linterprétation des résultats de I'analyse micromorphologique repose généralement sur la
mise en relation 1) des caractéres primaires 2) des caracteres secondaires et finalement 3) la
synthese comparative de ces observations entre plusieurs prélevements/lames minces (Courty et
al, 1989 ; Goldberg et Macphail, 2006).

Les caracteres primaires renseignés par la nature et les processus de mise en place des
sédiments sont généralement d’origine naturelle (géogénique ou biogénique ; Mentzer, 2011).
Dans le cadre d’'une étude micromorphologique en contexte archéologique cependant, la prise en
compte des facteurs anthropiques est essentielle, dans la mesure ou ceux-ci peuvent également
conduire a la formation de dépdts purement anthropogéniques.

Les caracteres secondaires correspondent aux phénomenes d’évolution et de transformation
des dépdts. Les processus pédologiques sont déterminants a cet égard, mais, une fois encore, en
contexte archéologique la prise en compte des facteurs anthropiques est essentielle. La nature et
'origine de ces caractéres constituent, entre autres, une des principales sources d’informations
permettant de reconstituer les actions anthropiques et de prendre en compte I'évolution
taphonomique des dépots.

Finalement, la mise en relation des observations effectuées sur plusieurs échantillons, par
exemple en ayant recours a des regroupements sous forme de faciés-type, permet d’obtenir une
vision a plus large échelle des phénomeénes naturels et anthropiques et de retracer I'histoire pre-,
sin- et post-dépositionnelle des dépots concernés. Il peut s’agir, entre autres, des conditions de
sédimentation, du fonctionnement d’aires d’activités ou bien des processus taphonomiques a
I'ceuvre (Mentzer, 2011).

Dans le cadre de ce travail, le principe des Micro-Facies Types (MFTs) de Courty (2001) repris
par Goldberg et Macphail (2006), entre autres, a servi de base pour proposer des regroupements
de facies permettant de discuter en particulier des processus naturels de dépots et des
actions anthropiques en lien avec la combustion. Trois catégories de faciés ont principalement
été considérées dans ce travail.

e [Facieés naturels :

Correspondent aux formations encaissantes et de recouvrement des deux sites archéologiques.
Celles-ci ont une origine naturelle et évoluent essentiellement sous l'influence de processus
pédologiques et sédimentaires.

56



e Facies de combustion primaire :

Il s’agit de dépots fortement affectés par des processus causés par le fonctionnement de
structures de combustion primaires. Ils englobent aussi bien des sédiments en place affectés par
la chaleur que des dépots, eux aussi en place, de résidus de combustion. Par la suite, I'évolution de
ces facies peut aussi bien refléter 'action d’agent anthropique, pédologique et/ou sédimentaire

e [Facies de combustion secondaire :

Ces dépots correspondent a des sédiments et des constituants dont la formation ou I'altération
est d’origine anthropique et en lien avec la combustion. Cependant I'organisation et I'état de ces
éléments indiquent des remobilisations pouvant étre d’origine anthropique et/ou naturelle. Ces
dépots sont également sujets a des phénomenes taphonomiques.
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3. GEOCHIMIE ORGANIQUE

3.1. Présentation des lipides rencontrés dans cette étude

Du fait de leur un fort potentiel de conservation en contexte archéologique (Evershed, 1993 ;
Evershed et al, 1999 et 2001), ce sont essentiellement des lipides qui sont étudiés dans ce travail.
La présence d’autres types de composés, en particulier des composés aromatiques ainsi que des
composés azotés, sera néanmoins également prise en compte. Les paragraphes suivants ont donc
pour objectif de présenter ces principaux groupes de composés organiques considérés dans
cette étude. Une définition générale, des éléments de structure et de nomenclature sont ainsi
apportés pour chacun de ces groupes. Cette présentation, volontairement synthétique, ne rentre
donc pas les détails de la synthése de ces composés ou de leurs différentes occurrences naturelles
qui nous éloigneraient de I'objet de ce travail. De tres nombreux ouvrages de chimie organique a
proprement parler traitent par ailleurs de ces questions. Les paragraphes suivants se basent en
particulier sur les manuels de Cuvelier et al, (2004), Peters et al. (2005) et Christie (2014).

3.1.1. Définition générale

Dans son acception commune, le terme « lipide » renvoie a la matiere grasse des étres vivants.
Cependant, il ne s’agit pas a strictement parler uniquement de graisse, puisque dans un organisme
vivant on retrouve des lipides aussi bien dans les membranes cellulaires (phospholipides, stérols),
que comme « sécrétion » (cire épicuticulaire des végétaux) ou dans des « stocks » d’énergie (graisse
ou huile : acylglycérols).

Du point de vue chimique, la famille des lipides regroupe une grande diversité de molécules
partageantla caractéristique d’étre insoluble dans1’eau, mais solubles dans les solvants organiques.
Au-dela de ce caractére commun, les lipides sont en réalité tres variés aussi bien du point de vue
de leurs origines, de leurs structures que de leurs propriétés.

Les lipides considérés dans ce travail sont le plus souvent relativement simples, constitués
de carbone, d’hydrogene et d’oxygene. Ils sont généralement linéaires (acides gras, alcanes,
alcools). Cependant, ils peuvent aussi étre ramifiés (acides méthylés) voire cycliques (lactones).
D’autres lipides, de composition et/ou de structures plus complexes seront également considérés.
Il s’agit par exemple d’ester (glycérides) de composés aromatiques (benzenes), a base d’isoprenes
(terpénoides, stérols) ou encore comportant de I'azote (nitriles).

Nous développerons plus bas les propriétés propres a chacune de ces classes de lipides.
Néanmoins, il convient de souligner que leur nature hydrophobe explique leur intérét dans le cadre
de 'archéologie. En effet, ce caractére leur permet une relativement bonne conservation dans le
temps, malgré bien entendu un certain nombre de transformations/dégradations (oxydation,
hydrogénation par exemple).
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3.1.2. Les composés aliphatiques

3.1.2.1. Les acides gras

Les acides gras sont des acides carboxyliques présentant une chalne carbonée de longueur
variable. On parle souvent d’acide gras libre (free fatty acid) dans le cas ou ces molécules sont
retrouvées sous cette forme, puisque leur occurrence naturelle la plus fréquente est sous leur
forme estérifiée dans des acylglycérols. La présence de la fonction carboxyle (COOH) rend ces
molécules plus polaires.

Les chaines carbonées des acides gras rencontrés dans cette étude sont de longueurs le plus
souvent comprises entre C, et C,,. La nomenclature des acides carboxyliques se présente sous la

forme C__, n étant le nombre d’atomes de carbone et m le nombre d’'insaturations.
Au-dela de ces caracteres communs, les acides gras rencontrés dans cette étude peuvent étre
séparés en au moins quatre catégories :
e Les acides gras saturés

Ce sontles acides les plus simples, dont la chaine carbonée ne comporte pas d’insaturation (pas
de double liaison C-C ; Figure I11.8)

Figure II1.8: Acide gras saturé C  (acide palmitique).

e Les acides gras insaturés

Ce sontles acides présentant une ou plusieurs insaturations au niveau de leur chaine carbonée.
(Figure I11.9).

HO

al

b/

Figure II1.9: Deux acides gras insaturés.a/ C ., (acide oléique). b/ C ., (acide linoléique).

e Les acides gras ramifiés

Comme leur nom l'indique, ils possedent une ramification au niveau de leur chaine carbonée,
qui peut étre saturée ou non. En fonction de la nature de cette ramification, il est possible de
distinguer :
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Partie I1I: Méthodologie

e Les acides méthylés

La ramification est un groupe méthyle (-CH,). En fonction de la position de la ramification sur
I’avant-dernier ou I'antépénultiéme carbone on adjoindra respectivement le préfixe iso ou antéiso
au nom usuel de l'acide considéré. Un acide gras saturé dont la chaine principale comporte 15
150 (Figure I11.10a)
tandis que le méme acide méthylé au niveau du 13e carbone est nommé anteiso-C
[11.10Db).

atomes de carbone et un méthyle au niveau du 14¢ carbone s’écrit donc iso-C
(Figure

15:0

Figure II1.10: Acides méthylés C _ .a/ iso-C . . b/ anteiso-C .

e Les hydroxy-acides
La ramification est un groupement hydroxyle (-OH ; Figure 111.11).

/o
/\/\N\/\/\/\(\/\

OH OH
3-hydroxy C, .,
Figure II1.11: Hydroxy-acide C .

e Les oxo-acides

La ramification est une double liaison avec un groupement « carbonyle » (double liaison avec
un atome d’oxygene O ; Figure 111.12)

o
/\/\/\/\)K/\/\/\/\«O
OH
10-0x0 C,4

Figure II1.12: Oxo-acide C .

o Les acides dicarboxyliques

Les acides dicarboxyliques rencontrés dans cette étude ont, comme leur nom l'indique, la
particularité de posséder deux groupes carboxyliques, un a chacune des extrémités de leur chaine
carbonée (Figure I11.13). Dans certains cas, des acides dicarboxyliques présentant une ramification
(e.g. un groupe méthyl) ont également été observés.

HO
%/\/\/\{O
0
OH

Figure II1.13: Acide dicarboxylique C,.
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3.1.2.2. Autres composés aliphatiques

e Les Alcanes

Les alcanes sont des hydrocarbures linéaires et saturés. Ils se présentent sous la forme d’une
chaine carbonée plus ou moins longue constituée exclusivement de carbone et d’hydrogéne
(Figure I11.14).

\/\/\/\/\/\/\/\

Figure II1.14: Alcane C , (Hexadecane).

e Lesalcenes

Les alcenes sont des hydrocarbures linéaires et insaturés. Ils se présentent sous la forme d’'une
chaine carbonée plus ou moins longue constituée exclusivement de carbone et d’hydrogéne et
présentant une double liaison (Figure 111.15).

VAV Ve Ve VT g

Figure III.15: Alcene C,, (Hexadec-1-éne).

e Les Alcools

Nous considérerons ici uniquement les alcools primaires, qui se présentent sous la forme d'une

chalne carbonée liée a une fonction hydroxyle (OH ; Figure I11.16).
\/\/\/\/\/\/\/\/OH
Figure II1.16: Alcool C,, (Hexadécanol).

e Les cétones

Les cétones sont des chaines carbonées présentant un groupement carbonyle (double liaison
avec un atome d’oxygene). Leur forme générale est donc du type R OR,. Ce type de composé est
illustré dans la présente étude par deux classes:

e Méthyl cétones

Ce sont des cétones avec le groupement carbonyle sur I'avant-dernier carbone d’une chaine <
C,, (Lucquin 2007 : p.201 ; Figure II1.17).

\g/\/\/\/\/\/\/

Figure II1.17: Méthyl cétone C , (2-pentacosanone).

e (étones de milieu de chaines

Ces longues (> C, ) chaines impaires de carbone portent un groupement carbonyle sur leur
carbone médian (Figure I11.18)

\/\/\/\/\/\/\/T\/\/\/\/\/\/\/

Figure II1.18: Cétone de milieu de chaine C,, (hentriacontan-16-one).
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3.1.2.3. Les acylglycérols (MAG, DAG et TAG)

Ces molécules regroupent les esters de glycérol que I'on retrouve notamment dans les tissus
adipeux. Ils sont formés par l'estérification d’acides gras (de un a trois) avec une molécule de
glycérol (Figure I11.19).

Figure I11.19: Formule générale d’un triacylglycérol.

En fonction du nombre d’acides estérifiés, on parlera de monoacylglycérols (MAG), de
diacylglycérols (DAG) ou de triacylglycérols (TAG ; Figure I11.20). Si nécessaire, la position de
'acide gras estérifié est indiquée par un numeéro selon sa place sur le glycérol.

a A~~~ W o~

Figure II1.20: Différents acylglycérols avec I'acide gras C,, . a/ TAG C
(dipalmitine). ¢/ MAG 2-C,_  (monopalmitine).

(tripalmitine). b/ DAG 1,2-C,,

16:0
16:0

3.1.3. Les composés cycliques

3.1.3.1. Les lactones

Les lactones sont des composés dont la chaine carbonée comporte un hétérocycle oxygéné. Si
le cycle comporte 4 atomes de carbone et 1 d’oxygene on parle de y-lactone (Figure I11.21a). Si le
cycle comporte 5 atomes de carbone il s’agit alors d’une 6-lactone (Figure I11.21b).

Figure II1.21: Différentes lactones en C,.a/ y-lactone (y-palmitolactone). b/ 6-lactone (8-palmitolactone).

3.1.3.2.  Composés benzéniques

Les composés benzéniques sont des composés consitués d'un cycle de six atomes de carbone.
Leur forme la plus simple est le benzéne (Figure 111.22a), mais plusieurs groupes fonctionnels
peuvent se substituer a un atome d’hydrogéne (méthyle, éthyle, carboxyle, etc. ; Figure 111.22b et
c) donnant ainsi une grande variété de sous types de composés.

O B
J
al b/ c/

Figure II1.22: Composés benzéniques. a/ Benzéne. b/ Pentaméthylbenzene. ¢/ Acide benzoique.

62



3.1.3.3. Les composés phénoliques

Les composés phénoliques sont des alcools aromatiques basés sur un cycle benzénique portant
une fonction hydroxyle (OH) comme leur forme la plus simple le phénol (Figure III.23a). Les
composés polyphénoliques peuvent comporter plusieurs cycles et/ou plusieurs autres groupes
fonctionnels. Dans le cadre de cette étude, la lignine et ses dérivés (Figure 111.23b) en sont de bons

représentants.
a/ b/

Figure II1.23: Composés phénoliques. a/ Phénol. b/ 2-Phénoxyethanol.

3.1.3.4. Hydrocarbures aromatiques polycycliques (HAP)

Les HAP regroupent, comme leur nom I'indique des composés constitués de plusieurs cycles. I
s’agit le plus souvent de cycles benzéniques (naphtalene, anthracene phénanthrene ; Figure I11.24a
et b) auxquels peuvent s’ajouter plusieurs groupes fonctionnels (méthyle, éthyle, etc. ; Figure
[11.24c). Dans certains cas des composés hétérocycliques peuvent étre observés (e.g. azuléne,
indéne ; Figure 111.24c).

Figure I11.24: Hydrocarbures aromatiques polycycliques. a/ Naphthalene. b/ Anthracéne. c/
Triméthylnaphthalene.

3.1.4. Autres types de composés

3.1.4.1. Les terpénoides et les stéroides

Les terpénoides sont formés par la polymérisation de groupes isoprénes (Figure I11.25a). En
fonction du nombre de carbones qu’ils contiennent, différentes classes peuvent étre distinguées :
monoterpénes (C10), diterpénes (C20), etc. Dans le cadre de cette étude, ce sont principalement
des triterpenes (C30) que nous avons rencontrés. Ils peuvent étre linéaires, comme le squaléne
(Figure I11.25b), ou bien polycycliques, par exemple les dérivés du lupane (Figure I11.25c).

Figure II1.25: Terpénoides. a/ Isopréne. b/ Squaléne. ¢/ Lupenone.
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Les stéroides résultent de la cyclisation des triterpénes, et notamment du squaléne. Il s’agit
principalement dans cette étude de molécules tétracycliques auxquelles sont liés différents
groupes fonctionnels et une chaine carbonée (Figure I11.26a). L'intérét de ces molécules réside
dans leur grande spécificité qui permet par exemple de distinguer assez aisément des stérols
d’origine fécale (coprostanol) ou bien végétale (phytostérol ; Figure I11.26b)

Figure I11.26: Stérols. a/ Choléstérol. b/ Sitostérol.

3.1.4.2. Composés azotés
Ce sont des composés comportant un ou plusieurs atomes d’azote (N), habituellement
distingués des lipides présentés plus haut. Ont été observés en particulier dans ce travail:
e Les composés linéaires

Il peut s’agir de composés aliphatiques simples présentant un groupe cyano (-C=N) et
dénommés nitriles (Figure I11.27a), ou bien un groupement amide (-CONH,) et appelés amides
(Figure I11.27Db).

! NWM

bl OY\WN

NH2
Figure II1.27: Composés linéaires azotés. a/ Hexadecanenitrile. b/ Hexadecanamide.

e Composés aromatiques et hétérocycles azotés

Certains composés cycliques vont comporter un, ou plusieurs, atomes d’azote. Ceux-ci peuvent
étre situés dans un cycle (hétérocycles azotés, e.g. pyridine, pyrimidine, indole ; Figure 111.28a), sur
un groupe fonctionnel (aromatiques azotés, e.g. benzamide ; Figure I[11.28b) ou bien éventuellement
les deux (Figure I11.28c).

a/ b/ ﬁ’ c/ NH2
{
</ ”‘::> H2N MY N>
K/N kLN/ NH

Figure II1.28: Composés cycliques azotés. a/ Pyrimidine. b/ Benzamide. ¢/ Adénine.
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3.2. Procédures analytiques

3.2.1. Prélévement et préparation

Les prélévements destinés aux analyses géochimiques se font en vrac, la quantité nécessaire
a notre chaine d’analyse étant d’environ 10 grammes de sédiments préparés (voir plus loin). La
quantité prélevée estdonc de 20 a 30 grammes ce qui correspond a un volume d’environ 40 mL qui
permet d’avoir en réserve suffisamment de matiére pour d’éventuels réplicats ou bien pour des
analyses complémentaires. Des flacons en verre préalablement rincés a I'acétone ont été utilisés
a cet effet. Le matériel employé pour le prélévement (gant, scalpel, spatule, etc.) est soit stérile a
usage unique, soit nettoyé a I'acétone également afin de minimiser les risques de pollution lors de
cette étape.

Ces prélevements ont été effectués selonlaméme méthode, mais dans deux contextes différents:

e Préléevement in situ

Le prélevement est effectué sur le terrain, ce qui permet un échantillonnage bien contextualisé
al’échelle des unités/facies définis sur le terrain, mais dans des conditions parfois contraignantes
en termes de risques de pollution.

e Prélevement a posteriori :

Nous avons eu l'occasion de prélever au laboratoire a partir de certains blocs de sédiments
orientés destinés a la micromorphologie (avant leur imprégnation). En effet ceux-ci étaient
suffisamment grands pour nous permettre d’en « sacrifier » une partie. Le bloc est ouvert
précautionneusement afin d’éviter de le déstructurer. Le ou les prélevements se font ensuite
normalement selon la méthode décrite plus haut

Lintérét est ici de pouvoir réaliser ces prélévements dans des conditions matérielles plus
favorables et de pouvoir réaliser un échantillonnage plus fin qui pourra ensuite étre corrélé aux
données micromorphologiques obtenues sur le reste du bloc.

Dans tous les cas, les échantillons ont été séchés suite au prélevement a température ambiante
jusqu’a leur arrivée au laboratoire, puis en étuve (35 °C) durant au minimum 2 jours.
3.2.1.1. Broyage et tamisage

Afin d’éliminer la fraction grossiere minérale (sables grossiers, nodules carbonatés, etc.) et
organique (racine, charbon, etc.) nous avons procédé a un broyage et un tamisage systématique de
nos échantillons. Une homogénéisation a ensuite été réalisée afin que le prélevement soit le plus
représentatif possible :

1/ Concassage léger (mortier en agate) ; tri des éléments grossiers
2/ Concassage (mortier en agate) ; tamisage a 2Zmm

3/ Broyage mécanique et homogénéisation (Broyeur planétaire a billes Retsch-PM200 ; 6 min,
450rpm) ; tamisage a 250 pm
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3.2.1.2. Décarbonatation

Dans le cas de I'analyse élémentaire (AE) de nos prélevements, il a été nécessaire de procéder
a la décarbonatation des échantillons. En effet cette analyse AE a pour objectif de mesurer (entre
autres) la quantité de carbone (C) organique contenue dans I'échantillon. Toutefois lors de la
combustion de I’échantillon le carbone du CO, qui se forme provient indifféremment de la MO et
de la matrice minérale (Calcite CaCO, notamment). Cela est problématique puisque le C mesuré
n’est alors plus uniquement d’origine organique.

Dans le cas de nos prélevements provenant de deux contextes pédologiques trés marqués par
les traits liés a la calcite (cf. Partie V.1.2 et Partie VI.1.2), la décarbonatation des échantillons
s’est avérée nécessaire afin d’éliminer le carbone présent sous forme minérale.

Le protocole suivi est celui proposé par Harris et al. (2001) qui consiste en une attaque a I'acide
chlorhydrique (HCI) par fumigation. Il présente I'avantage d’étre relativement aisé a mettre en
ceuvre, rapide et permet de traiter un grand nombre d’échantillons en méme temps.

1/Entre 30 et 31 mg de sol sont disposés et pesés précisément dans une capsule d’argent
(59 mm). Les capsules sont ensuite disposées sur une microplaque. On ajoute ensuite dans
chaque capsule 50 pL d’eau permutée pour mouiller le sédiment ;

2/La plaque est ensuite placée dans un dessiccateur a vide ou I'on place également un bécher
de 150 mL contenant 100 ml d’acide chlorhydrique (HCI) a 12 M (12mol/L, env. 37%) ;

3/Le dessiccateur est alors fermé, le vide est fait a I’aide une trompe a eau ou d’'une pompe a
palettes. La fumigation ainsi déclenchée va ensuite durer 6 heures ;

4 /La microplaque est ensuite mise a I'étuve (40 °C) durant une nuit. Les capsules, fragilisées
par I'acide sont placées dans de nouvelles capsules en étain (10* 10mm), puis mises en forme de
boulettes prétes a 'analyse élémentaire.

3.2.1.3.  Extraction, concentration et séchage

Afin d’étudier la MO des sols préhistoriques par des analyses moléculaires (e.g. CG-FID, CG-SM,
HPLC, etc.), il est nécessaire d’extraire les composés a analyser du sédiment au moyen de solvants.

Pour cela, le solvant retenu ici a été un mélange de Dichlorométhane et de Méthanol (DCM/
MeOH ; (2:1, v:v). L'extraction se fait au moyen d’un dispositif Dionex-ASE100 (Accelerated Solvant
Extractor) réglé pour fonctionner en 1 cycle de 20 min a 60 °C avec une cellule de 10 mL contenant
entre 5 et 7 grammes de sédiment complétée avec du coton de verre. On obtient ainsi un extrait
d’environ 10 mL.

L'extrait recueilli est ensuite concentré au moyen d'un évaporateur rotatif sous vide. L'extrait
restant est finalement séché sous N, repris dans du DCM puis stocké a 4°C dans un vial de 1.5mL
avec un bouchon en PFTE en attendant son injection en CG (adapté de Quenéa et al., 2012).

3.2.1.4. Silylation

La silylation est une méthode de dérivatisation qui permet de diminuer la polarité de
certains composés, les rendant ainsi plus facilement séparables et identifiables (e.g. Rontani et
Aubert, 2008 ; Pollard et al, 2007 ; Mirabaud, 2007). L'ajout de BSTFA (N, O-bis [trimethylsilyl]
trifluoroacétamide) a 'extrait lipidique va permettre de remplacer le H des groupes hydroxyles
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(-OH) par un groupe Trimethylsilyle (-Si(CH,), ; Figure I11.29). Les composés ainsi obtenus seront
donc par la suite identifiés au travers de leurs dérivés trimethylsilylés (TMS). Les acides gras, les
alcools, les stérols et certains terpenes sont les principaux composés qui sont ainsi rendus plus

Fe o /7
[ F)\r i ) 0

al R_<ou ~ /N \ R4<o—3i (CH),

facilement analysables.

b/ r—on BSTFA R—0—Si(CH),

Figure II1.29: Exemple de dérivatisation par silylation appliquée a a/ un acide gras (R-COOH) et b/ un
alcool (R-OH) (d’apres Pollard et al, 2007).

Le protocole suivi est le suivant :

1/ ajoutde 10% (v/v) de BSTFA [N, O-bis(trimethylsilyl)trifluoroacétamide]

2/ chauffe du mélange a 60 °C pendant 10 min.

3.2.2. Analyse élémentaire : AE

Comme mentionné plus haut, le principe de I'AE est de quantifier un élément (en I'occurrence
le carbone organique contenu dans des échantillons décarbonatés).

L'appareillage employé est un Vario PYRO Cube (Elementar). Bien que paramétré pour détecter
a la fois le carbone (sous forme de CO,) et I'azote (sous forme de N,), nous n’avons ici considéré
que les résultats concernant le carbone. Les concentrations concernant I'azote étaient en effet
généralement trop basses pour pouvoir étre exploitées. Celui-ci est calibré au moyen d’échantillons
étalons (Tyrosine) dont le dosage en carbone est connu. Ces étalons sont analysés avant et durant
chaque série d’échantillons et permettent de calibrer I'appareillage, de controler la répétabilité
des mesures et de calculer l'incertitude afin d’assurer une marge d’erreur inférieure a 1% pour
chaque série (entre 0.3 et 0.8% pour le %C dans les séries étudiées ici).

Les principes généraux sont les suivants (Rouessac et Rouessac, 2004 ; Figure 111.30):
— Léchantillon conditionné dans une nacelle d’argent puis d’étain est placé dans un four ou il
est briilé a 1125 °C sous un flux d’'0, et d'He.

— Les gazainsi formés (le CO, pour ce qui nous concerne) sont ensuite séparés par une colonne
suivant le principe de la Chromatographie en phase Gazeuse (CG).

— Un détecteur de conductibilité thermique (TCD) a I'extrémité de la colonne permet de
mesurer la quantité de gaz émis et ainsi de quantifier le carbone dans I’échantillon.
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Figure I11.30: Principes généraux de fonctionnement de I'analyseur élémentaire (d’aprés Rouessac et
Rouessac, 2004).

3.2.3. La chromatographie en phase gazeuse couplée a la spectrométrie de masse:
CG-SM

Le principe de la Chromatographie en phase Gazeuse couplée a la Spectrométrie de Masse
(CG-SM ou GC-MS en anglais) réside dans la conjugaison des propriétés séparatives de la CG a la
capacité d’identification de la SM. En effet, les extraits lipidiques obtenus a partir des échantillons
de sédiments sont composés d'un mélange de différentes familles de composés (par ex. acides gras,
alcanes, stérols, etc.) au sein desquels plusieurs membres peuvent étre présents (par ex. acides
gras C12:0’ C14:0’ C16:0’ C16:1’
est donc nécessaire de les séparer pour les analyser individuellement.

etc.). Afin de pouvoir identifier et quantifier chacun de ces composés, il

3.2.3.1. Chromatographie en phase gazeuse

La Chromatographie en phase Gazeuse (CG) repose sur les principes généraux de la
chromatographie (Rouessac et Rouessac, 2004):

— Les composés a identifier sont mis en présence de deux phases, I'une stationnaire, I'autre
mobile.

— Les composés sont entrainés par la phase mobile a travers la phase stationnaire.

— Si les vitesses de déplacement des composés sont différentes, ils sont alors séparés
progressivement et pourront étre recueillis séparément.
En CG, les composés vont circuler dans la phase stationnaire a I'état gazeux. La phase mobile
est donc un gaz (gaz vecteur). Le mélange des composés et du gaz vecteur se fait au moment de
I'injection au moyen d’'un injecteur a vaporisation (Figure I111.31).

La phase stationnaire est contenue dans une colonne de faible diamétre pouvant atteindre
plusieurs dizaines de metres de long. 1l s’agit le plus souvent d’'un matériau poreux, a base de
silice par exemple. La colonne est thermostatée, c’est-a-dire que sa température va pouvoir étre
controlée et modifiée au cours de la séparation. Une rampe de température permet de désorpter
progressivement les composés a séparer.
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Enfin, a 'extrémité de la colonne un détecteur va réagir au passage des composés séparés, et
ainsi enregistrer leur temps de rétention et également prendre en compte leur concentration dans
le gaz vecteur.

Figure II1.31: Schéma fonctionnel d’'une CG (d’apres Rouessac et Rouessac, 2004).

Le signal obtenu est présenté sous forme de chromatogramme (Figure 111.32). Il s’agit de la
représentation graphique sous forme d’'une courbe comprenant deux parametres : le temps (en
abscisse) et I'intensité du signal détecté (en ordonnée). Chaque « pic » correspond a un composé
séparé dans la colonne.

Figure I11.32: Exemple de chromatogramme d’un mélange de cétones, identifiés a partir de leurs temps de
rétention (d’apres Rouessac et Rouessac, 2004).

A partir de leurs temps de rétention, il sera possible d’identifier les différents composés
par comparaison avec des étalons. Cependant cette approche est difficilement applicable a des
mélanges complexes et c’est pourquoi un spectromeétre de masse (ou un autre dispositif) est
souvent couplé a la CG. Il est également possible d’évaluer la quantité relative de chaque composé
en fonction de l'intensité détectée, ou la quantité absolue si des standards ont été injectés avec les
COmMpoOsEs.

De nombreux parametres rentrent en ligne de compte et influent sur 'efficacité du dispositif :
T © de l'injecteur, T ° de la colonne, nature et débit du gaz vecteur, nature de la colonne, type
de détecteur, etc. (e.g. Rouessac et Rouessac, 2004 ; Peters et al, 2005 ; Sparkman, 2011). Ces
parametres vont déterminer 'ordre de séparation et les temps de rétention des composés injectés.

3.2.3.2. La spectrométrie de masse

Si l'objectif premier de la chromatographie est de séparer différents composés, celui de la
Spectrometrie de Masse (SM) va étre de les identifier.

Pour ce faire, cette méthode va se reposer surla fragmentation des composés etla détermination
de la masse moléculaire des fragments obtenus. Elle nécessite la transformation des composés,
des molécules neutres électriquement le plus souvent, en ions, c’est-a-dire en molécules chargées
électriquement. Lionisation se fait ici par impact électronique ce qui produit de nombreux
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fragments ionisés. Ces fragments sont ensuite soumis a un champ électrique dans un quadrupdle
qui permettra de déterminer leur rapport masse/charge (m/z) afin de déterminer leur nature
(Figure I11.33).

Les informations ainsi obtenues pour chaque molécule et fragments associés sont le plus
souvent présentées sous la forme d'un spectre de masse. Celui-ci indique en abscisse le rapport
m/z et en ordonnée 'abondance relative de chaque ion détecté. Le pic de I'ion le plus intense se
voit attribuer le nom de « pic de base » et I'indice 100. Les autres pics seront exprimés en % de ce
pic de base.

Figure I11.33: Exemple de l'ionisation et de la fragmentation du méthanol(d’apres Rouessac et Rouessac,
2004 et Silverstein, 2005).

Dans 'exemple de la figure 27, le méthanol sous forme gazeuse est introduit dans la source du
SM et ionisé par un faisceau d’électrons. La molécule de méthanol va alors perdre un électron et
les ions moléculaires [CH,0H]* se forment. Cependant ces ions moléculaires vont pour beaucoup
se désintégrer et de nombreux fragments pour la plupart chargés positivement vont étre formés
([CH,]*, [COH]* ou encore [CH,0H]"). Ces différents ions sont accélérés, séparés puis détectés. Le
spectre de masse obtenu inclut donc a la fois I'ion moléculaire, trés proche de la molécule initiale,
mais aussi les différents fragments dont la nature va permettre de comprendre la structure initiale
de la molécule.

Le cas du méthanol est assez simple dans la mesure ou cette molécule est relativement courte.
Mais plus les molécules seront longues et complexes, plus I'interpretation de leurs spectres de
masse sera délicate. Par exemple avec I'acétone (C,H,0) etle butane (C,H, ), des ions moléculaires
de méme m/z sont obtenus (m/z=58 ; Figure 111.33). Cependant ces deux molécules produiront
des fragments différents par leur nature ou leurs proportions, ce qui permettra de les distinguer
(Figure I11.34).
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Figure II1.34: Exemple de fragmentogrammes pour un ion moléculaire de m/z = 58. a/ butane (C,H, ). b/
Acétone (C,H,0).

Linterprétation des spectres de masse se fait donc selon plusieurs approches complémentaires :
— La structure de la molécule est reconstituée a partir de son schéma de fragmentation, a la

maniére d'un puzzle. Les fragmentations successives et les réarrangements compliquent
cependant la tache.

— Le spectre de masse est comparé avec une bibliotheque de spectres connus (type NIST
ou Wiley). Les logiciels intégrant cette fonction proposent alors une liste de composés
correspondants (avec une certaine marge d’erreur).

— La consultation de publications « papier » présentant des spectres de masse identifiés peut
également s’avérer précieuse.

3.2.3.3. (CG-SM Employée

Le dispositif employé est le suivant :

— Chromatographe : Agilent 6890

— Colonne : 30 m ResteK 5 sil MS (i.d. 0.25 mm, film thickness 0.5 Im)

— Gaz vecteur : He (1 ml/min ; constant flow)

— Injection : Splitless, température de I'injecteur 300 °C

— Rampe : de 80 °C (0.5 min) a 100 °C (10 °C/min), puis jusqu’a 320 °C (4 °C/min)

— Spectrométre de masse : Agilent 5973N Mass Selective Detector (transmission quadrupole
mass spectrometer)

— Electron ionisation : 70 eV

— Lensemble du dispositif est controlé par un passeur d’échantillon Gerstel (MPS) et le logiciel
associé (Maestro).
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3.2.4. Pyrolyse avec dérivatisation in situ couplée a la CG-SM: py(TMAH)-CG-SM

3.2.4.1. Principes généraux

La pyrolyse avec dérivatisation in situ couplée a la CG-SM (py(TMAH)-CG-SM) repose sur les
mémes principes que la CG-SM classique, a savoir la séparation par CG des composés puis leur
identification par SM. A la différence de la méthode exposée précédemment, I'un des intéréts de
la py(TMAH)-CG-SM est que I’échantillon, ici du sédiment, va pouvoir étre analysé directement et
entierement sans qu’une étape d’extraction soit nécessaire. Cet aspect permet d’analyser, entre
autres, des composés résistants aux méthodes d’extraction habituelle (« Matiére Organique
Récalcitrante », MOR).

La contrepartie est que cette méthode implique un « craquage » des molécules par la pyrolyse
pour les rendre volatiles. La température élevée nécessaire a la pyrolyse (décomposition
thermique sans oxydation et combustion) est obtenue au moyen d’une nacelle ferromagnétique
a la température de Curie adaptée. Soumise a un fort champ magnétique dans le pyrolyseur, cette
nacelle, et I'échantillon qu’elle contient, atteint en quelques millisecondes sa température de
Curie. Suite a ce craquage thermique, les composés détectés par SM sont donc des « fragments »
des composés initiaux, ce qui complexifie l'interprétation et rend délicates toutes approches
quantitatives.

Par ailleurs, I'ajout de TMAH (tetraméthylammonium hydroxide) a I'’échantillon va permettre
une dérivatisation directe (hydrolyse et méthylation) durant la pyrolyse (Challinor, 2001), ce qui
permet a la fois une fragmentation des macromolécules difficilement identifiables autrement et la
production de composés méthylés polaires plus aisément analysables par CG-SM (e. g. Chefetz et
al, 2000 ; Quénéa et al, 2005 ; Gallois et al, 2007 et 2010).

Dans la pratique quelques milligrammes de sédiment sont donc chargés dans un tube
ferromagnétique avant d'y ajouter du TMAH. Le tube est immédiatement placé dans le pyrolyseur
ou il sera porté a sa température de Curie (650°C). Les gaz ainsi produits sont ensuite séparés par
CG et identifiés par SM.

3.2.4.2. Py(TMAH)-CG-SM employée

Les échantillons (3-4 mg) sont disposés dans des tubes ferromagnétiques (10 mm, 2 mm i.d.,
point de Curie : 650°C) et mélangés avec le TMAH (25% w/v in MeOH). L'échantillon est ensuite
analysé par Py-CG-SM.

Le dispositif employé est le suivant (adapté de Quénéa et al, 2005) :

— Pyroliseur : Pilodist, (9.9 s ; 650 °C)
— Chromatographe : Thermo Trace

— Colonne : 30 m RXI 5 Sil MS column (i.d. 0.25 mm, film thickness 0.5 Im) with Integra guard
column

— Gaz vecteur : He (1 ml/min ; constant flow)
— Rampe: 50 °C (10 min), puis jusqu’a 310 °C (2 °C/min)

— Spectrométre de masse : ion source 220 °C
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3.3. Eléments d’interprétation

3.3.1. Interprétation qualitative

3.3.1.1. Le concept de biomarqueur

Les marqueurs biologiques ou “biomarqueurs” sont des fossiles moléculaires provenant d’étres
vivants. Leur intérét réside dans la possibilité de les utiliser dans une optique chemotaxonomique
afin de remonter a leur origine biologique (e.g. Eglinton et Calvin, 1967 ; Peters et al., 2005). Pour
ce faire un biomarqueur doit a la fois présenter une bonne stabilité dans le temps et une structure
propre a une espece parente ou, le plus souvent, a un groupe plus ou moins large d’especes. Le
premier domaine de développement et d’application de ce type de composés est 1'étude pétroliére
puisqu’ils permettent de documenter les processus de formation, de diagenese et de maturation
de ces dépdts (Peters et al., 2005).

Du fait de la différence d’échelle de temps avec les applications en pétrochimie, le concept
de biomarqueurs en archéologie, et plus largement en sciences de I'environnement, concerne
une bien plus grande variété de composés: lipides, mais aussi ADN, acides aminés, protéines,
carbohydrates, etc. (Evershed et al, 1999 ; Simoneit, 2005 ; Evershed, 2008). Les biomarqueurs
ainsi étudiés le sont avant tout pour leur capacité a documenter des activités anthropiques plus que
pour leur valeur chemotaxonomique a proprement parler. Cependant, du fait de transformations
liées a I'action de 'homme (par ex. chauffe, mélange) et a des processus postdépositionnels, leur
reconnaissance et leur interprétation demeurent souvent délicates.

Pour plusieurs auteurs (e.g. Evershed, 2008), il serait plus juste de parler d’empreintes
chimiques (chemical fingerprints) ce qui sous-entend que plusieurs composés ou groupes de
composés doivent étre considérés pour tendre vers plus de fiabilité. Ce sont ainsi des groupes
de marqueurs (cf. infra), et éventuellement leurs rapports les uns vis a vis aux autres (cf. Partie
[11.3.3.2) qui doivent alors étre pris en compte.

Malainey (2011), par exemple, opére une distinction entre deux types de biomarqueurs
appliqués a I'étude des résidus archéologique : 1. Les biomarqueurs « généralistes » et 2. Les
biomarqueurs spécifiques. Les premiers, souvent des familles ou des distributions particuliéres
de composés, sont utilisés afin de définir I'origine des éléments composant un résidu a une échelle
assez large. 1l s’agira par exemple de distinguer une MO animale d’'une MO végétale en observant
les distributions des acides carboxyliques ou des alcanes ou encore a partir des types de stérols
retrouvés. Dans le cas des biomarqueurs spécifiques, la détermination de l'origine sera plus
précise, bien qu’atteignant rarement le rang de 'espéce, mais plus souvent celui de la famille ou
du genre.

Ces deux approches sont trés souvent étroitement liées. Dans un exemple récent, Buonasera et
al. (2015) identifient des résidus correspondant a des mammiféres marins a partir de proportions

d’acides carboxyliques qu'ils contiennent (C,, /C,,, et C,, /C . ). Cette premiere attribution est

18:0
confirmée et affinée par la détection de biomarqueurs spécifiques de graisse de mammifére marin

(et aussi par 'analyse isotopique menée de concert).
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Finalement, les résultats obtenus dans la présente étude ne permettent que tres rarement
d’identifier des biomarqueurs sensu stricto et ce sont le plus souvent des faisceaux de marqueurs
qui permettront de proposer des signatures. Ponctuellement, l'identification de composés
véritablement spécifiques justifiera 'emploi du terme de biomarqueurs. A ce titre, la démarche
retenue ici se situe donc plutét a la suite de celle décrite par Malainey (2011).

Les paragraphes suivants présentent les principaux éléments qui sous-tendent l'interprétation
des résidus organiques dans cette finalité. Cette revue, loin d’étre exhaustive, sera complétée au
fil de I’étude en fonction des types de composés rencontrés dans nos échantillons. Par ailleurs,
des syntheses récentes sur le sujet et adoptant une perspective plus large sont disponibles (e.g.
Simoneit, 2005 ; Pollard et al, 2007 ; Evershed, 2008 ; Malainey, 2011 ; Regert, 2011).

Nous avons séparé ces marqueurs selon quatre catégories adaptées de Regert (2011) :

Les biomarqueurs a proprement parler (molécules documentant directement l'origine
naturelle);

— Les marqueurs d’altération (molécules documentant une altération anthropique);

Les marqueurs de dégradation (molécules documentant la dégradation naturelle);

Les marqueurs de contamination / pollution.

3.3.1.2. Les biomarqueurs d’origine

o Les biomarqueurs de MO d’origine végétale
Plusieurs groupes de composés sont considérés comme spécifiques d'une MO d’origine végétale.

Il s’agit en premier lieu de composés aliphatiques de longue chaine (> C, ) comme les alcanes,
les alcools ainsi que certains acides gras. Les alcanes de ce type correspondent principalement
a des produits des cires épicuticulaires des végétaux (Eglinton et al, 1962 ; Simoneit, 2005 ;
Spangenberg et al., 2014) tandis que les alcools et les acides seraient plus largement liés a une MO
végétale en cours de dégradation (Evershed et al, 1999 ; Poirier et al, 2005).

Plusieurs stérols et composés terpénoiques sont des marqueurs reconnus de la MO végétale.
Dans le cadre de cette étude, ces composés sont principalement le stigmastérol, le sitostérol et le
campestérol (Huang et Meinschein, 1976). Par ailleurs, des terpenes, tels que les dérivés du lupane,
ont la méme valeur (Simoneit, 2005) et peuvent dans certains cas permettre une attribution plus
fine par exemple entre angiospermes et gymnospermes et méme au sein de ces clades (Otto et
Simoneit, 2001 ; Pollard et al, 2007).

Enfin, des dérivés phénoliques et benzoiques peuvent également entrer dans cette catégorie
dans la mesure ou ils découlent en grande partie de la dégradation de lalignine, I'un des principaux
constituants du bois (Simoneit et al, 1993 ; Quénéa et al, 2004 ; Simoneit, 2005 ; Regert et al,
2006).

e Les biomarqueurs de MO d’origine animale

Les principaux biomarqueurs de MO animale susceptibles d’étre retrouvés en contexte
archéologique sont ceux issus de la dégradation des graisses, en particulier des triacylglycérols
(TAG). Cependant, ces TAG, et leurs dérivés (MAG, DAG, acides saturés et insaturés, diacides, etc.)
ne sont pas exclusifs au régne animal (Evershed et al., 2002 ; Van Den Berg et al., 2002 ; Pollard et
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al., 2007) et il convient de les considérer avec certaines précautions. Malgré tout, lorsqu’ils sont

associés aune forte abondance d’acidesinsaturés C, . .,1'un des principaux constituants des graisses

18:1”
animales (Malainey et al, 1999b ; Nieuwenhuyse et al, 2015), I'hypothése d’'une MO d’origine
principalement animale est trés envisageable. La combinaison avec des méthodes isotopiques
dans ce type de situation pourra également s’avérer précieuse dans la mesure ot les MO animales
et végétales peuvent livrer des résultats distincts (e.g. Dudd et al., 1999 ; Regert, 2011). Certaines
molécules paraissent plus spécifiques, comme des acides C,, et C , ramifiés se formant dans le
systeme digestif des ruminants (Regert, 2011), mais peuvent également étre d’origine strictement

bactérienne (Spangenberg et al., 2014).

Lareconnaissance de moléculesisolées comme marqueurs d’'une MO d’origine animale est donc
délicate, et le plus souvent c’est le recoupement d'un faisceau de résultats, en plus du contexte
archéologique, qui va permettre de proposer les hypotheses interprétatives les plus robustes
(Heron et Evershed, 1993 ; Dudd et al.,, 1999 ; Evershed et al., 2002 ; Regert, 2011).

Hors du cadre de cette étude, des marqueurs spécifiques de produits laitiers et de MO animales
d’origine marine ont également fait'objet d’études (voir par exemple la synthése de Regert, 2011).

3.3.1.3. Les marqueurs d’altération

o Altération thermique de la MO végétale

Qu’elle soit naturellement présente dans des sédiments ou directement liée au combustible,
la matiére végétale va fortement se dégrader sous l'action de la chaleur. Une disparition de la
prédominance des alcanes de chalnes impaires est par exemple souvent considérée comme la
signature d’'une MO végétale altérée thermiquement (Eglinton et Calvin, 1967 ; Wiesenberg et al.,
2009 ; March et al, 2014).

Plus spécifiquement, la combustion du bois va conduire a la formation de nombreux composés
aromatiques polycycliques (HAP) tels que des benzenes et des naphtalénes (e.g. Glaser et al.,
1998 ; Simoneit, 1999 et 2002). Malheureusement, la plupart de ces composés sont relativement
ubiquistes et peuvent étre issus de différents combustibles. Malgré tout, certains d’entre eux
peuvent avoir une valeur chimiotaxonomique un peu plus fine (par exemple le retene pour la
combustion de conifére ; Simoneit, 2002).

e Altération thermique de la MO animale

Les produits de I'oxydation des acides gras d’origine animale vont également pouvoir se former
dans le cadre d'une altération liée a des températures élevées, par exemple lors du fonctionnement
d’un foyer ou de I'utilisation d'un récipient en céramique pour la cuisson (e.g. Evershed etal., 2002 ;
Lucquin, 2007). Ces oxydations sont amplifiées par I'action de la chaleur, et certains composés qui
vont alors se former pourront étre jugés diagnostiques d’une altération thermique.

La formation de composés linéaires relativement courts (e.g. alcanes, alceénes, alcools, acides
ramifiés) a pu étre considérée comme caractéristique de ces processus (Nawar, 1989 ; Evershed et
al, 2002). En paralléle, celle de cétones de courtes ou de longues chaines et de lactones participe
aux mémes processus d’altération thermique subie par la MO animale. Les travaux expérimentaux
de Evershed et Raven (Evershed et al,, 1995 ; Raven et al., 1997) ont montré que la chauffe de TAG
conduisait a la formation de cétones de longue chaine par décarboxylation ainsi que dans une
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moindre mesure a celle de méthylcétone de chaine plus courte. Les lactones sont également des
composés liés au mécanisme d’oxydation. Ils sont le résultat de la cyclisation d’hydroxy-acides.
On les retrouve dans une grande variété de produits alimentaires cuits (Nawar, 1969 ; Belitz et al,
2009) mais ils sont plus rarement étudiés en contexte archéologique (Lucquin, 2007).

Enfin, 'altération thermique de viande peut conduire a l'identification de composés azotés
(linéaires ou aromatiques), probablement en lien avec la dégradation de protéines (Simoneit,
2002 ; Simoneitetal, 2003 ; Cascarosa etal.,, 2011 ; Berruti et al, 2012 ; Rono et al., 2017). Malgré
tout, ces types de composés sont tres rarement retrouvés en contexte archéologique, sans doute
en raison d’'une moins bonne préservation a des échelles de temps archéologiques (Eglinton et
Logan, 1991 ; Evershed et Tuross, 1996 ; Pollard et al, 2007).

3.3.1.4. Les marqueurs de dégradation naturelle

Ces composés, souvent relativement ubiquistes, correspondent aux produits de la dégradation
de nombreux types de biomasse. Il peut s’agir en particulier d’acides gras, souvent insaturés,
de courtes ou moyennes chaines (C,a C ;) qui, bien que pouvant étre directement liés a un type
particulier de MO, se forment durant la dégradation de n’'importe quel type de TAG (Brown et
Brown, 2011).

Plus généralement, une disparition des acides insaturés et une réduction de la longueur des
chaines carbonées de tous les composés aliphatiques, parfois accompagnées d'un déséquilibre
pair/impair, sont des indicateurs d’'une matiére organique en partie dégradée par les processus
naturels tels que I'hydrolyse et la dégradation bactérienne/microbienne (e.g. Eglinton et al.,
1991 ; Pollard et al, 2007 ; Evershed, 2008 ; Regert, 2011). Les processus postdépositionnels plus
classiques pour l'archéologie (e.g. processus hydrique, mécanique, biologique) entrent bien sir
également en ligne de compte.

3.3.1.5. Les marqueurs de contamination

Du fait de la nature des échantillons considérés dans ce travail, I'incorporation de composés
issus de la matiére organique du sol (MOS) ne peut étre ignorée. Dans ce contexte, la prise en
considération dusignal organique naturel des sédiments semble impérative. Une étude comparative
a la fois d'un point de vue qualitatif et quantitatif permettra ensuite de définir un bruit de fond
local (e.g. Heron et al.,, 1991). Dans la plupart des cas, cette MOS sera principalement issue de MO
végétale et de sa dégradation (cf. supra ; March et al, 2014). Cependant, les pratiques culturales
sont susceptibles d’étre a I'origine d’incorporation de composés spécifiques (e.g. coprostanol ;
Evershed et al, 2001) ou d’intrants synthétiques, aisément décelables dans les contextes de nos
recherches.

Par ailleurs, en contexte archéologique, les conditions de fouilles et de prélevements atteignent
rarement des standards de qualités optimales pour 'analyse chimique organique. Il en résulte
des pollutions qui peuvent étre a la fois liées aux pratiques de fouille (arrosage de sédiment),
aux conditions de prélevement et de conservation (outillage et contenants inadaptés) ou a des
pollutions lors de la préparation des échantillons (e.g. Evershed, 1993 ; Malainey, 2011 ; Steele,
2013). Si la plupart de ces pollutions sont relativement faciles a déceler et écarter lorsqu’elles
sont liées a des composés synthétiques modernes (e.g. dérivés du phtalate, de cosmétiques ;
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Grosjean et Logan, 2007), la situation est plus délicate lorsque celles-ci peuvent aussi avoir une
origine naturelle ou archéologique (e.g. acide-amide, acides gras, squaléne ; e.g. Steele, 2013 et les
références qui s’y trouvent).

Dans ce domaine, seules une prise d’échantillons de controle (mais affectés par I'opération
de fouille) et I'analyse d’échantillons blancs en laboratoire peuvent permettre de pallier ces
faiblesses (Grosjean et Logan, 2007 ; Pollard et al, 2007). Bien entendu, une meilleure maitrise
des protocoles de prélevement sur le terrain, bien que déja défendue (e.g. Malainey, 2007 ; Steele,
2013 ; Mazow et al., 2014 ; Nigra et al., 2015), est toujours possible.

3.3.2. Interprétation quantitative : distributions des acides gras

La distribution des acides gras en contexte archéologique, et en particulier pour 'analyse des
résidus retrouvés dans des poteries, mais également dans des sédiments, fait 'objet d'une longue
suite de recherche (e.g. Morgan et al., 1984 ; Patrick et al., 1985 ; Pepe et al,, 1989 ; Skibo, 1992 ;
March, 1995 ; Malainey, 1997). Cependant, les résultats et les interprétations qui en découlent sont
depuis le début fortement discutés (e.g. Evershed et al,, 1999 ; Malainey, 2007 et 2011 ; Regert,
2011). En effet, se basant principalement sur des référentiels actuels, ces premieres approches
présentent I'inconvénient majeur de rendre difficile la prise en compte de I'évolution dans le
temps des différents composés. De plus, 'ubiquité de certains d’entre eux, quelle qu’en soit la
source naturelle, rend la reconnaissance d’éventuels mélanges ardue. Dans ce cadre, la plupart
de travaux dans ce domaine depuis les années 2000 ont cherché a compléter cette approche des
distributions a la fois par la prise en compte de biomarqueurs plus précis (cf. supra) et surtout par
des analyses isotopiques de composés spécifiques (e.g. Evershed et al., 1999 et 2002 ; Berstan et
al., 2004 ; Spangenberg et al., 2006 et 2014 ; Steele et al,, 2010 ; Regert, 2011 ; Craig et al,, 2012 ;
Buonasera et al.,, 2015 ; Choy et al., 2016).

Dans le cadre de ce travail, n'impliquant pas d’analyses isotopiques, nous nous sommes
particuliéerement intéressé a deux types d’approche :

— Ratios documentant I’état de la MO

— Ratios documentant I'origine de 1a MO

Nous nous sommes principalement appuyé sur les travaux liés a I'étude de matériaux
archéologiques et/ou expérimentaux, mais avons tenté également de considérer des approches et
des proxies plus traditionnellement issus des sciences de I'environnement.

Cette partie fournit les méthodes de calcul et les principes d’interprétation de chacun de ces
outils. Une discussion plus approfondie de leur application dans le contexte de notre étude (MO
animale et thermoaltérée en particulier) est fournie plus loin a partir de données issues de la
littérature et de nos expérimentations (cf. Partie 1V.4.4.3), des échantillons archéologiques de
Régismont-le-Haut (cf. Partie V.4.3.3) et des Bossats (cf. Partie V1.4.3.3).

3.3.2.1. Etatde la matiére organique

Dans ce cadre, I'objectif est avant tout de mettre en évidence des degrés de dégradation ou de
maturation de la matiere organique dans les sols. Parfois, la distinction de I'origine de cette MO est
également abordée, notamment en essayant de séparer MO d’origine végétale et MO provenant de
micro-organismes.
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e (Carbon Preference Index

Le Carbon Preference Index (CPI) est un proxy développé dans les années 1960 (Cooper et
Bray, 1963) afin d’évaluer le degré de maturation des hydrocarbures. Son principe, appliqué aux
acides gras, est de représenter la prédominance des chaines paires sur celles impaires (a l'inverse
de ce qui se fait pour les alcanes). Ce faisant, la diminution de la prédominance des chaines paires
va faire tendre les valeurs de CPI vers 1. Cette diminution est interprétée comme le signe d’une
maturation/dégradation de la MO initiale.

Son calcul implique le calcul des rapports pair/impair entre d'une part C,, et C__ et, d’autre

part,C,, etC__,oun+1 correspond al'acide impair le plus long de I'échantillon. On effectue ensuite

n+1’

la moyenne de ces deux rapports (Equation IIL.1).

Equation IIL.1: Calcul du Carbon Preference Index (n+1 = nombre max. de carbones ; d’aprés Lucquin,
2007, lui-méme d‘apres Cooper et Bray, 1963).

Le CPI est régulierement utilisé en géochimie afin d’appréhender le degré de dégradation
des MO dans des sédiments (e.g. Wiesenberg et al, 2010). Il est utilisé pour des échantillons
présentant de nombreux lipides de longue chaine carbonée (acides gras, mais surtout alcanes).
Il est également utilisé en archéologie afin d’évaluer I'état de dégradation des MO a la fois dans
des sédiments, des pierres chauffées dans des foyers et des résidus de cuisson dans des poteries
(March et Wiinsch, 2003 ; Lucquin, 2007).

Cependant, son usage est peu répandu, car il semble difficilement applicable a des échantillons
présentant des lipides majoritairement de chaines courtes et paires comme c’est le cas des MO
altérées thermiquement ou bien d’origine animale (cf. Partie 111.3.3.1). Wiesenberg et al. (2009)

proposent un CPI,  qu'ils appliquent a des alcanes entre C,, et C,, provenant de biomasse brilée

shor

(e.g. Eckmeier et Wiesenberg, 2009 ; Wiesenberg et al,, 2010), mais ceux-ci n’étendent pas son
utilisation aux acides gras.

Lucquin (2007), confronté au méme probléeme, propose une version modifiée du CPI, prenant
en compte des acides de chaines comprises entre C, et C g (Equation II1.2). Les résultats
expérimentaux obtenus, bien que globalement décroissants avec 'augmentation de la maturation
/dégradation de la MO, montrent qu’en fonction du type de MO, de son origine et des différentes
techniques d’altération, les valeurs de CPI sont extrémement variables (Lucquin, 2007: 166).

Equation II1.2: Calcul du Carbon Preference Index pour des acides courts (C13-19) de Lucquin (2007).

e Ratio Long vs short-chains (Wiesenberg et al, 2010 et 2015)

Le rapport entre les acides longs et courts est un moyen d’appréhender a la fois I'origine (plante
fraiche et microbio) et surtout la dégradation de la MO dans des sédiments (Wiesenberg et al.,
2010 et 2015).
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Il se calcule en faisant le rapport entre la somme des acides de chaines comprises entre C, et
C,, (« long ») et celle des acides de chalnes comprises entre C,, et C,, (« short » ; Equation II1.3).
Toutefois I'auteur ne précise pas si les acides insaturés doivent étre pris en compte. Aussi, nous
effectuerons deux calculs, I'un avec les insaturés et l'autre sans. Il faut cependant noter que le
méme proxy est utilisé par d’autres auteurs en adaptant les groupes « short » et « long » a leurs

propres résultats analytiques (e.g. Knicker et al,, 2013 : C, , etC,, ).

Equation II1.3: Calcul du ratio Long vs short chains (d’aprés Wiesenberg et al., 2010).

Son interprétation repose sur I'idée qu'une MO de plante fraiche sera dominée par les acides
« courts » C,, et C, et qu'une MO d’origine microbienne/bactérienne sera dépourvue d’acide
long (Wiesenberg et al., 2010). En conséquence, une valeur basse du ratio est supposée indiquer
une MO provenant de plantes fraiches et une valeur trés basse une MO d’origie microbienne.
L'augmentation de la valeur va de son c6té aller de paire avec celle de la dégradation (conservation
préférentielle des longues chaines). Il faut cependant signaler que ce ratio n’a, a notre connaissance,
été employé qu’'avec des MO d’origine végétale.

e Estimation du degré d’insaturation

Partant du constat que la doubleliaison C=C est plus fragile que laliaison simple C-C, Wiesenberg
(2015) postule que les MO fraiches comportent plus d’acides insaturés que les MO dégradées.
Il propose donc de quantifier le degré d’insaturation des acides en C,, et C , afin d’évaluer la
préservation de la MO.

Le calcul se fait par le rapport entre la somme des acides saturés C, et C . etla somme des

acides insaturés C  ,C, . etC (Equation II1.4).

16:1’ 18:2

Equation II1.4: Calcul du degré d’insaturation de C,.etC,, (d’aprés Wiesenberg, 2015).

L’augmentation de ce rapport, et donc une moins forte contribution des insaturés, indiquerait
une biomasse dégradée. A I'inverse, des valeurs plus basses seraient signe d’'une plus forte
contribution des insaturés et donc d’'une bonne conservation. Les valeurs attendues pour de la
MO végétale ou microbienne fraiche sont inférieures a 10 et celles pour une MO dégradées sont
supérieures a 10.

Dans une étude antérieure, les mémes chercheurs (Wiesenberg et al, 2010) proposent une
démarche similaire uniquement basée sur les acides C (Equation IIL.5). Une baisse du rapport, en
lien avec une disparition des insaturés, est censée signer la dégradation de la MO.

Equation IIL.5: Calcul du degré d’insaturation de C,, (d’aprés Wiesenberg et al,, 2010).
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3.3.2.2. Origine de la matiére organique

L'objectif de ces différents proxies est de proposer des sources possibles a la MO analysée.
Pour ce faire, ce sont principalement des outils permettant d’évaluer la distribution globale des
acides gras et des rapports entre certains d’entre eux qui sont mis en ceuvre. Les interprétations
sont cependant souvent restées tres larges (distinction MO végétale, animale ou microbienne par
exemple), mais dans certains cas des sériations plus fines (au niveau de la classe ou de la famille
et parfois jusqu’a celui du genre/espéce) sont proposées.

» Average Chain Lenght,, (Wiesenberg et al, 2010 et 2015)

LAverage Chain Length (ACL) a initialement été utilisée sur des alcanes (ACL, : Wiesenberg et
al., 2009, Eckmeier et Wiesenberg, 2009) pour indiquer leur possible source. Wiesenberg en fait
ensuite usage pour les acides gras (ACL,, : Wiesenberg 2010 et 2015) en se basant sur les données
de Harwood et Russell (1984) pour expliquer les tendances observées.

Il s’agit d’'une valeur moyenne de la longueur des chalnes carbonées pondérée par leurs
abondances relatives. Elle s’obtient par le rapport entre deux sommes. D'une part celle des
produits a * A (« a » étant 'abondance relative des acides ayant « A » carbones) et d’autre part la
somme de toutes abondances relatives « a » (Equation IIL.6).

Equation II1.6: Average Chain Lenght,,, « a » étant I'abondance relative de chaque acide gras ayant « A »
carbones. La valeur obtenue étant ainsi la longueur moyenne des acides gras, saturés et insaturés, dans un
échantillon.

Les principes d’interprétation sont les suivants :

— Les micro-organismes étant censés présenter plus d’acides courts que longs, les valeurs
attendues sont censées étre comprises entre 16 et 18.

— A l'inverse les végétaux, présentant plus d’acides longs, auront une ACL plus élevée de
I'ordre de 18 a 20.

— Wiesenbergetal (2010) integrent cependant une seconde dimension puisque la dégradation
de la MO est supposée affecter préférentiellement les acides courts, et ainsi favoriser une
augmentation de I'ACL.

* RatiosC,, /C, etC, /C  (Skibo, 1992)

L'utilisation de ces deux ratios est introduite par Skibo (1992) a partir des résultats qu'’il
a obtenus sur un corpus de résidus extraits de céramiques ayant servi a cuire plusieurs types
de produits. Il observe en effet que la comparaison de ces deux rapports permet de sérier ces
échantillons expérimentaux de fagcon satisfaisante (sic) vis-a-vis des types de produits impliqués
(Figure I11.35).

De fagon générale, I'auteur propose qu'une distinction puisse se faire entre MO végétales et

animales fraiches a partir du ratio C , /C,,, la MO animale étant plus riche en C, . La cuisson

18:1°
semble avoir peu d’effet sur le riz, mais par contre induit pour les mélanges légume + viande une

augmentation du ratio C , /C . enlien avec la baisse de la prédominance de C,, sur C, .
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Figure II1.35: Comparaison des ratios C, /C et C . /C  des échantillons expérimentaux de Skibo
(1992). Les catégories Riz, Légume et Viande correspondent a des produits frais. Les catégories Cuisson, Riz
et Cuisson Lég+Viande correspondent a des expérimentations de cuisson dans des céramiques (données
reprises de Skibo, 1992 : p. 93).

e %S (Marchbanks, 1989)
Le %S a été concu pour discriminer des échantillons modernes et frais de différentes origines
a partir de leurs teneurs en acides polyinsaturés C, ., et C,, .. Son concepteur, Marchbanks (1989)
part du principe quel les MO végétales, et en particulier les huiles végétales issues de graines,

seront plus riches en C,,, et C,, . que les MO animales (issues de poisson notamment).

18:3
Le %S se calcule par le rapport entre la somme des acides C, jet C, et celle des acides C
Cg,etC

12:0”

C (Equation II1.7) et s’exprime en pourcentage.

14:0’ 18:3

Equation II1.7: Calcul du %S de Marchbanks (d’aprés Malainey, 2011).

Les valeurs observées pour des échantillons modernes de Marchbanks sont <18% pour des
végétaux, entre 22 et 39% pour du poisson et > 47 pour des animaux terrestres.

e Index de saturation SI (Loy, 1994)

L'Index de Saturation (SI) de Loy (1994), est mentionné dans la littérature comme 'un des
premiers index ayant pour but de déterminer l'origine de MO en contexte archéologique (voir
notamment Quigg et al, 2001 et Malainey, 2011). Toutefois, n’ayant pu consulter la publication
originale de Loy, il nous est difficile de discuter des raisonnements qui ont permis son
développement. Il semble qu’il s’agisse aussi d’'un outil con¢u a partir de produits modernes
frais et qu’il ait pour objectif de sérier ces matériaux a partir des variations dans la contribution
d’acides insaturés C,,, etde C,, ..

Il se calcule par le rapport entre la somme des acides C,,, et C . et celle des acides C , , C

C,, et C,,, (Equation IIL.8).

12:0° ~'14:0’

18:0

Equation II1.8: Calcul du SI de Loy (d’aprés Malainey, 2011).
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A priori, son interprétation doit pouvoir se faire selon les mémes principes que les estimations
du degré d’insaturation proposées par Wiesenberg et présentées plus haut. En conséquence, et
malgré un objectif initial qui semble avoir été de déterminer I'origine de différentes MO, il serait
donc sans doute plus logique d’en faire un marqueur de dégradation de la MO.

e (riteres de Malainey (1997)

A partir de ses travaux expérimentaux, Malainey propose en 1997 une série de critéres de
distinction de l'origine de résidus contenus dans des poteries (Malainey, 1997 ; Malainey et al,
1999b). Ceux-ci seront par la suite repris et discutés a plusieurs reprises (e.g. Buonasera, 2005 ;
Lucquin, 2007 ; Malainey, 2007).

Cette approche repose sur la comparaison de trois variables calculées a partir des pourcentages
de chaque acide gras vis-a-vis du total des acides gras: 1/ I'abondance des acides de chaines

120 C1a0 €t C. ), 2/ I'abondance de I'acide saturé C ._et3/1’abondance

des acides insaturés C, ,, (somme des isomeres ; Tableau II1.4). La comparaison des échantillons a

analyser avec ce référentiel permet de proposer des origines potentielles dans les régnes animal

«moyennes » (somme des C 180

ou végétal.

Identification Medium chain C18:0 C18:1 isomers
(C12:0+14:0+15:0)

Large herbivore <15% >27.5% <15%
Large herbivore with plant or Low >25% 15<x<25%
bone marrow
Plant with large herbivore >15% >25% No data
Beaver Low Low >25%
Fish or corn Low <25% 15<x<27.5%
Fish or corn with plant >15% <25% 15<x<27.5%
Plant (except corn) >10% <27.5% <15%

Tableau II1.4: Critéres d’identification de Malainey (d’aprés Malainey et al., 1999b)
o (riteres d’Eerkens (2005)

Eerkens (2005), a la suite des travaux de Skibo, a considéré une plus large gamme de ratios de
différents acides en se basant sur les données expérimentales de Malainey (1997). Il en a retenu
trois (en plus du ratio C16:0/C18:0) : Clz:o/C14:o' C16:1/C18:1 et (C15:0+C17:0)/Cl8:0'

Nous ne rentrerons pas dans les détails de son analyse (Eerkens, 2005 et 2007), mais le
principal apport de ce travail est la mise au point de deux biplots (basés sur un tableau ; Tableau
[11.5) sur lesquels il indique des zones potentiellement diagnostiques pour différents types de
MO ou de résidus (Figure 111.36 et Figure 111.37). Il souligne lui-méme que la dégradation des
composés est susceptible de directement affecter la position de ces zones et que leur utilisation
doit donc rester prudente (Eerkens, 2005). Cette approche, communément couplée a une étude
fine de biomarqueurs spécifiques, est sans doute la plus fréquemment employée dans les études
récentes (e.g. Lucquin, 2007 ; Kedrowski et al, 2009 ; Kanthilatha et al., 2014 ; Buonasera et al.,
2015).
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Ratio Etat Mammiféres Poissons Racines Plantes Graines et Baies
terrestres noix

(C15:0-C17:0)/C18:0 Fresh <0.2 0.2-0.5 >0.2 0.1-1.0 <0.6 <0.2
Degraded <0.2 0.2-0.5 >0.2 0.1-1.0 <0.6 <0.2
C16:1/C18:1 Fresh 0.02-0.2 0.2-0.5 0.05-0.7 >0.7 <0.3 <0.08
Degraded 0.08-0.8 0.8-2.0 0.2-2.8 >2.8 <1.2 <0.32

C16:0/C18:0 Fresh <3.5 4-6 3-12 5-12 0-9 2-6
Degraded <7 8-12 6-24 10-24 0-18 4-12

C12:0/C14:0 Fresh <0.15 <0.15 >0.15 >0.05 >0.15 >0.15
Degraded <0.15 <0.15 >0.15 >0.05 >0.15 >0.15

Tableau IIL.5: Critéres de distinction d’Eerkens a partir des données de Malainey (d’aprés Eerkens, 2005).
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Figure II1.36: Biplot desratios C,, /C , etC, /C
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Figure II1.37: Biplot des ratios C,,/C . et (C,. +C . )/C . . Les ellipses ne sont pas statistiques (d’apres
Eerkens, 2005).
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Dans un travail récent, Buonasera et al. (2015) utilisent la méme approche, mais se concentrent
sur les graisses animales. Pour le ratio C, /C,, , ils retiennent surtout la valeur de 0,15 (Figure
[11.38). Les valeurs inférieures sont attribuées a des mammiferes terrestres et marins. Au niveau
de Cle:o/c
mammiferes marins (autour de 4 et 5).

180 Une distinction assez franche est observée entre mammiferes terrestres (<2) et

Figure II1.38: Biplot des ratiosC . /C,, etC, /C

et des échantillons archéologiques du Canada (d’aprés Buonasera et al, 2015).

Luopour des échantillons modernes de graisses animales

e Distribution CvCionetCp,

(Lucquin, 2007)

Dans sa these, Lucquin (2007) établit une méthode d’identification basée sur les proportions
14:0° C16:0
Celui-ci est en effet tres prudent sur la prise en compte des acides insaturés dans son

des trois principaux acides gras saturés retrouvés en abondance dans les animaux : C
et C18:0'
étude, car ceux-ci seraient trop sujets a dégradation ce qui empécherait toute comparaison entre
référentiel actuel et échantillon archéologique, a plus forte raison si une altération thermique
intervient (Lucquin, 2007 : p.152-154).

En se basant sur ses propres expérimentations et sur une importante revue bibliographique,
C

14:0” ~'16:0
et C 4, pour différentes especes d’animaux (Figure I11.39). Les chevauchements sont malgré tout

il établit donc des diagrammes ternaires permettant de visualiser les rapports entre C

importants, mais comme le précise I'auteur, le contexte archéologique (principalementles données
archéozoologiques) permet de réduire le nombre d’especes concernées.
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Figure II1.39: Diagramme ternaire des proportions relatives des acides C,,, C, . et C, a partir d'une

revue bibliographique et des échantillons expérimentaux (ellipses d’apres Lucquin, 2007 : compilation des
Figs. 78 a 83).

3.3.3. Bilan

3.3.3.1. Approche qualitative

L'approche qualitative des résidus organiques archéologiques se base sur le concept de
biomarqueurs issu des géosciences. Toutefois, la notion d’altération y joue un réle central, et
les marqueurs considérés dépassent largement l'identification de la source de la MO. Plusieurs
catégories de marqueurs peuvent ainsi étre distinguées :

— Les marqueurs de 'origine naturelle ;

— Les marqueurs de transformation anthropique ;

Les marqueurs de dégradation naturelle ;

— Les marqueurs de contamination / pollution.

Pour chacune de ces catégories, nous avons vu que 'identification de composés spécifiques était
souvent délicate. En effet, les composés détectés sont souvent ubiquistes (acides, alcool, alcanes,
etc.) et leur valeur de biomarqueur doit systématiquement étre évaluée vis-a-vis du contexte et
des autres composés détectés. Ce sont donc le plus souvent des faisceaux d’indices (signature
chimique) qui permettent la proposition d’interprétation plus solide.

Néanmoins, une importante documentation existe, en particulier pour ce qui concerne la
MO végétale et les sous-produits de sa combustion, du fait de 'impact de ces composés a la fois
sur le climat et la santé. Concernant les matiéres animales, la documentation est plus mince,
mais malgré tout existante en particulier en lien avec la chimie alimentaire. Enfin, directement
en relation avec le fonctionnement et I'utilisation de structures de combustion archéologiques
et/ou expérimentales, les travaux de March et ses collaborateurs ont permis la mise en place
d’une précieuse documentation de référence. Si I'identification de produits frais modernes peut
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souvent étre « facilement » effectuée, la prise en compte de I'altération et de la dégradation des
signatures géochimiques demeure impérative pour travailler sur des échantillons archéologiques.
A ce sujet, les référentiels sont cependant moins courants et 'interprétation qualitative de la MO
archéologique peut donc étre ardue.

3.3.3.2. Approche quantitative

De nombreux outils existent afin de pouvoir sérier la MO archéologique et en particulier
a partir des acides gras qui sont les principaux composés retrouvés. Du fait de leur caractere
ubiquiste, plusieurs tentatives ont été faites afin de voir si leur distribution pouvait étre un critére
diagnostique pour l'identification d'une origine, méme trés globale, de la MO analysée. Force est
de constater que cette démarche livre des résultats le plus souvent insuffisants pour donner une
réponse ferme et c’est seulement le recoupement entre plusieurs d’entre eux et une approche
qualitative en paralléle qui donne les résultats les plus probants. A ce titre les travaux d’Eerkens
(2005), basés sur l'important référentiel de Malainey (1997) semblent les plus aboutis. La
démarche comparable de Lucquin (2007) semble également probante, mais, du fait d'importants
recoupements entre les différentes especes et groupes d’especes, 'approche plus globale de
Eerkens peut sembler plus prudente.

Il ne faut cependant pas perdre de vue que ces données et ces modeles d'interprétation ont
avant tout été concus pour traiter des résultats obtenus sur des résidus organiques retrouvés dans
des tessons de poterie. Le succés de I'application de ce type de référentiel a des résultats provenant
de structures de combustion est donc loin d’étre assuré dans la mesure ou les matériaux initiaux
et les processus d’altération peuvent différer. Les principes interprétatifs décrits ici doivent donc
avant tout étre considérés comme des pistes de réflexion et non comme des regles absolues.

Des proxies permettant de prendre en compte l'altération de la MO ont également été
considérés. Les outils existants, principalement issus de la pétrochimie (CPI) ou des sciences de
I'environnement (ACL, Indice de saturation, Long vs short-chains), sontavant tout basés sur I'étude
de la MO d’origine végétale et les références adaptées a une MO mélangée ou d’origine animale
sont peu nombreuses. La aussi, les pistes ouvertes par ces outils semblent prometteuses, mais il
conviendra d’évaluer leur adéquation avec nos types d’échantillons. Le tableau suivant (Tableau
[11.6) reprend les différents proxies provenant d’études antérieures et susceptibles d’étre utilisés
dans le cadre de ce travail. Les potentielles applications sont indiquées, mais devront néanmoins
étre confirmées. Pour ce faire, ils seront plus loin (cf. Partie 1V.4.4.3) évalués au moyen d’une
analyse critique des résultats des experimentations et de données tirées de la littérature.
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Proxy Refs. Contexte Application
Origine MO Etat MO

CPI acides et alcanes Wiesenberg et al., 2010 Biomasse briilée

March, 1995 ; Lucquin, Résidus archéos et expés

2007
CPI acides courts Lucquin, 2007 Résidus archéos et expés x)
Ratio long vs. Short chains Wiesenberg et al., 2010 Biomasse briilée
Estimation insaturation acides Wiesenberg et al., 2010 Biomasse briilée
Cl6etC18;C18 et 2015
ACL acides Wiesenberg et al., Biomasse briilée X (x)
2010 et 2015

Ratios C16:0/C18:0 et C18:1/ Skibo, 1992 Résidus archéos et expés X
C16:0
%S Marchbanks, 1989 Résidus archéos et expés
SI Loy, 1994 Résidus archéos et expés

Critéres de Malainey Malainey, 1997, 2011 Résidus archéos et expés

Criteres de Eerkens Eerkens, 2005, 2007 Résidus archéos et expés

| D R | X

Critéres de Lucquin Lucquin, 2007 Résidus archéos et expés

Tableau III.6: Récapitulatif des différents proxies détaillés ici.

3.4. Synthése

Les deux approches, qualitative et quantitative, que nous avons présentées de facon successive
par commodité ne s’entendent qu’en association I'une avec I'autre. Leurs deux principaux objectifs
se recoupent également : il s’agit a la fois de déterminer la ou les origines de la MO analysée tout
en prenant en compte son altération (anthropique) et sa dégradation (naturelle). Sur chacun de
ces aspects, les deux approches ont des avantages et des points faibles.

L'approche qualitative repose sur lareconnaissance de marqueurs, ou de groupes de marqueurs,
plus ou moins spécifique. Son interprétation repose donc sur des référentiels connus et peut étre
limitée par des lacunes documentaires ou par des problemes de pollution. L'approche quantitative
repose quant a elle sur des distributions propres a de grands groupes de composés retrouvés
quasiment systématiquement dans les résidus archéologiques, comme les acides gras. Cependant,
la prise en compte de I'évolution dans le temps et/ou en lien avec des processus d’altération de ces
tendances demeure une problématique cruciale.

Bien qu’étant fréquemment employée en sciences de I'environnement et dans le domaine de
I'analyse des résidus de poterie (résidus alimentaires), 'application de ces deux approches dans
le domaine des structures de combustion archéologique demeure marginale. Les travaux existants
livrent des pistes nombreuses, mais les référentiels accessibles sont encore loin d’égaler ceux
établis pour les poteries.

La méthode d’étude mise en place ici concernant les composés organiques repose notamment
sur I'étude des lipides extraits des sédiments. Les acides gras, les alcanes et les alcools en sont les
principaux représentants et ont un fort potentiel en contexte archéologique du fait de leur bonne
conservation dans le temps. La présence d’autres types de composés, en particulier des composés
aromatiques ainsi que des composés azotés, sera également prise en compte. Pour élargir cette
fenétre d’observation, la MO totale, y compris de potentiels composés récalcitrants a I'extraction,
sera également considérée.
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Partie I1I: Méthodologie

Pour analyser ces composés, formant une large part de la MO retrouvée en contexte
archéologique, trois types d’analyse seront donc mis en ceuvre ici :

— Une quantification du carbone organique (%Corg) par analyse élémentaire afin de déceler
des variations de quantité de la MO globale ;

— Une détermination par CG-SM des lipides extraits des sédiments;

— Une détermination de la MO globale par py(TMAH)-CG-SM afin d’identifier des composés

résistants a l'extraction.

Linterprétation des résultats de la CG-SM et de la py(TMAH)-CG-SM se fait a la fois selon une
approche qualitative (identification de « signatures » géochimiques) et semi-quantitative (prise
en compte de la distribution des acides en particulier). Celle-ci repose sur des principes bien
établis en sciences de 'environnement et dans I'étude de résidus archéologique (poterie). Malgré
des travaux de références existants, il faut cependant reconnaitre que la question des structures
de combustion archéologiques connait un certain nombre de lacunes qu’il conviendra, sinon de
combler, au moins de prendre en compte.
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Partie IV: Référentiel expérimental

1. DEROULEMENT DES EXPERIMENTATIONS

1.1. Objectifs des expérimentations

En fonction des résultats disponibles danslalittérature et des travaux antérieurs ayant concerné

le site de Régismont-le-Haut (Poilhes, Hérault ; cf. Partie V.1), une série d’expérimentations

en conditions réalistes a été mise en place. Ces travaux se sont déroulés durant trois années en

paralléle a des opérations de fouilles programmées sur la parcelle de Régismont-le-Haut (Figure

IV.1).

Les objectifs de ces expérimentations étaient multiples, mais peuvent se résumer a quatre

problématiques principales :

Préciser le comportement des sédiments du site face a la thermoaltération. Pour cela,
plusieurs foyers a bois simples ont été réalisés en faisant varier des paramétres tels que la
durée de fonctionnement, le nombre d’utilisations et la quantité de combustible.

Poursuivre les travaux engagés par Costamagno et Sellami sur la question de I'utilisation
d’os comme combustible et notamment affiner la perception de ses traces dans le registre
sédimentaire. Pour cela, des foyers a os ou a os et bois ont été réalisés.

Tester I'impact d'un type d’utilisation particuliere qu’est la cuisson de viande sur un foyer a
bois et en définir les traces. Pour cela, différentes expérimentations ont impliqué la cuisson
de viande a plusieurs reprises.

Enfin, d'un point de vue méthodologique, élaborer une chaine d’analyse multiscalaire
permettant d’établir des critéres d’interprétation a différents niveaux d’observation :
macroscopique, microscopique et moléculaire.

Finalement, ce sont 13 foyers qui ont été pris en compte dans cette étude (Tableau IV.1). A

ces structures de combustion s’ajoutent un prélevement de contréle (M1) effectué dans la zone

expérimentale de 2012 et un autre issu de 'aire ou les os employés comme combustible ont été
fracturés (M2).
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Expérimentation Rappel des parametres expérimentaux

Foyers bois

2012 j 1 utilisation ; 5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 137 min

2013 F 1 utilisation ; 5 kg de pin vert (Pinus pinea) ; 77 min

2013 G 1 utilisation ; 5 kg de pin humide (Pinus pinea) ; 147 min

2012E 1 utilisation ; 10 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 190 min

2012 F 1 utilisation ; 20 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 291 min

2012 G 1 utilisation ; 50 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 560 min

2012 B 2 utilisations ; 2*5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 323 min

2012¢ 4 utilisations ; 4*5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 593 min

2012D 10 utilisations ; 10*5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 1455 min

Foyer os

20121 1 utilisation ; 5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 3 kg d’os de beeuf fragmentés ; 118 min

2012 H 1 utilisation ; 10 kg os de beeuf fragmentés ; < 1 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 131 min

Foyer bois, cuisson viande

2013 D 3 utilisations pour cuisson de viande (450/900/600g ; porc) ; 3 * 5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 356
min

2014 7 utilisations pour cuisson de viande (7x 700g ; beeuf) ; 7*5kg de pin sec (Pinus pinea) ; 879 min

Divers

M1 Témoin zone expé 2012, formation sédimentaire SJ

M2 Zone cassage d’os, dépot d’os cassé sur SJ ; 8 j

Tableau IV.1: Inventaire des expérimentations étudiées.

Figure IV.1: Localisation des zones d’expérimentation de 2006 (Costamagno et col. in Rapport RGT 2006),
2012/2014 et 2013 (plan global en 2014).
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Partie IV: Référentiel expérimental

1.2. Implantation des expérimentations

Les expérimentations effectuées entre 2012 et 2014 ont été réalisées dans deux fosses
quadrangulaires creusées a la pelle mécanique afin d’atteindre la formation sédimentaire « S] »
correspondant au niveau archéologique et d’outrepasser les niveaux superficiels affectés par les
pratiques culturales modernes. Le secteur concerné a été sélectionné en raison de I'absence de
traces archéologiques a ce niveau démontrée par la Tranchée E réalisée en 2002 (Rapport RGT
2002 ; Figure IV.1). La formation S] se présente, d'un point de vue macroscopique, comme un limon
homogene brun-orangé, avec d’abondants nodules carbonatés et de rares passées graveleuses
(Sellami in Rapport RGT 2000 ; cf. Partie V.1.2.2).

Une premiere fosse d’environ 3 x 7 metres pour une cinquantaine de cm de profondeur abrite
les expérimentations de 2012 et de 2014. Une seconde fosse, légérement plus petite (3 x 6 metres
pour 50 cm de profondeur), abrite celles de 2013. Les structures concernées par cette étude n’ont
pas fait I'objet d’'aménagement particulier, il s’agit donc de foyers a plat simple pour suivre la
terminologie de ]. Gasc6 (2002). La seule exception a cet égard est le foyer 2013D pour lequel cinq
blocs de calcaire ont été installés afin de supporter une grille de cuisson. Il s’agit donc d'un foyer
plat partiellement appareillé.

1.3. Conditions météorologiques

Les données météorologiques compilées ci-dessous (Tableau 1V.3) proviennent de la station de
Béziers, située a une quinzaine de kilometres a I’est du sitel, Lorsque cela se justifiait, nous les
avons complétées de nospropresobservations effectuées surle terrain. Toutesles expérimentations
effectuées sont précisées, y compris certaines qui ne seront pas discutées dans cette étude.

De maniere générale, les conditions météorologiques ont été assez comparables durant les
trois sessions d’expérimentation (Tableau IV.2 et Tableau 1V.3). Les températures moyennes sont
proches entre 2012 et 2014, légérement plus basses pour 2013. A I'inverse, les rafales de vent
étaient plus rapides en 2013 qu’en 2012 et 2014. Ces rafales de vent, parfois violentes sur le site,
ont en partie affecté les expérimentations dans la mesure ou elles ont occasionné une trés forte
dispersion des résidus de combustion, cendreux notamment, restant sur les foyers. Pour cette
raison, I’échantillonnage et les investigations ultérieures n’ont pas particuliérement concerné cet
aspect.

Finalement, les chutes de pluie ont été trés rares et peu abondantes. En effet, aucun épisode
orageux significatif n'est venu affecter les expérimentations, si bien que ce paramétre sera
considéré comme négligeable par la suite.

Année Moy. T .. (°C) Moy. T (°C) Moy. rafale max
(km/h)

2012 18,7 26,7 26,7

2013 151 23,5 30,6

2014 18,3 29,1 22,2

2012-2014 17,8 26,7 26,2

Tableau IV.2: Moyennes de conditions météorologiques durant les expérimentations de 2012, 2013 et
2014.

1 Données accessibles sur http://www.infoclimat.fr/observations-meteo/temps-reel /beziers/000]8.html
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Date T, ..(CQ | T (°C) | Précipitations (mm) Rafale max Expérimentations Expérimentations
(km/h) effectuées prélevées
27/08/2012 16,8 28,2 - 22,5 2012A M1
28/08/2012 19,3 29,2 4,6 (Pluie durant la 33,8 2012B; 2012C
nuit du 27 au 28)

29/08/2012 21,8 25,8 - 20,9 2012B; 2012C
30/08/2012 18,7 259 9,2 (Pas de pluie 32,2 2012C; 2012D

observée sur le site)
31/08/2012 17 23,2 - 40,2 2012C; 2012D
01/09/2012 14,4 22,2 - 45,1 2012H; 20121
02/09/2012 17,7 23,8 - 29
03/09/2012 16,9 25,3 - 32,2 2012D; 2012E; M2
04/09/2012 18,5 27,6 - 30,6 2012D; 2012F 2012A
05/09/2012 20,2 29,6 - 20,9 2012D;2012G
06/09/2012 19,4 32,5 - 17,7 2012D 2012B;2012C
07/09/2012 18,7 30 - 16,1 2012D 2012E
08/09/2012 18,6 28,2 - 16,1 2012D 2012H
09/09/2012 16,8 25,3 - 16,1
10/09/2012 20,2 26,8 - 22,5 2012D;2012]
11/09/2012 21,9 26,5 - 20,9 2012D 2012D; 2012G;

20121;2012]; M2

12/09/2012 20,4 23,8 - 37 2012F
10/09/2013 17 24,6 - 30,6 2013A;2013B
11/09/2013 14,7 22,8 - 32,2 2013C; 2013D
12/09/2013 14,2 22,6 - 32,2 2013D; 2013E
13/09/2013 15,2 26,1 - 25,7 2013D; 2013F 2013A
14/09/2013 16,2 26,6 6,2 (Pas de pluie 20,9

observée sur le site)
15/09/2013 15,6 20,4 - (légere pluie 37

observée sur le site)
16/09/2013 12,7 23,9 - 32,2 2013G 2013B;2013C
17/09/2013 15,4 20,6 - 33,8 2013D; 2013E;

2013F; 2013G

05/09/2014 17,9 30,5 - 29 2014
06/09/2014 189 29,8 - 20,9
07/09/2014 18,6 27,8 - 17,7
08/09/2014 19,4 27,9 - 27,4 2014
09/09/2014 17,3 30,2 - 17,7 2014
10/09/2014 19,3 30,2 - 20,9 2014
11/09/2014 19,4 31,7 - 27,4 2014
12/09/2014 18,7 29,9 b 22,5 2014
13/09/2014 15,4 29,9 - 24,1 2014
14/09/2014 16,9 26,4 - 16,1
15/09/2014 19,3 26,2 - 20,9 2014

Tableau IV.3: Relevés météorologiques de la station de Béziers et les expérimentations de 2012, 2013 et

2014.
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Partie IV: Référentiel expérimental

1.4. Combustibles et matériaux employés

Le bois nécessaire aux différentes expérimentations a été obtenu sur une parcelle voisine. Il
s’agissait de Pin parasol (Pinus pinea), utilisé a I'état sec a I'exception de deux expérimentations
ou il fut employé a I'état vert, et donc particulierement résineux, ou bien a I'état humide (bois
initialement sec que nous avons fait tremper dans de I'’eau durant 4 jours). Les éléments utilisés
étaientde natures etdimensionsvariés: aiguilles, cones et branchettes notamment pourl’allumage,
et surtout des morceaux de branches de longueur inférieure a 50cm et de diametre inférieur a 10
cm (Figure 1V.2).

Les os employés ont été obtenus aupres d’'une boucherie locale. Il s’agissait d’os longs (fémur
et tibia) et pelviens (iliaque) de beeuf (Bos taurus). Ces os ont été préalablement fragmentés en
éléments de tailles inférieures a 15cm, sans que nous cherchions a en retirer les parties les plus
grasses, telles que la moelle (Figure 1V.3).

Enfin, la viande utilisée en 2013 et 2014 provenait de la grande distribution. Il s’agissait en
2013 de cotelettes de porc (Sus scrofa domesticus) et de piéces de viande maigre de beeuf (Bos
taurus) en 2014.

1.5. Allumage et alimentation des foyers

L'allumage des foyers a été effectué a partir d’'une petite quantité (<500g) d’éléments de petite
dimension (aiguilles, cones, branchettes) disposés en « tepee » (Figure IV.4). Une fois allumés,
les foyers ont été alimentés progressivement en augmentant la taille du combustible. Dans le cas
typique des foyers ayant fonctionné avec 5 kg de bois, tout le combustible a été ajouté durant un
laps de temps compris entre 10 et 20 minutes. Nous reviendrons plus loin sur le cas spécifique des
expérimentations de foyers a os (cf. Partie 1V.2.4).

Nos interventions au cours de la combustion ont été minimales. Nous nous sommes contenté de
recentrer les branches et fragments d’os qui roulaient hors des foyers. De méme, aucune opération
d’entretien n'a été effectuée entre les utilisations de foyers ayant fonctionné a plusieurs reprises,
a I'exception du foyer 2014 (cf. Partie 1V.2.5). Cependant, comme mentionné plus haut, le vent
a pu occasionner la disparition d'une partie de résidus de combustion d’une utilisation a I'autre.
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Figure IV.2: Exemple de 5 kg de pin sec pour le foyer 2012C (lere utilisation ; le métre plié en haut de
I'image fait environ 24 cm de long).

Figure IV.3: Exemple de 10kg d’os de beeuf fracturés pour foyer 2012H.

Figure IV.4: Exemple du fonctionnement du foyer 2012D (1ere utilisation).
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Partie IV: Référentiel expérimental

1.6. Fouilles et prélévements

1.6.1. Enregistrement des informations

Chaque expérimentation a fait 'objet d’'un enregistrement individuel des informations

concernant:

— Les objectifs de I'expérimentation, et notamment les hypothéses archéologiques qu'il
s’agissait de traiter ;

— Les aménagements éventuels et les dimensions de la structure de départ ;

— Les informations se rapportant a I'allumage, au fonctionnement et a I'extinction de la
structure ;

— Les perturbations ayant affecté la structure avant sa fouille et son prélevement ;

— La morphologie en plan et en coupe de la structure obtenue, selon un schéma de relevé
classique sur papier millimétré ;

— Les prélevements de sédiments en bloc orienté et en vrac pour analyses ;

— Les remarques diverses survenues lors de I'expérimentation et de la fouille de la structure.

Cesinformations ont été réunies sous forme de fiches afin de normaliser le plus possible la prise

d’informations (Figure IV.5). Ces notes sont enrichies par des prises de vue et vidéos numériques

qui ont constitué un moyen performant et commode de compléter des observations de terrain

difficilement transcriptibles.

1.6.2. Fouilles et prélevements

Les structures expérimentales ont toutes été fouillées selon la méme méthode (Figure IV.6) :

Relevé en plan de la structure

Fouille du quart de la structure

Relevé des coupes

Prélévement d’un bloc de sédiment orienté au sein de la structure ; parfois doublé de

prélevement de sédiments en vrac.

Suite a ces opérations, une surface correspondant a environ la moitié (ou les 34) de chacune

des structures a été préservée afin de permettre de nouvelles observations a l'avenir. Cette

zone expérimentale n’a pas été rebouchée, et les foyers ont donc été laissés a l'air libre dans la

perspective de prélévements ultérieurs.
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Figure IV.5: Modéle de fiche d’enregistrement utilisée pour les foyers expérimentaux.

Figure IV.6: Fouille et prélevement du foyer 20121
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Partie IV: Référentiel expérimental

2. OBSERVATIONS DE TERRAIN

2.1. M1 :un témoin de la Zzone expérimentale

Le prélevement M1 a été effectué le 27/08/2012 sur le bord nord de la fosse abritant les
expérimentations de 2012 et de 2014 (Figure IV.7). Il correspond a un sédiment limono-argileux
jaunatre, pauvre en résidus organiques et présentant de rares éléments grossiers de type nodules
carbonatés. La nature de ces sédiments ainsi que leurs positions stratigraphique et topographique
permettent de les rattacher a la formation S] définie lors de I'étude géomorphologique du site de
Régismont-le-Haut (Rapport RGT 2000-2004 ; cf. Partie V.1.2.2). Il s’agit donc de la méme
formation colluviale venue combler un systéme de paléochenaux et qui, a proximité de la zone
expérimentale (Figure IV.1), supporte et emballe le niveau archéologique aurignacien.

Figure IV.7: Profil de la fosse abritant les expérimentations de 2012 et de 2014, localisation du bloc RGT12
M1.

M1

— Bloc sédiment orienté: RGT12 M1

— Prélevement sédiment vrac: RGT12 M1
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2.2. M2 :Une zone de fracturation d’os

L'expérimentation M2 correspond a la réalisation d’'une zone de cassage d’os sur laquelle les
fragments obtenus (env. 10 kg) ont été disposés en tas (env. 45 cm de diametre pour 15 cm de
hauteur ; Figure IV.8). La structure a évolué librement pendant 8 jours avant d’étre fouillée et
prélevée selon le méme protocole que les foyers expérimentaux. Durant ce laps de temps nous
avons pu observer une importante activité biologique au sein de la structure avec notamment la
présence de fourmis et de larves de mouche. Cependant aucun déplacement significatif n’a été
observé et ces activités se sont semble-t-il concentrées dans la partie aérienne de la structure.

Une fois le tas d’os retiré, le sédiment sous-jacent présente une couleur brune selon un motif
qui correspond aux surfaces en contact direct avec des fragments d’os. Cette coloration affecte la
masse du sédiment, aucun dépot de surface comparable a ceux observés en périphérie du foyer
2012H n’était visible. En coupe, cette modification de la couleur du sédiment est perceptible sur
20 mm d’épaisseur, bien qu’elle diminue graduellement en profondeur.

Figure IV.8: Experimentation M2, déroulement, vue en plan et en coupe ; localisation du bloc RGT12 M2.

M2

— Bloc sédiment orienté: RGT12 M2

— Prélevements sédiment vrac: RGT12 M2 [ et 1]
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Partie IV: Référentiel expérimental

2.3. Les foyers a bois

2.3.1. Les foyers a utilisation unique

2.3.1.1. 2012] : un foyer a bois sec
Foyer a plat simple réaliséle 10/09/2012 et prélevéle 11/09/2012 (Figure IV.9 et Figure IV.10).

Apres l'allumage, le combustible (5kg) est ajouté en augmentant progressivement ses
dimensions durant 12 minutes. Le foyer a produit des flammes durant les 29 premiéres minutes
de son fonctionnement qui dura au total 137min.

Figure IV.9: Fonctionnement du foyer 2012]J.

Bien qu’'une seule journée sépare I'extinction du foyer de sa fouille, le vent a causé la disparition
d’'une bonne partie des résidus cendreux et des plus petits charbons de bois. En plan, la sole
du foyer est circulaire et présente une couleur noire hormis en périphérie ou la rubéfaction du
sédiment est trahie par sa couleur rouge/orangée. En coupe, la rubéfaction est observable sur une
épaisseur de 15 mm au maximum. Cependant les premiers millimétres sont intensément noircis.

Figure IV.10: Vue en plan et localisation du bloc micro RGT12 2012] ; coupe du bloc micromorphologique.
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2012

5 kg de bois sec

— 1 utilisation

— Durée fonctionnement: 137 min
— Perturbation: -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 5 (au centre de la structure) a 15 mm

(vers la périphérie) d’épaisseur ; liseré noir < 5 mm d’épaisseur au sommet.

— Bloc sédiment orienté : RGT12 2012] (B5)

— Prélévements sédiment vrac: RGT12 2012 [ et II

2.3.1.2. 2013F : un foyer a bois vert

Foyer a plat simple réalisé le 13/09/2013 et prélevé le 17/09/2013 (Figure IV.11 et Figure
1V.12).

Ce foyer a été réalisé de la méme fagon que le précédent, a la différence pres que le bois employé
(5 kg) était vert et donc chargé de résine. Apres 'allumage, laborieux, le foyer a fonctionné durant
une durée relativement courte (77 min). En effet, la production de flammes et de braises a
rencontré peu de succes. Les gros morceaux de branche, notamment, ont tres peu brilé.

Figure IV.11: Fonctionnement du foyer 2013F.

En plan, la sole du foyer est circulaire, avec un diametre d’environ 37cm. Du fait d’'une légeére
pluie apreés le fonctionnement, les cendres présentes en surface ont formé une fine crofite grisatre,
permettant ainsi leur préservation jusqu’a la fouille. En dessous la sole parait en grande partie
noircie, hormis en périphérie ou la rubéfaction du sédiment est apparente. En coupe, cette
rubéfaction est observable jusqu’a 15 mm de profondeur bien que les premiers 5 mm soient pour
leur part noircis.
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Partie IV: Référentiel expérimental

Figure IV.12: Vue en plan et coupe du foyer 2013F, localisation du bloc micro RGT13 2013F.

2013F

5 kg de bois vert

— 1 utilisation

— Durée fonctionnement: 77 min

— Perturbation : 1égére pluie le 15/09/2013

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 15 mm d’épaisseur (au centre de la
structure) ; liseré noir d’environ 5 mm au sommet.

— Bloc sédiment orienté : RGT13 2013F

2.3.1.3. 2013G : un foyer a bois humide

Foyer a plat simple réalisé le 16/09/2013 et prélevé le 17/09/2013 (Figure 1V.13 et Figure
1V.14).

Le foyer 2013G a été réalisé comme les deux précedents, a la différence pres que le combustible
était humide (bois sec réhumidifié ; 5kg). Aprés I'allumage d’'une petite quantité de bois sec
(=0,5kg), le combustible humide (=4,5kg) est placé a proximité du cceur du foyer et rajouté
progressivement durant 25 minutes. Une épaisse fumée blanche se dégage durant cette phase.
Par la suite, le fonctionnement est peu intense comparé a celui du foyer 2012]. Peu de flammes se
dégagent et les plus gros morceaux de bois mettent plus de 60 minutes a briller completement.
Finalement, seul le plus gros morceau de bois ajouté n’avait pas entiérement brilé lors de
I'extinction du foyer apres 147 minutes de fonctionnement.
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Figure IV.13: Fonctionnement du foyer 2013G.

La sole du foyer présente une forme imparfaitement circulaire, d’environ 35 cm de diametre.
Sa surface, débarrassée par le vent de la quasi-totalité des résidus de combustion les plus fins,
présente une couleur hétérogene. Celle-ci est noire au centre de la structure, mais des plages
assez étendues de sédiment rubéfié sont observables en périphérie. En coupe, la rubéfaction du
sédiment atteint 22 mm de profondeur. Cependant les premiers millimetres sont intensément

noircis.

Figure IV.14: Vue en plan et coupe du foyer 2013G, localisation du bloc micro RGT13 2013G.

2013G

5 kg de bois humide

— 1 utilisation

— Durée fonctionnement: 147 min
— Perturbation: -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 22 mm d’épaisseur (au centre de la
structure); liseré noir <5 mm au sommet.

— Bloc sédiment orienté : RGT13 2013G
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Partie IV: Référentiel expérimental

2.3.1.4. 2012E : un foyer a bois sec

Foyer a plat simple réalisé le 03/09/2012 et prélevé le 07/09/2012 (Figure IV.15 et Figure
IV.16).

Apreés l'allumage, le combustible (10kg) est ajouté durant 82 min en augmentant
progressivement ses dimensions. Le fonctionnement total est de 202 minutes au terme desquelles
la quasi-totalité du combustible avait entierement briilé. Il est a noter que durant la derniere heure
de fonctionnement, un vent soutenu a contribué a évacuer les cendres présentes dans le foyer, ce
qui semble avoir favorisé une combustion compléte des braises. Finalement, le foyer éteint n’était
plus recouvert que de quelques cendres et charbons.

Figure IV.15: Fonctionnement du foyer 2012E.

La sole du foyer est de forme circulaire (environ 50 cm de diamétre), elle présente une surface
de couleur hétérogene. Si en son centre elle est assez uniformément noircie, en périphérie elle
varie du rouge clair au noir. En coupe, la rubéfaction du sédiment est observable sur une épaisseur
maximale de 33 mm. Il est intéressant de noter que cette épaisseur maximale est observée non pas
au centre du foyer, mais en périphérie. Enfin un liseré noir peu épais (< 5 mm) marque le sommet
de la sole.

Figure IV.16: Vue en plan et coupe du foyer 2012E, localisation du bloc micro RGT12 2012E.
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2012E
— 10 kg de bois sec

— 1 utilisation
— Durée fonctionnement: 202 min
— Perturbation: -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 33 mm d’épaisseur (au centre de la
structure) ; liseré noir < 5 mm au sommet.

— Bloc sédiment orienté : RGT12 2012E

2.3.1.5. 2012F : un foyer a bois sec

Foyer a plat simple réalisé le 04/09/2012 et prélevé le 12/09/2012 (Figure IV.17 et Figure
1V.18).

A la suite de l'allumage, le foyer est alimenté en bois (20kg) durant 180 minutes en faisant
augmenter progressivement le calibre. Le fonctionnement total est de 291 minutes (4 h 51). Tout
comme pour le foyer 2012E, un vent important a évacué une partie de cendres durant!’expérience,
semblant favoriser la combustion compléte du bois. Cependant la quantité de résidus, cendres

notamment, restant sur le foyer au moment de son extinction était plus importante.

Figure IV.17: Fonctionnement du foyer 2012F.

La sole obtenue est de forme circulaire, d'un diametre d’environ 55 cm. En surface, sa couleur
est variée, avec notamment un centre uniformément noirci et une périphérie allant du rouge au
noir. En coupe, la rubéfaction du sédiment est observable sur une épaisseur allant jusqu’a 37 mm
en périphérie de la structure bien que les premiers millimetres soient noircis.

Figure IV.18: Vue en plan et coupe du foyer 2012F localisation du bloc micro RGT12 2012F.

105



Partie IV: Référentiel expérimental

2012F

— 20 kg de bois sec

— 1 utilisation

— Durée fonctionnement: 291 min
— Perturbation: -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 37 mm d’épaisseur (en périphérie de
la structure) ; liseré noir < 5 mm au sommet.

— Bloc sédiment orienté : RGT12 2012F

2.3.1.6. 2012G : un foyer a bois sec

Foyer a plat simple réalisé le 05/09/2012 et prélevé le 11/09/2012 (Figure 1V.19 et Figure
1V.20).

Apres son allumage, le foyer est alimenté en combustible (50kg) durant 390 minutes. Un épais
lit de braises se forme rapidement et 'absence de vent favorise 'accumulation de cendres. A
'extinction du foyer, 560 minutes (9 h 20) aprés son démarrage, les résidus de combustion mélant
cendres et charbons forment une couche de prés de 5 cm d’épaisseur.

Figure IV.19: Fonctionnement du foyer 2012G.

La sole du foyer est de forme ovalaire (environ 68x82cm), elle présente une surface de couleur
hétérogene. Si son centre est assez uniformément noirci, sa périphérie, quant a elle, varie du rouge
au noir. En coupe, la rubéfaction du sédiment est perceptible sur une épaisseur maximale de 55
mm au centre du foyer. Enfin, un liseré noir peu épais (< 5 mm) marque le sommet de la sole.
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Figure IV.20: Vue en plan et coupe du foyer 2012G, localisation du bloc micro RGT12 2012G.

2012G

50 kg de bois sec

— 1 utilisation

— Durée fonctionnement: 560 min
— Perturbation: -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 55 mm d’épaisseur (au centre de la
structure); liseré noir < 5 mm au sommet.

— Bloc sédiment orienté : RGT12 2012G
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Partie IV: Référentiel expérimental

2.3.2. Les foyers a utilisations multiples

2.3.2.1. 2012B: un foyer utilisé a deux reprises

Foyer a plat simple réalisé les 28 et 29/08/2012 et prélevé le 06/09/2012 (Figure IV.21 et
Figure 1V.22).

Ce foyer a fonctionné a deux reprises a une journée d’intervalle. Lors de sa premiére utilisation,
le combustible a été ajouté progressivement durant les 38 premieres minutes d’'un fonctionnement
qui dura en tout 147 minutes. Il est a noter que cette premiére utilisation intervient au lendemain
d’'un épisode pluvieux. En conséquence le sédiment, humide lors du démarrage du foyer, a
progressivement séché durant son fonctionnement. De fines fissures ont été observées a cette
occasion a la surface du sol en périphérie du foyer. La seconde utilisation s’est déroulée dans
des conditions normales sur un sol sec. Apres 'allumage, le combustible a été ajouté durant 22
minutes. Ce second fonctionnement est de 167 minutes. La durée totale de fonctionnement de la
structure est donc de 314 min (5 h 14)

Figure IV.21: Fonctionnement du foyer 2012B.

La structure qui en résulte est de forme circulaire, et d’'un diametre d’environ 55 cm. La sole
présente une couleur variable, allant de 'orange au noir. En coupe, la rubéfaction du sédiment
atteint une profondeur de 22 mm au maximum, mais, au sommet de la structure, le sédiment est

noirci sur quelques millimetres.
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Figure IV.22: Vue en plan et coupe du foyer 2012B, localisation du bloc micro RGT12 2012B.

2012B

10 kg de bois sec (2x5 kg)

— 2 utilisations

— Durée fonctionnement: 314 min (147+167 min)
— Perturbation: -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 22 mm d’épaisseur (au centre de la
structure) ; liseré noir < 5 mm au sommet.

— Bloc sédiment orienté : RGT12 2012B

2.3.2.2. 2012C: un foyer utilisé a quatre reprises

Foyer a plat simple réalisé du 28 au 31/08/2012 et prélevé le 06/09/2012 (Figure 1V.23 et
Figure 1V.24).

Ce foyer a fonctionné a quatre reprises avec une journée d’intervalle entre chaque utilisation.
Le combustible (5kg) est ajouté durant les 20 premiéres minutes de chaque utilisation qui ont
duré respectivement 125, 145, 161 et 162 minutes. La durée totale de fonctionnement du foyer
est donc de 593 minutes (9 h 53).

En plan, la structure est de forme circulaire (environ 50 cm de diametre). La sole est noircie
sauf en périphérie, ou le sédiment présente une teinte allant de 'orange au noir. En coupe, la
rubéfaction atteint 19 mm en périphérie de la structure, contre seulement 5mm en son centre. Le

sommet de la sole est noirci sur une épaisseur de quelques millimetres.
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Partie IV: Référentiel expérimental

Figure IV.23: Fonctionnement du foyer 2012C

Figure IV.24: Vue en plan et coupe du foyer 2012C, localisation du bloc micro RGT12 2012C.

2012C

— 20 kg de bois sec (4x5 kg)

— 4 utilisations

— Durée fonctionnement: 593 min (125+145+161+162 min)
— Perturbation: -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment 5 (au centre de la structure) a 19 mm
(vers la périphérie) d’épaisseur; liseré noir < 5 mm au sommet.

— Bloc sédiment orienté : RGT12 2012C
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2.3.2.3. 2012D : un foyer utilisé a dix reprises

Foyer a plat simple réalisé du 30/08 au 11/09/2012 et prélevé le 11/09/2012 (Figure V.25 et
Figure 1V.26).

Ce foyer a fonctionné a dix reprises avec une journée d’intervalle au minimum entre chaque
utilisation. Le combustible (5kg) a été ajouté durantles 30 premiéres minutes de chaque utilisation
qui ont duré respectivement 159, 154, 139, 115, 121, 137, 143, 189, 145 et 153 minutes. La durée
totale de fonctionnement est donc égale a 1455 minutes (24 h 15).

Lastructure estde forme ovalaire, mesurant 53x65cm. En surface, la sole estassez uniformément
noircie, a I'exception de quelques plages rougies en périphérie. Des zones de cendres indurées
recouvrent la sole par endroit. En coupe, la rubéfaction du sédiment atteint 26 mm d’épaisseur
au maximum en périphérie, contre 10 mm au centre de la structure. Un liséré noir, épais de 7 mm,

marque le haut de la sole.

Figure IV.25: Fonctionnement du foyer 2012D
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Partie IV: Référentiel expérimental

Figure IV.26: Vue en plan et coupe du foyer 2012D, localisation du bloc micro RGT12 2012D.

2012D

— 50 kg de bois sec (10x5 kg)
— 10 utilisations

— Durée fonctionnement: 1455 min (159+154+139+115+121+137+143+189+145+153
min)

— Perturbation : -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 26 mm d’épaisseur (en périphérie de
la structure); liseré noir de 7 mm d’épaisseur au sommet.

— Bloc sédiment orienté : RGT12 2012D

2.3.3. Bilan sur les foyers a bois

2.3.3.1. Les foyers a utilisation unique

Cette série de 6 foyers expérimentaux permet de questionner principalement trois aspects :

— Leffet de I’état du bois sur le fonctionnement du foyer;

— Limpact de I'allongement de la durée d’utilisation en lien avec 'augmentation de la quantité
de combustible;

— Laltération du sédiment en fonction de ces différents parametres.

Pour questionner ces différents points et comparer nos différentes expérimentations, outre
nos observations le plus souvent qualitatives effectuées sur le terrain, nous avons eu recours a
différents critéres quantitatifs :
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— La masse de combustible utilisée (kg) mesurée avant I'expérimentation;
— La durée de fonctionnement (min) mesurée durant I'expérimentation;
— Lavitesse de combustion (kg/min) déduite des valeurs précédentes;

— Lénergie émise (Mj) calculée a partir de la masse et du type de combustible selon des valeurs
de référence (Théry-Parisot, 2001);

— Lépaisseur de sédiment rubéfié (mm) mesurée sur le terrain;

— L'épaisseur de sédiment noirci (mm) mesuré sur le terrain.

Sur le premier point, nous avons vu que les résultats obtenus en utilisant un bois sec (2012])
ou humide (2013G) sont proches (respectivement 137 et 147 min), bien que 'humidité cause un
allongement de la durée d’utilisation en lien avec une vitesse de combustion plus lente (Tableau
IV.4). Si I'allumage du foyer a été plus laborieux, une fois lancé la chaleur émise par celui-ci a
suffi a sécher le combustible puis a le consumer presque totalement. Dans le cas du foyer ayant
fonctionné avec le méme type de bois, mais encore vert (2013F), le résultat est plus mitigé, puisque
la combustion n’a pu étre maintenue que durant 77min apres un allumage laborieux, une grande
partie du combustible restant non brilé.

Expé Bois (kg) | Durée (min) Vitesse de Energie emise Epaisseur de sed. | Epaisseur de sed.
combustion (kg/h) (Mj)** Rubéfié (mm) noirci (mm)
2012] 5 137 2,19 96,6 15 2
2013F * 77 * * 15 5
2013G 5 147 2,04 62,8 22 2
2012E 10 202 2,97 193,3 33 2
2012F 20 291 4,12 386,6 37 2
2012G 50 560 5,35 966,4 55 2

* Dans la mesure ou tout le combustible n’a pas été consommé, ces valeurs nous paraissent hasardeuses. Nous estimons qu’environ
1/3 du combustible a effectivement briilé soit 1,6 kg, ce qui donnerait, a titre indicatif, une vitesse de combustion d’environ 1,3 kg/h
et une énergie émise de 10 M;j.

** Pour cette estimation le pouvoir calorifique du bois sec est fixé a 19.32 MJ/Kg, celui du bois humide a 12,55 M]/kg et celui du bois
vert a 6,28 MJ/kg (Théry-Parisot, 2001)

Tableau IV.4: Caractéristiques des foyers a bois a utilisation unique.

En conclusion, si l'utilisation de bois sec est optimale, notamment grace a sa facilité
d’inflammation, celle de bois humide est, elle aussi, envisageable tandis que celle de bois vert
parait peu efficace. Méme si la présence de résine peut en théorie faciliter I'inflammation du
bois vert (Théry-Parisot, 2001), il semble que sa forte teneur en eau (100 a 200% sur sec, idem)
limite grandement son utilisation directe comme combustible. Pour le bois mort, mais humide,
I’humidité aura tendance a tendre vers I’équilibre avec le milieu ambiant par I'évaporation de I'’eau
libre contenue par la porosité du bois. A titre indicatif, en fonction des conditions météorologiques
et d’exposition, de I'espece et de I'état du bois, entre autres, cela peut correspondre a 20 a 80%
sur sec (idem).

Concernant le deuxiéme point, en comparant les foyers ayant fonctionné a une seule reprise
avec 5, 10, 20 et 50 kg de bois sec, on observe logiquement que la durée de fonctionnement est
étroitement corrélée a la quantité de combustible (Figure IV.27). Avec toute la prudence requise,
il parait possible de proposer un moyen d’estimer une quantité y de combustible nécessaire a
I'entretien d’'un foyer utilisé continuellement durant une durée x avec l'équation suivante :
y=0.1082x-10,931 (y en kg et x en min).
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Partie IV: Référentiel expérimental

Figure IV.27: Projection des quantités de combustible et de la durée d’utilisation des foyers a bois a
utilisation unique (le foyer 2013F a été écarté en raison de son arrét prématuré).

Cependant les durées mesurées pour les foyers 2012E, F et G peuvent paraitre relativement
courtes vis-a-vis de celles de 2012] et 2013G. En effet, les vitesses de combustion calculées nous
montrent que 'apport en combustible a été géré de facons différentes entre les foyers. Dans le
cas des foyers 2012] et 2013G, cette vitesse est proche 2 kg/h tandis que pour 2012E, F et G elle
augmente nettement (Tableau 1V.4). Un approvisionnement plus lent en combustible aurait donc
sans doute permis de diminuer cette vitesse tout en allongeant la durée de fonctionnement. Par
ailleurs, la formation d’un lit de braises conséquent dans le cas des foyers 2012E, F et G semble
avoir favorisé une combustion plus intense, la aussi au détriment de la durée de fonctionnement.
Le facteur humain en ce qui concerne I'alimentation en combustible garde donc sans nul doute un
poids déterminant, ce qui pondére donc I'aspect linéaire de la relation quantité de combustible/
durée de fonctionnement.

Tous ces foyers ont causé une rubéfaction de I’encaissant. La aussi une relation étroite semble
apparaitre entre d’'une part la quantité de combustible, la durée de fonctionnement et donc la
vitesse de combustion et d’autre part I'épaisseur de sédiment rubéfié (Tabl 1 et Fig20).Les foyers
ayant fonctionné plus longtemps et plus intensément ont rubéfié le sol plus profondément (Figure
1V.28).

Figure IV.28: Projections de I'épaisseur de sédiment rubéfié en fonction de la durée de fonctionnement ou
de la vitesse de combustion des foyers a bois a utilisation unique.
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L'énergie émise lors de la combustion est moins bien corrélée a I'épaisseur de sédiment rubéfié.
Par exemple le foyer 2013G présente une sole plus épaisse que le foyer 2012], alors qu’il a émis
moins d’énergie que ce dernier. Si I'on considére que seulement une partie de cette énergie va
étre diffusée dans le sédiment, selon de nombreuses variables (état du sol, vent, disposition du
combustible, etc.), il n’est pas surprenant que ce parameétre descriptif soit moins pertinent pour
expliquer le degré d’altération du sédiment.

Toujours du point de vue des observations macroscopiques, la mise en place d'un liseré
noiratre, peu épais dans la plupart des cas (exception 2013F) au sommet du sédiment rubéfié
est a noter (Tableau IV.4). En plan, 'expression de ce noircissement est également visible, mais
demeure difficile a expliquer. Le plus souvent ce noircissement semble se concentrer au milieu
des foyers, la ou le combustible va perdurer le plus longtemps. Les zones libres de combustible
(périphérie) paraissent plus volontiers uniquement rougies. Cependant, cette tendance est loin
d’étre systématique et de nombreux contre-exemples sont observés au sein de chaque foyer.

Plus largement, méme si quelques tendances se dessinent, certains points restent
problématiques. Par exemple dans le cas du foyer 2013F, une épaisseur de sédiment rubéfié de
15mm est obtenue aprés une combustion courte et peu intense. Cette épaisseur est égale a celle
obtenue pour le foyer 2012] avec un fonctionnement plus long et plus intense. Certains parametres
explicatifs des variations observées restent donc a définir.

Enfin, fait intéressant dans le cas de deux foyers (2012] et 2012F), nous avons remarqué que
I’épaisseur maximale de rubéfaction était atteinte en périphérie du foyer et non pas en son centre
comme observé dans les autres foyers.

2.3.3.2. Les foyers a utilisations multiples

Cette série de foyers expérimentaux vient compléter la précédente en abordant la question de
la réutilisation de ce type de structure. Elle permet d’aborder les questions suivantes :

— Leffet du nombre d’utilisations en termes de gestion du combustible et de durée de
fonctionnement.

— Laltération du sédiment en fonction de ces différents parameétres

Du point de vue des durées de fonctionnement, les différentes réutilisations des foyers 2012
B, C et D se ressemblent avec une durée moyenne de 148 + 19 min (Tableau IV.5). La vitesse de
combustion durant ces différentes utilisations est également relativement constante, avec une
vitesse moyenne de 2,06 = 0,3kg/h. Il est malgré tout intéressant de constater qu’a partir de la
méme quantité de combustible, en fonction de la vitesse de combustion, c’est-a-dire de la fagon
dont le combustible est géré, il est possible d’obtenir des durées de fonctionnement allant de 115
a 189 min, soit une différence de 74 min.

Les épaisseurs de sédiment rubéfié mesurées sont relativement proches elles aussi, autour
de 20 mm (Tableau IV.5). On note que malgré des durées de fonctionnement cumulées longues,
les épaisseurs de sédiment rubéfié sont relativement peu importantes et n‘augmentent pas
significativement avec le nombre de réutilisations (Figure 1V.29). La corrélation entre les durées
de fonctionnement cumulé et I'épaisseur de sédiment rubéfié parait peu probante (Figure IV.29).
De méme, la quantité d’énergie émise cumulée ne parait pas déterminante.
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Enfin, la formation d’un liseré noiratre au sommet de la sole est notée pour ces trois foyers
(Tableau IV.5). Celui-ci est particulierement développé dans le cas de 2012D (7 mm d’épaisseur).

Figure IV.29: Projections de I'épaisseur de sédiment rubéfié en fonction de la durée de fonctionnement ou

de la vitesse de combustion des foyers a bois a utilisations multiples.

Expé Bois (kg) Durée Vitesse de Energie émise | Epaisseur de sed. Epaisseur de
(min) combustion (kg/h) (Mj)** rubéfié (mm) sed. noirci (mm)

2012B1 5 147 2,04 96,6

2012B2 5 167 1,8 96,6

Total 2012B 10 314 1,92* 193,2 22 2

2012C1 5 125 2,4 96,6

2012€2 5 145 2,07 96,6

2012C3 5 161 1,86 96,6

2012C4 5 162 1,85 96,6

Total 2012C 20 593 2,04* 386,4 19 2

2012D1 5 159 1,89 96,6

2012D2 5 154 1,95 96,6

2012D3 5 139 2,16 96,6

2012D4 5 115 2,61 96,6

2012D5 5 121 2,48 96,6

2012D6 5 137 2,19 96,6

2012D7 5 143 2,1 96,6

2012D8 5 189 1,59 96,6

2012D9 5 145 2,07 96,6

2012D10 5 153 1,96 96,6

Total 2012D 50 1455 2,09* 966 26 7

* Moyenne de la vitesse des différentes utilisations

** Pour cette estimation le pouvoir calorifique du pin sec est fixé a 19.32 M]/Kg (Théry-Parisot ; 2001)

Tableau IV.5: Caractéristiques des foyers a bois a utilisations multiples.
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2.3.3.3.  Discussion

La premiére remarque concerne la durée totale de fonctionnement. A quantité de combustible
égale, les foyers a utilisations multiples ont duré plus longtemps que leurs homologues a utilisation
unique. La vitesse de combustion des premiers est relativement constante, proche de 2 kg/h
comme c’était le cas pour les foyers 2012] et 2013G, confirmant que la gestion de I'alimentation
en combustible est logiquement 'un des facteurs déterminants pour la question de la durée.
Les foyers 2012 E, F et G ont bénéficié d’'une vitesse de combustion plus importante, mais cela
s’est fait au détriment de la durée de fonctionnement. Notons que c’est toutefois dans ces foyers
que l'altération du sédiment sous forme de rubéfaction est la plus importante. D'un point de vue
statistique, le parameétre expérimental qui est le mieux corrélé al’épaisseur de sédiment rubéfié est
la vitesse de combustion (0.95 ; Tableau IV.6). C’est donc avant tout I'intensité du fonctionnement
qui prime pour expliquer I'altération plus ou moins prononcée du sédiment.

Rubéfaction Durée Vitesse Energie
Rubéfaction 1,00
Durée 0,19 1,00
Vitesse 0,95 0,06 1,00
Energie 0,67 0,83 0,58 1,00

Tableau IV.6: Matrice de corrélation des paramétres des foyers a bois.

L'épaisseur de sédiment rubéfié augmente peu dans les foyers a fonctionnements multiples
(Figure 1V.29). Elle est de 22mm en moyenne ce qui correspond a I'épaisseur obtenue en seule fois
avec le foyer a utilisation unique 2013G (Figure IV.28). Lhypothése que nous pouvons émettre est
que le délai entre chaque réutilisation permet a la sole de refroidir suffisamment pour que I'effet
des montées en température de chaque fonctionnement ne soit pas cumulatif.

Alinverse, I'épaisseur du liséré noiratre au sommet de la sole est plus importante pour le foyer
2012D (7 mm) que dans le cas des autres foyers a bois ou il se limite a 1 ou 2 mm d’épaisseur. La
surface de la sole de ce foyer est elle aussi particulierement noircie. On peut avancer '’hypothese
que les dix utilisations successives de ce foyer ont contribué a ce noircissement prononcé. Ce liseré
noiratre est également bien marqué pour le foyer 2013F (5 mm) dont le combustible encore vert
a empéché le fonctionnement efficient. Il est donc probable que ces liserés noiratres soient causés
par un dépo6t de résidus de combustion de type suie, qui aura tendance a augmenter en fonction du
nombre d’utilisations et/ou si la combustion est peu efficace. Sur ce dernier point, il est également
envisageable que les résidus de combustion accumulés lors des multiples fonctionnements du
foyer 2012D aient créé un milieu peu ventilé a la base de la structure, milieu dans lequel les gaz
produits par la combustion auraient pu se condenser en suie de facon plus importante. La prise
en compte de nombreux parametres (température, pression, concentration en HAP, etc.) serait
toutefois nécessaire pour vérifier ces hypotheses concernant le sujet complexe de la formation des
suies (voir par exemple Richter et Howard, 2000 pour une revue).
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2.4. Les foyers a bois et os

2.4.1. 2012I: un foyer a bois dominant

Foyer a plat simple réalisé le 01/09/2012 et prélevé le 11/09/2012 (Figure IV.30 et Figure
IV.31).

Apreésl'allumage d’une partie du bois, des fragments d’os sont rajoutés progressivement durant
30 minutes. Lapprovisionnement en bois se fait en parallele durant les 20 premiéres minutes du
fonctionnement. Les fragments d’os sont repositionnés et retournés durant tout le fonctionnement
afin d’optimiser leur combustion (cf. Rapport RGT 2006 sur I'aspect contraignant des foyers a
0s). Au bout de 80 min il n'y a plus de flammes qui se dégagent cependant le lit de braises a la
base du foyer dégage toujours suffisamment de chaleur pour que la calcination des fragments
d’os se poursuive. A la fin du fonctionnement, les restes de bois sont peu présents. A I'inverse,
les fragments d’os de grandes dimensions sont abondants. Leur examen indique qu'’ils n’ont que
partiellement briilé comme I'indique la teinte noire de leur cceur.

Figure IV.30: Fonctionnement du foyer 20121I.

En plan, la sole du foyer est de forme circulaire (45cm de diametre). Sa coloration est
hétérogene. Elle est en grande partie de couleur noire, mais des zones rouges ou grisatres sont
également observées. En coupe, la rubéfaction du sédiment atteint une profondeur maximale
de 21 mm observable en périphérie de la structure. Vers le centre de la structure, le sédiment
prend une teinte grisatre pouvant atteindre 25 mm de profondeur. L'aspect et la texture de cette
zone de sédiment grisatre pourraient évoquer une variation au sein de 'encaissant, on y observe
d’ailleurs d’assez gros nodules carbonatés. Enfin, les premiers millimétres (5 mm au maximum)
sont intensément noircis.

Figure IV.31: Vue en plan et coupe du foyer 20121, localisation du bloc micro RGT12 2012L.
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20121

— 5kgdeboissecet 3 kgd'os

— 1 utilisation

— Durée fonctionnement: 118 min
— Perturbation: -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 21 mm d’épaisseur (en périphérie de
la structure); sédiment grisatre sur 25 mm d’épaisseur (au centre de la structure); liseré
noir de 5 mm d’épaisseur au sommet.

— Bloc sédiment orienté : RGT12 20121
— Prélevements sédiment vrac: RGT12 20121 [ et I

2.4.2. 2012H : un foyer a os dominant

Foyer a plat simple réalisé le 01/09/2012 et prélevé le 08/09/2012 (Figure 1V.32 et Figure
1V.33).

Apreés l'allumage d'une petite quantité de bois sec, les fragments d'os sont ajoutés durant
45 minutes en augmentant leur taille progressivement. Du fait de la nature du combustible,
une attention constante est portée au positionnement des fragments d’os afin de permettre la
combustion des graisses qu’ils contiennent. Cela implique leur déplacement et retournement
fréquents et certains gros fragments ont été refragmentés en cours d’expérimentation pour
permettre la combustion de leur cceur. Malgré le dégagement de flammes important (70 cm max.),
la chaleur émise par cette structure semble faible en comparaison de foyers ayant fonctionné avec
du bois.

A partir du moment oul de 'os a été rajouté au foyer, des écoulements latéraux d’un liquide
graisseux ont été observés. Ils se concentrent suivant la légére pente du terrain vers le sud du
foyer. Dans un premier temps ce liquide était relativement translucide, mais progressivement
il prend une teinte plus sombre. Lorsque l'intensité des flammes du foyer, et donc la chaleur
qu’il dégageait, a commencé a diminuer, ce liquide s’est progressivement figé en surface du sol.
Une semaine plus tard, lorsque le foyer a été fouillé, la zone concernée par cet écoulement était
toujours matérialisée par I'aspect plus sombre du sédiment, mais la matiére figée en surface avait
en grande partie disparu.

En plan, le foyer présente une sole circulaire (env. 35cm de diametre) noircie uniformément.
Celle-ci est entourée d’'une auréole de sédiment brunatre correspondant aux écoulements de
graisse constatés lors du fonctionnement. La morphologie de cette auréole est influencée par
le 1éger pendage du sol en direction du sud, direction dans laquelle elle connait son extension
maximale (40 cm du bord de la sole). En coupe, le sédiment est rubéfié jusqu'a 31 mm de
profondeur. Cependant cette rubéfaction est en grande partie masquée par un noircissement
marqué des premiers 20 mm. En périphérie, un sédiment brun est observé sur une épaisseur
maximale de 20 mm.
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Figure IV.32: Fonctionnement du foyer 2012H, écoulement de graisse

Figure IV.33: Vue en plan et coupe du foyer 2012H, localisation du bloc micro RGT12 2012H.
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2012H

— <1kgdebois secet 10 kg d’os
— 1 utilisation

— Durée fonctionnement: 131 min
— Perturbation: -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 31 mm d’épaisseur au centre de la
structure; sédiment brun sur 5 mm d’épaisseur en périphérie de la structure; liseré noir
de 16 mm d’épaisseur au sommet;

— Bloc sédiment orienté : RGT12 2012H
— Prélevements sédiment vrac: RGT12 2012H [ et II

2.4.3. Bilan sur les foyers bois et os

Ces deux foyers expérimentaux visaient a appréhender les points suivants :

— Effets de la combustion d’os riches en graisse sur 'encaissant sédimentaire;

— Différences potentielles entre un foyer a os dominant et a bois dominant.

Comme cela a déja été noté (Théry-Parisot, 2001 ; Théry-Parisot et Costamagno, 2005 ; Bentsen,
2014), 'utilisation d’os ne permet pas la formation de braises, ce qui semble induire des transferts
thermiques limités. Un rayonnement globalement moins intense a proximité du foyer est ressenti
par rapport aux expérimentations de foyers a bois. Les vitesses de combustion calculées sont
relativement élevées, par conséquent les durées de fonctionnement sont relativement faibles par
rapport aux quantités de combustible impliquées (Tableau IV.7). Il faut rappeler que le parti pris
de limiter notre intervention lors du fonctionnement des foyers, par exemple en ne re-facturant
pas systématiquement les os afin d’optimiser leur combustion, explique en partie une durée de
fonctionnement relativement faible par rapport a ce qui pourrait étre attendu.

Expé Bois Os Durée Vitesse de Energie Epaisseur de sed. Epaisseur sed.
(kg) (kg) (min) combustion (kg/h) | émise (Mj)* rubéfié (mm) noirci (mm)

20121 5 3 118 4,07 120.7 21 5-25

2012H 0,5 10 131 4,81 89.8 31 16

* Pour cette estimation, le pouvoir calorifique de I'os est fixé a 8,02M] /kg (1915 kcal/kg ; Théry-Parisot, 2001), bien que cette valeur,
la seule a notre connaissance, soit susceptible de fortement varier en fonction de la teneur en graisse et en eau par exemple.

Tableau IV.7: Caractéristiques des foyers a bois et os.

Malgré tout, la rubéfaction du sédiment est bien constatée dans les soles de ces deux foyers, avec
une rubéfaction plus épaisse pour le foyer 2012H que pour 20121 (Tableau IV.7). Une nouvelle fois
il semble qu’une vitesse de combustion élevée, et donc une combustion plus intense, occasionne
une rubéfaction plus marquée du sédiment.

Le noircissement du sommet des soles est observé sur une épaisseur importante (Tableau IV.7).
Dans le cas du foyer 2012H ce noircissement est relativement homogene, malgré une diminution
en profondeur, alors que dans le cas du foyer 20121, un faciés grisatre est constaté sous le facies
noirci. L'observation d’assez nombreux nodules carbonatés au niveau de ce faciés grisatre pourrait
étre I'indice d’'une variation locale de I'encaissant sédimentaire entrainant la formation de ce facies
d’altération inédit.
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Le foyer 2012H se distingue de 20121 par d’importants écoulements latéraux durant son
fonctionnement!l. Leur origine est clairement liée au combustible osseux, et leur aspect indique
qu'il s’agit de fluide graisseux provenant de la moelle contenue dans les fragments d’os. La fluidité
décroissante de ces écoulements a mesure qu'’ils s’éloignent du foyer limite malgré tout leur
extension. En outre, I'observation en coupe de cet écoulement en périphérie du foyer montre qu’il
s’agit d’'un phénomene essentiellement superficiel et décroissant a mesure que I'on s’éloigne du
centre de la structure. Il est donc possible que ce phénomeéne ait existé pour le foyer 20121, mais
que son expression ait été limitée par la présence du lit de braises provoquant la combustion de
tout fluide circulant entre I'os et la surface du sol.

2.5. Les foyers a bois utilisés pour la cuisson de viande

2.5.1. 2013D: 3 utilisations pour la cuisson de viande

Foyer a plat partiellement appareillé (cinq blocs de calcaire coquillier local, dont un placé au
centre de foyer dans une dépression de 5 cm de profondeur) de maniére a soutenir une grille de
bois vert réalisée en branchettes d’amandier (Prunus amygdalus). Réalisé du 11 au 13/09/2013 et
prélevéle 17/09/2013 (Figure V.34 et Figure IV.35).

Une cinquantaine de minutes apres I'allumage classique du foyer, lorsqu’il ne reste quasiment
plus de flammes, la viande est placée a cuire sur la grille de bois vert durant 25 minutes. Cette
opération est répétée trois jours de suite. La viande est retournée plusieurs fois au cours de la
cuisson. Un dégagement de fluide évoquant un mélange d’eau, de graisse et de sang est observé
notammenten débutde cuisson et coule surlelitde braises sous-jacent, provoquantde nombreuses
flammes hautes, mais de courtes durées.

Figure IV.34: Fonctionnement du foyer 2013D, 1ere utilisation.

Lastructure obtenue estde forme ovalaire (85x50cm) suivantles contraintesliéesalarépartition
des blocs de calcaire. La surface est marquée par des changements de couleur variables, allant de
I'orange au noir. En coupe, le sédiment est rubéfié jusqu’a 37 mm de profondeur. La surface est
intensément noircie jusqu’a 08 mm de profondeur, une diminution progressive de ce caractere en
profondeur le rend tout de méme perceptible jusqu’a 15 mm.

1 Desobservations similaires sont faites par Hérisson (2012) et Hérisson etal. (2013) a propos d'un foyer expérimental

ayant fonctionné avec des os frais de vache.
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Figure IV.35: Vue en plan et coupe du foyer 2013D, localisation du bloc micro RGT13 2013D.

2013D

— 15 kg de bois sec (3x5 kg) et 1,95 kg de viande (0,45+0,9+0,6 kg)
— 3 utilisations

— Durée fonctionnement: 356 min (105+116+135 min)

— Perturbation : 1égeére pluie le 15/09/2013

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 37 mm d’épaisseur; liseré noir bien
marqué sur 8 mm d’épaisseur au sommet, perceptible jusqu’a 15 mm de profondeur.

— Bloc sédiment orienté : RGT13 2013D
— Prélevements sédiment vrac: RGT13 2013D [ et Il

2.5.2. 2014 : 7 utilisations pour la cuisson prolongée de viande

Foyer a plat simple réalisé du 05 au 13/09/2014 et prélevé le 15/09/2014 (Figure 1V.36 et
Figure IV.37).

Une cinquantaine de minutes apres l'allumage classique du foyer a bois, lorsqu’il ne reste
quasiment plus de flammes, la viande est placée a « cuire » directement sur les braises. Elle
est retournée plusieurs fois en cours de cuisson, et est laissée en place jusqu’a I'extinction du
foyer. Cette opération est répétée a 7 reprises a au moins une journée d’intervalle. Du fait de
la combustion incompleéte de la viande, le foyer se recouvre rapidement de résidus de viande
carbonisés. Apres la 4eme utilisation, la structure ainsi obtenue devenait difficile a maintenir dans
son périmetre initial. Nous avons donc procédé a une vidange de celle-ci. Un dégagement de fluide
évoquant un mélange, d’eau de graisse et de sang est observé notamment en début de cuisson
et vient directement en contact de braise. Peu de flammes en résultent. Au contraire, le contact
direct entre la viande et les braises ainsi que le dégagement de fluides animaux semblent étouffer
le foyer.
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Figure IV.36: Fonctionnement du foyer 2014, 5¢ utilisation.

La structure ainsi obtenue est de forme irréguliere, d’environ 60 cm de diameétre. En plan, la
surface du foyer apparait comme relativement hétérogéne avec des faciés de nature et de couleur
variées : sédiment rubéfié orangé a rouge, sédiment noirci parfois fragmenté, plages cendreuses,
encrolitement organique. En coupe, le sédiment est rubéfié jusqu’a 21 mm de profondeur. La
surface est intensément noircie et fragmentée jusqu’a 11 mm de profondeur notamment vers le

centre de la structure.

Figure IV.37: Vue en plan et coupe du foyer 2014, localisation du bloc micro RGT14 2014.

2014

— 35 kg de bois sec (7x5 kg) et 4,9 kg de viande (7x0, 7 kg)

— 7 utilisations

— Durée fonctionnement: 879 min (119+112+146+106+133+127+136 min)
— Perturbation: -

— Observations terrain : Rubéfaction du sédiment sur 21 mm d’épaisseur au centre de la
structure; liseré noir de 11 mm d’épaisseur au sommet.

— Bloc sédiment orienté: RGT14 2014

— Prélevements sédiment vrac: RGT14 2014 1,2,3,4,5,6 et 7.
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2.5.3. Bilan sur les foyers a bois et cuisson de viande

Ces deux foyers avaient pour objet d’explorer les points suivants :

— Effets de cuissons répétées de viande sur I’encaissant sédimentaire;

— Variations possibles en fonction du nombre d’utilisations et du mode de cuisson.

En termes de fonctionnement, les différentes utilisations des deux foyers sont relativement
comparables, avec une durée moyenne de 123,5 + 14min (Tableau IV.8). La vitesse de combustion
pour chacune de ces utilisations est, elle aussi, assez proche, avec une moyenne de 2,46 + 0,3 kg/h.
Bien que les différences soient faibles, on constate donc que les foyers utilisés pour la cuisson de
viande ont une durée de fonctionnement plus courte et une vitesse de combustion plus élevée que
les foyers ayant fonctionné avec la méme quantité de combustible comme 2012] (137min, 2,19
kg/h). Il est cependant délicat de savoir si c’est la cuisson de viande qui cause cette différence
ou bien s'il s’agit simplement d'une variation liée au fonctionnement des foyers de ce type. En
comparant ces valeurs a celles obtenues lors des différentes utilisations du foyer 2012D (Tableau
IV.5), il est constaté qu’elles sont tout a fait semblables.

Expé bois Durée Vitesse de Energie emise Epaisseur de sed. Epaisseur de
(kg) (min) combustion (kg/h)** (Mj)** Rubéfié (mm) sed. noirci (mm)

2013D1 5 105 2,86 96,6

2012D2 5 116 2,59 96,6

2013D3 5 135 2,22 96,6

Total 2013D 15 356 2,56* 289,9 37 15

2014-1 5 119 2,52 96,6

2014-2 5 112 2,68 96,6

2014-3 5 146 2,05 96,6

2014-4 5 106 2,83 96,6

2014-5 5 133 2,25 96,6

2014-6 5 127 2,36 96,6

2014-7 5 136 2,21 96,6

Total 2014 35 879 2,42* 676,5 21 11

* Moyenne de la vitesse des différentes utilisations

** La viande n’a pas été incluse dans ces estimations en raison de la difficulté a estimer précisément son pouvoir calorifique (e.g.

humidité et taux de graisse variables).

Tableau IV.8: Caractéristiques des foyers a bois et cuisson de viandes.

Du point de vue du fonctionnement toujours, 'accumulation de résidus a été particuliérement
marquée dans le cas du foyer 2014. La possibilité que I'application directe de la viande a cuire sur
les braises ait prévenu la dispersion des résidus est envisageable, mais une fois le fonctionnement
terminé, les résidus restent exposés aux aléas climatiques. Or nous avons pu constater en fouillant
cette structure que ces résidus n’étaient pas particulierement consolidés. L'accumulation de ces
résidus serait donc plus vraisemblablement liée a la moindre intensité des rafales de vent, ou en
tout cas a une moindre exposition du foyer a celles-ci, durant cette expérimentation vis-a-vis de
celles effectuées en 2012 et surtout en 2013.

Larubéfaction des soles est attestée dans les deux expérimentations, et méme particuliérement
profonde dans le cas de 2013D (37mm ; Tabl 5) si 'on se référe aux expérimentations de foyers
a bois ayant fonctionné a plusieurs reprises (2012B : 22 mm, 2012C: 19 mm et 2012D : 26 mm ;
Tableau IV.5). La vitesse de combustion moyenne est certes légérement plus élevée pour le foyer
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2013D, mais semble malgré tout insuffisante pour justifier une épaisseur rubéfiée égale a celle
obtenue pour le foyer 2012F (utilisation unique, 20 kg de bois, 291 min, 4,12 kg/h). L'épaisseur
de sédiment rubéfié pour le foyer 2014 (21 mm) est quant a elle cohérente avec celles des foyers
a utilisations multiples de 2012.

La formation d’un liséré noiratre est constatée dans les deux foyers (Tableau IV.8). Ils sont
relativement épais (11 a 15 mm), surtout vis-a-vis de ceux observés dans le cas des foyers a bois
(Tableau 1V.4 et Tableau IV.5). Ils rappellent dans une moindre mesure ceux observés dans le cas
des foyers a os (Tableau IV.7). 1l est envisageable que la répétition d’utilisation participe également
ala formation de ces liserés (cas du foyer 2012D). Il est donc difficile de trancher dans I'immeédiat,
les deux causes envisagées ici n’étant, au demeurant, pas inconciliables.

Une observation vient toutefois conforter I'idée d’'un apport de matiere depuis la viande vers
le sol, il s’agit de la présence d’encrolitements carbonisés a la surface de la sole. Bien que leur
aspect rappelle les restes de viandes carbonisées, leur morphologie aléatoire ainsi que leur forte
adhérence a la sole semblent indiquer une origine différente que nous pensons pouvoir étre les
écoulements de fluides remarqués lors du fonctionnement de ces foyers.
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2.6. Synthese des observations

Au total ce sont donc 13 foyers expérimentaux qui sont considérés ici. Les réflexions issues des
observations menées sur le terrain sont déja riches en enseignements en particulier sur I'aspect
fonctionnel des différents types de foyer qui ont été réalisés.

Du point de vue des types de combustible, les résultats confirment s’il en était besoin les
conclusions des travaux d’l. Théry-Parisot et C. Costamagno concernant 'usage de I'os comme
combustible (e.g. Théry-Parisot, 2001 ; Théry-Parisot et Costamagno, 2005). Utilisé conjointement
au bois, ce type de matériaux permet notamment I'obtention de flammes relativement hautes.
Cependant I'absence de braises formées a partir de ce combustible se révele étre un caractere
déterminant. Bien qu'’il s’agisse d’'une observation a objectiver, il semble que la chaleur émise par
ce type de combustible est peu importante (absence de conduction ?) ce qui peut étre un atout
comme un désavantage en fonction des objectifs techniques recherchés (feu d’éclairage vs feu de
chauffage par ex.).

Le caractere hautement contraignant de ce combustible parait devoir étre une nouvelle fois
souligné (Rapport RGT 2006). En effet, si certains travaux ont montré que l'utilisation de I'os
permettait de prolonger la durée de fonctionnement des foyers (Théry-Parisot, 2001 : p. 142 par
exemple), il semble que cela ne soit le cas que dans des conditions optimales. Il s’agit notamment
de fracturer le plus possible les os, et de veiller constamment a leur exposition aux flammes. Sans
quoi le foyer s’étouffe en 'espace de quelques minutes. Cet aspect parait suffisamment prégnant
pour que l'utilisation de I'os en tant que combustible dénote un choix technique fort, impliquant
une dépense de temps et d’énergie importante. A priori, une telle démarche s’inscrit difficilement
dans une utilisation opportuniste et/ou expédiente des foyers a os (Théry-Parisot et Costamagno,
2005).

Par ailleurs, il a été vu que sil'utilisation de bois vert parait peu envisageable dans I'optique d'un
foyer fonctionnant durablement et intensément, celle du bois humide est tout a fait probante. Bien
que, comme pour l'os, une petite quantité de bois sec soit nécessaire pour I'allumage, '’humidité
contenue dans le bois est rapidement évacuée et le combustible retrouve des capacités d'usage
comparables a celles du bois sec.

En ce qui concerne le fonctionnement des foyers a proprement parler, différents criteres
descriptifs pour essayer de comparer ces foyers les uns aux autres ont été retenus :

— Quantité de combustible;
— Durée;

— Vitesse de combustion;
— Energie émise.

Les durées de fonctionnement enregistrées résultent a la fois de la quantité de combustible et de
la facon dont le foyer est alimenté. Pour exprimer ce dernier parameétre, la vitesse de combustion
est apparue comme un outil efficace. L'énergie émise, calculée en fonction du type et de la quantité
des combustibles, permet de dresser un bilan de chaque expérimentation. Cependant, il apparait
a la fois que l'estimation du pouvoir calorifique de I'os est incertaine et que les processus de
transfert de chaleur (convection, rayonnement et conduction) doivent étre mieux cernés pour
tirer pleinement parti de ce parametre.
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L'unité de base de nos expérimentations était un foyer a plat simple fonctionnant avec 5 kg de
pin sec. Différents parametres ont ensuite été variés séparément : la quantité de combustible, le
nombre d’utilisations, la présence d’os et enfin la cuisson de viande.

En terme de durée de fonctionnement, il a été vu qu’'une quantité de 5 kg de pin sec permettait
le fonctionnement d’un foyer pour une durée de deux heures a deux heures et demie en fonction
de la vitesse de combustion (2.5 a 2 kg/h ; voir par exemple le foyer 2012] et les différentes
réutilisations de 2012D). En augmentant la quantité de combustible (foyers 2012E, F et G), les
durées de fonctionnement se sont allongées, mais les vitesses de combustion également. Pour
ces trois foyers, les durées constatées sont nettement en dec¢a de ce qui aurait pu étre obtenu en
maintenant une vitesse de combustion proche de 2 kg/h. Le role de I'utilisateur est ici central, mais
il est aussi probable que le développement d’un lit de braises plus important permette également
d’expliquer cette hausse de la vitesse. Le fonctionnement de ce type de foyer est donc plus intense
a mesure que 'on augmente la quantité de combustible impliqué.

Ces données ont ensuite été confrontées aux stigmates observés en plan et surtout en coupe.
Deux phénomeénes ont principalement été suivis (Figure 1V.38):

— Epaisseur de sédiment rubéfié;
— Epaisseur de sédiment noirci.

Dans tous les cas le sédiment est rubéfié sous les foyers. La couleur de cette rubéfaction est
plutot semblable d’un foyer a I'autre, adoptant une teinte rouge orangé se rapprochant a I'état
humide d’'un 10R4/8 (Munsell Soil Color Charts) tranchant bien avec I'encaissant, qui a I'état
naturel tire sur le brun clair proche d’'un 2.5Y5/6 (idem). Cependant cette rubéfaction présente
une certaine variabilité a la fois sur le plan vertical et sur le plan horizontal.

Sur le plan vertical, la rubéfaction affecte une épaisseur tres variable du sédiment (1,5 a 5,5cm ;
2,7 cm en moyenne), avec une limite basse assez bien marquée d'un point du vue macroscopique.
L'épaisseur de sédiment affecté semble avant tout dépendre de I'intensité de la combustion. En
effet nous avons constaté que les foyers utilisés a plusieurs reprises selon une intensité modérée
(2012B, Cet D) présente des épaisseurs de sédiment rubéfié nettement moins importantes que les
foyers ayant fonctionné a une seule reprise avec la méme quantité de combustible, mais pendant
moins longtemps (2012E, F et G ; Tableau 1V.9).

Utilisation multiple 2012B 2012C 2012D Utilisation unique 2012E 2012f 2012G
Combustible total (kg) 2*5 4*5 10*5 Combustible (kg) 10 20 50
Durée totale 314 593 1455 Durée 202 291 560
Vitesse combustion 1,92 2,05 2,1 Vitesse combustion 2,97 4,12 5,35
moyenne (kg/h) moyenne (kg/h)

Epaisseur rubéfiée (mm) 22 19 26 Epaisseur rubéfiée (mm) 33 37 55

Tableau IV.9: Comparaison de foyers a utilisations uniques et multiples.

La quantité totale de combustible ainsi que la durée de fonctionnement ne sont donc pas des
parametres permettant d’expliquer I'épaisseur de sédiment rubéfié (Tableau IV.10). C’est la mise
en parallele de ces deux éléments, sous la forme d’une vitesse de combustion, qui permet de

décrire 'intensité du fonctionnement.
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Rubéfaction max (mm)
Rubéfaction max (mm) 1
Durée (min) 0,106146788
Combustible (kg) 0,52032622
Vitesse (kg/h) 0,743870738

Tableau IV.10: Matrice de corrélation concernant la rubéfaction (toutes les expérimentations sont prises
en compte).

Pluslargement, les vitesses de combustion relativement basses (= 2 kg/h) causent une épaisseur
rubéfiée proche de 20 mm, méme en cas de réutilisation. Les vitesses de combustion plus élevées
(> 2,5kg/h) vont permettre la rubéfaction d’'une épaisseur de sédiment plus importante (jusqu’'a
55mm). Toutefois, cette augmentation n’est pas linéaire, d’autres parameétres doivent certainement
rentrer en ligne de compte : conditions météo, humidité du sol, disposition du combustible entre
autres. Le foyer 2013D par exemple présente une épaisseur de sédiment rubéfié relativement
importante (37 mm) alors que la vitesse moyenne de chacune de ses trois utilisations n’est pas
particulierement élevée (2,6 km/h).

Le cas des foyers ayant impliqué I'utilisation d’os comme combustible s’inséere plus difficilement
dans ce modele. En effet, bien que les quantités de combustible soient élevées pour des durées de
fonctionnement relativement courtes (et donc une vitesse de combustion élevée), les épaisseurs
de sédiment rubéfiées sont peu importantes. Silors de nos expérimentations nous avons constaté,
certes trés empiriquement, une chaleur émise par radiation moins importante autour de ces
foyers, il semble donc que la chaleur transmise par conduction dans I’encaissant sédimentaire
ait été également moins importante. Cela confirme les observations de I. Théry-Parisot selon
lesquelles les températures de combustion de l'os et du bois sont comparables, mais I'énergie
dispensée par I'os est bien moindre que celle du bois (os : < 1915 kcal/kg, Pinus sp. : 4618 kcal/
kg ; Théry-Parisot, 2001).

Sur le plan de la variabilité horizontale, nous avons noté que la plupart de nos foyers
expérimentaux présentaient une épaisseur de rubéfaction maximale au centre de la structure,
mais que dans quatre cas (2012D, 2012C1 2012F et 2012]) cette épaisseur était atteinte en
direction de la périphérie de la structure. Aucun élément dans le fonctionnement de ces foyers,
ou dans la nature de I'’encaissant, tel qu'observé sur le terrain ne nous permet d’expliquer cette
différence notable.

Tous les foyers expérimentaux présentent, en plus du sédiment rubéfié, un niveau de sédiment
noirci sur une épaisseur et selon une intensité variables. Ce noircissement est localisé en sub-
surface eten surface des foyers et recouvre visiblement le facies rubéfié mentionné précédemment.
Son épaisseur est trés variable (2 a 25 mm, 6 mm en moyenne) :

— Il est peu épais pour les foyers a bois (2 mm environ) sauf dans les cas du foyer réutilisé 10
fois (2012D :7 mm) et du foyer ayant fonctionné avec du bois vert résineux (2013F : 5 mm);

— Il est épais dans les foyers a os (2012H : 20 mm ; 20121 : 5 a 25 mm sil’on considere le facies
grisatre observé comme une expression du méme phénomeéne;

— Il est également épais dans le cas des foyers a bois ayant servi a la cuisson de viande (2013D:
15 mm; 2014 : 11 mm).

129



Partie IV: Référentiel expérimental

Il semble donc que la nature du combustible soit un premier facteur favorisant la mise en
place de ce noircissement. L'utilisation d’os est a ce titre particulierement opérante, mais dans
une moindre mesure I'emploi de bois vert est également a mentionner. D’autre part, la cuisson de
viande conduit elle aussi au noircissement de la partie supérieure des soles. Dans une moindre
mesure, il a été vu que le fonctionnement répété d'un méme foyer a bois pouvait conduire a
I'augmentation de I'épaisseur du fin liseré noirci qui caractérise tous les foyers a bois.

Figure IV.38: Schéma de synthese des observations conduites sur les foyers expérimentaux (épaisseurs
indicatives).
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3. ETUDE MICROMORPHOLOGIQUE DES STRUCTURES EXPERIMENTALES

L'analyse micromorphologique des structures expérimentales s’est particulierement portée

sur trois aspects interdépendants :

— Les faciés de 'encaissant des expérimentations (cf. Partie 1V.3.2)

— Les faciés d’altération thermique (cf. Partie IV.3.3)

— Les faciés noircis au sommet des soles (cf. Partie 1V.3.4)

3.1. Lames minces disponibles

Cette étude se base sur une sélection des structures présentées précédemment (cf. supra) pour

laquelle une série de 14 lames minces a été réalisée (Tableau I1V.11).

Expé.

Lame mince

| Rappel des parametres expérimentaux

Foyers bois

2012] RGT12 2012] 1 utilisation ; 5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 137 min

2013 F RGT13 2013F 1 utilisation ; 5 kg de pin vert (Pinus pinea) ; 77 min

2013 G RGT13 2013G 1 utilisation ; 5 kg de pin humide (Pinus pinea) ; 147 min
2012E 2012E 1 utilisation ; 10 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 190 min

2012 F RGT12 2012F 1 utilisation ; 20 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 291 min

2012 G RGT12 2012G 1 utilisation ; 50 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 560 min

2012 B 2012B 2 utilisations ; 2*5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 323 min
2012 ¢C RGT12 2012C 4 utilisations ; 4*5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 593 min
2012D RGT12 2012D 10 utilisations ; 10*5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 1455 min
Foyer os

20121 RGT12 20121 1 utilisation ; 5 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 3 kg d’os de beeuf fragmentés ; 118 min
2012 H RGT12 2012Ha et RGT12

2012Hb*

1 utilisation ; 10 kg os de beeuf fragmentés ; < 1 kg de pin sec (Pinus pinea) ; 131
min

Foyer bois, cuisson viande

2013D RGT13 2013D 3 utilisations pour cuisson de viande (450/900/600g ; porc) ; 3 * 5 kg de pin sec
(Pinus pinea) ; 356 min

2014 RGT14 2014 7 utilisations pour cuisson de viande (7x 700g ; beeuf) ; 7*5kg de pin sec (Pinus
pinea) ; 879 min

Divers

M1 RGT12 M1 Témoin zone expé 2012, formation sédimentaire SJ

M2 RGT12 M2a et RGT12 M2b** Zone cassage d’os, dépot d’os cassés sur §J ; 8

** Idem

* Les lames minces RGT12 2012Ha et RGT12 2012Hb correspondent au découpage d’un seul et méme bloc de sédiments orientés.

Tableau IV.11: Expérimentations, structures étudiées et lames minces correspondantes.
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Partie IV: Référentiel expérimental

3.2. Lencaissant des expérimentations

L'encaissant sédimentaire de toutes nos expérimentations correspond a la formation S] (Sables
Jaunes) définie par F. Sellami a I'occasion de la reprise des fouilles du site de Régismont-le-
Haut (Sellami in Rapport RGT 2000). Il s’agit donc du méme encaissant que celui des structures
archéologiques (cf. Partie V.3.1). Si sur le terrain il s’agit d’'une formation relativement
homogene (sables limoneux a rares passées graveleuses), d'un point de vue micromorphologique
il existe au sein de cette formation une certaine variabilité (Sellami in Rapports RGT 2000-2004 ;
Lejay, 2012). Dans les échantillons expérimentaux retenus, il a ainsi été observé deux expressions
différentes de la formation S]. Leurs caractéristiques propres sont présentées dans un premier
temps avant de discuter leurs natures et leurs relations.

3.2.1. §J « Classique »

Il s’agit du type le plus répandu au sein des différents échantillons documentant la formation
SJ.

e Microstructure et assemblage

Ce facies est relativement massif (Figure 1V.39a) avec une macroporosité dominée par
des chenaux. Des vides planaires sont quelquefois présents. La microporosité liée aux vides
d’entassement peuty étre abondante dans certaines zones en fonction de la texture. L'organisation
texturale est de type porphyrique (Figure IV.39a et b) avec localement des assemblages moniques
et/ou enauliques.

e (Constituants

La fraction grossiere est dominée par des sables tres fins a fins de quartz (50-200um ; Figure
IV.39b) avec quelques rares éléments grossiers aléatoires. Ces sables sont de formes arrondies a
subarrondies, généralementbien triés et ne présentent que peu de traces d’altération (fracturations
linéaires irréguliéres peu prononcées). De rares paillettes de mica sont observées dans la méme
gamme granulométrique. Des éléments plus grossiers sont également présents, mais en bien
moins grande proportion. Il s’agit le plus souvent d’éléments calcaires dont la nature évoque les
formations proches (calcaire coquillier notamment ; Figure 1V.39c). Il peut également s’agir de
nodules carbonatés en position secondaire ou de bioclastes liés aux formations fossiliferes locales.
Ces éléments sont de dimension variable, allant généralement des sables moyens (> 500um) aux
petits graviers (< 6mm), et présentent des formes arrondies a subarrondies.

La fraction fine est argilolimoneuse carbonatée. Elle est brun clair a grise en PPL et jaune pale
en OIL (Figure IV.39b). Elle se caractérise par une b-fabrique de type cristallique indifférenciée
et calcitique. Des inclusions de petites particules opaques (< 100um) mettent en évidence la
présence de MO amorphe partiellement minéralisée intégrée au sein de la micromasse.

o Traits pédologiques
Les traits observés dans ce faciés sont de deux types : biologique et calcitique.

Les premiers sont marqués par le creusement et le comblement de chenaux dans la masse du
sol. (Figure IV.40a et b). Les dimensions des chenaux sont variables (de moins d'un millimetre a
parfois plus d'un centimetre) de méme que les déjections qui les comblent (ellipsoides de quelques
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centaines de pm a plusieurs mm de diameétre ; Figure 1V.40). L'organisation du comblement des
chenaux est tres hétérogene d’'un cas a I'autre, on observe ainsi a la fois des pelotes de déjection
plus ou moins entassées et désagrégées, mais aussi parfois de chenaux complétement comblés
de sédiments structurés en arc (« bow-like structure »). Enfin, dans certains cas, des chenaux
entierement comblés de matériaux homogénes sont observés (comblement limoneux ou
comblement sableux par ex.). Dans de rares chenaux, des restes de tissus végétaux sont observés,
associés ou non a des déjections. (Figure IV.40c et Figure 1V.41a et c). Certaines de ces déjections
contiennent des matériaux organiques dégradés mélés aleurs constituants minéraux (associations
organo-minérales).

Les traits calcitiques sont abondants dans ce type de sol, comme cela a été noté au niveau de
la matrice fine. Ils correspondent a trois types de traits en particulier : des revétements et des
hyporevétements de la porosité et la formation de nodules (Figure 1V.41).

Figure IV.39: Expérimentations, lame mince RGT12 2012B; S] “classique” : microstructure et constituants.
a) Microstructure massive a chenaux, distribution porphyrique des fractions grossiére et fine. b) détails de
la microstructure, des constituants grossiers dominants (quartz) et de la fraction fine. c) Eléments grossiers
divers : calcaires, calcaires coquilliers, bioclastes.
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Partie IV: Référentiel expérimental

Figure IV.40: Expérimentations, lames minces RGT12 M1 et 2012C ; SJ « classique » : traits biologiques.
a) Chenal partiellement comblé de déjections. b) Chenaux comblés de matériaux hétérogeénes en cours
d’'intégration dans la masse du sol (limites diffuses). c) Chenal partiellement comblé de déjections et de
tissus végétaux dégradés. Les pelotes de déjection contiennent parfois plus de MO, plus ou moins amorphes,
que I'encaissant naturel.

Figure IV.41: Expérimentations, lame mince RGT12M1 ; S] « classique » : traits calcitiques. a)
Hyporevétement micritique d'un chenal dans lequel des restes de tissus végétaux sont visibles. b)
Comblement partiel et revétement micritique d'un chenal dans lequel des restes de tissus végétaux sont
visibles. ¢) Nodule micritique en position primaire (limite diffuse).
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3.2.2. S] a nodules carbonatés

Ce faciés reprend les grandes caractéristiques du précédent : microstructure massive,
assemblage porphyrique, constituants, traits, etc. Il s’en distingue cependant par deux aspects
qui nous paraissent pouvoir influer sur I'effet de nos expérimentations : une fraction fine plus
abondante et des traits liés a la calcite plus développés.

Il présente en effet une fraction fine plus abondante que dans le cas précédent (Figure IV.42a).
En conséquence, les assemblages moniques fins sont plus abondants tandis que les zones de sables
« lavés » le sont moins. La formation de nodules carbonatés est également plus marquée dans ce
facies, correspondant aux assemblages de nodules parfois observés sur le terrain (« poupées de
carbonates » ; Figure 1V.42b).

Figure IV.42: Expérimentations, lame mince RGT12 2012I ; SJ a nodules carbonatés : microstructure et
constituants. a) Microstructure massive a chenaux, distribution porphyrique (open porphyric) a monique
fine des constituants. b) Concentration de nodules carbonatés micritiques en position primaire.
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Partie IV: Référentiel expérimental

3.2.3. Détermination des faciés encaissants de chacune des expérimentations

A partir des éléments discutés ci-dessus, les faciés encaissants de chacune des expérimentations
ont été déterminés (Tableau 1V.12). La plupart n’en présentent qu’un seul, mais dans quelques cas
des variations latérales ou verticales entrainent la cohabitation des deux variantes de la formation
SJ.

Nom SJ « classique » SJ a nodules carbonatés
RGT12 2012] X
RGT13 2013F
RGT13 2013G
RGT12 2012E
RGT12 2012F
RGT12 2012G
RGT12 2012B
RGT12 2012C
RGT12 2012D
RGT12 20121
RGT12 2012H
RGT13 2013D
2014

RGT12 M1
RGT12 M2

R R R R R R R R s

R R R

RO DR X

Tableau IV.12: Expérimentations, détermination des faciés encaissants.
3.2.4. Interprétation

La microstructure dominante au sein de la formation SJ (massive a chenaux) et I'assemblage le
plus courant (porphyrique) indiquent que les mécanismes sédimentaires a 'origine de sa mise en
place sontliés au phénomene de colluvionnement (Miicher et al, 2010). Les matériaux constitutifs
sont peu diversifiés, arrondis et bien triés. Ils évoquent I'érosion, sous I'action de I'eau et du vent
des formations calcaires et marneuses voisines et possiblement des sols environnants (Berger et
al, 1982 ; Bon et Mensan, 2007). Quelques éléments grossiers, comme des nodules carbonatés en
position secondaire, sont significatifs sur ce dernier point, démontrant la reprise de matériaux
issus de sols déja évolués. La fraction fine est limoneuse, et ses propriétés optiques trahissent une
présence importante de calcite en son sein (b-fabrique calcitique). D’un point de vue pédologique,
'action de la faune du sol et de la flore est perceptible au travers de chenaux et de leur comblement,
de méme que les traits liés a la précipitation de calcite (nodule, revétement et hyporevétement)
indiquent une circulation de I’eau dans la porosité du sol (Kemp 1995 ; Verrachia, 2002 ; Durand
et al, 2010). Des processus biologiques peuvent également intervenir dans la formation de ces
traits (Verrachia, 2002 ; Durand et al, 2010). Dans la plupart des cas, les traits liés a I'activité
biologique ont un aspect relativement « frais », ce qui plaiderait pour une origine récente. Cet
ensemble de caractére incite a rapprocher la formation SJ a la partie profonde d’un Colluviosol
carbonaté: horizon Jpk par exemple (AFES, 2008).

Toutefois, des écarts dans I'expression de ces différents caractéres existent. Ils concernent par
exemple des variations horizontales ou verticales de la microstructure ou bien de I'assemblage.
Elles s’expliquent par des différences d’énergie lors du dépdt, mais aussi par les variations du
degré d’évolution pédologique. Ainsi la présence de zones de sables lavés et de zones ou la fraction
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fine semble plus concentrée indique des mécanismes d’illuviation/éluviation (Courty et al,, 1989).
De méme, la formation importante de nodules carbonatés au sein du faciés « a nodules » pourrait
indiquer un plus haut degré d’évolution (Wieder et Yaalon, 1982 ; Courty et al,, 1989 ; Durand et al,
2010). En conséquence, sans pouvoir véritablement parler d’horizon argilluvial (Bt ; AFES, 2008)
ou calcarique (K ; AFES, 2008), ce facies a nodules dans le S] indique que I'évolution pédologique

a pu localement étre plus marquée ou en tout cas mieux préservée.

3.2.5. Bilan

Une certaine variabilité est confirmée au sein de I'encaissant. Elle est liée a la distribution
de la fraction fine, parfois concentrée dans certains prélévements (20121 notamment), et au
développement de nodules carbonatés dans les mémes zones. Ces observations tendent a mettre
en évidence des variations latérales et/ ou verticales dans le degré d’évolution pédologique de la
formation S]. Ces différents éléments corroborent les descriptions déja faites de la formation SJ,
a savoir un dépot d’origine principalement colluviale de faible énergie (Sellami in Rapport RGT
2000 ; Bon et Mensan, 2007).

Malgré quelques variations, les substrats de chaque expérimentation présentent de nombreuses
caractéristiques communes :

— Microstructure massive a chenaux, avec une porosité moyennement développée ;

— Assemblage porphyrique dominant ;

— Fraction fine argilo-carbonatée et fraction grossiere sableuse (sables fins de quartz
dominants) ;

Peu de MO ;
— Traits pédologiques peu diversifiés : biologiques et calcitiques.

Ces conclusions permettent d’envisager la comparaison de chacune des expérimentations dans
un cadre relativement homogéne en gardant a 'esprit que certaines différences peuvent étre liées
a de légéres variations au sein de I'encaissant.
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Partie IV: Référentiel expérimental

3.3. Faciés d’altération thermique

Ces facies correspondent aux soles des foyers. Limpact de cette altération thermique sur
la fraction fine (cf. Partie 1V.3.3.1) puis sur les constituants grossiers (cf. Partie 1V.3.3.2)
est décrit avant de traiter la question de l'altération des traits pédologiques et des constituants
organiques hérités (cf. Partie [V.3.3.3).

3.3.1. Altération thermique de la fraction fine

L'altération thermique du sédiment concerne avant tout sa fraction fine. Celle-ci se traduit en
lame mince par un léger rougissement de la micromasse en PPL et son assombrissement et une
perte de réfringence en XPL (voir par exemple Figure V.39 et Figure IV.42 vis-a-vis de la Figure
IV.43). C’est en OIL que I'observation de cette altération est la plus flagrante par rapport aux facies
naturels. En effet la fraction fine argilo-carbonatée, habituellement jaune pale (Figure 1V.39 et
Figure 1V.42), prend une teinte orangée a rouge (Figure IV.43) pouvant tirer sur le brun a fort
grossissement (Figure 1V.44).

Cette altération est perceptible dans chacune des expérimentations de foyer (Figure 1V.43,
Figure 1V.44 et Figure IV.45). Le sédiment encaissant réagit, d'un point de vue qualitatif, de fagon
assez similaire, quel que soit le type de faciés naturel concerné. On peut toutefois noter que les
zones riches en fractions fines sont marquées par une coloration rouge/orangée (en OIL) plus
soutenue (Figure IV.43c).

Dans les zones particulierement riches en fractions fines, comme certains agrégats du sommet
de 2012C, l'altération thermique occasionne la formation de masses rougeatres de quelques
dizaines de micrométres au sein d’'une matrice tendant vers le brun en OIL (Figure 1V.44).

Du point de vue de I'étendue de cette rubéfaction, les différences d’épaisseur relevées sur
le terrain sont comparables a celles observées sur les lames minces. La limite inférieure entre
sédiment rubéfié et sédiment non altéré a un caractére trés diffus (Figure IV.45). A ce sujet,
il ne semble pas y avoir de différence significative entre les foyers ayant fonctionné sur un SJ
« classique » ou sur un SJ a nodules carbonatés plus riche en fractions fines.

Du point de vue de la microstructure, les fissurations sont rares au sein des facies altérés. Seul
le foyer 2013F livre un réseau de microfissures, horizontales principalement, qui dénote avec la
porosité naturelle de 'encaissant (Figure 1V.46).
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Figure IV.43: Expérimentations, lame mince RGT12 2012] ; altération thermique. a) Scan numérique de
la lame mince et position de b) et c). b) Altération thermique de I'encaissant S] « classique ». c) Altération
thermique d’une zone o la fraction fine était plus abondante.

Figure IV.44: Expérimentations, lame mince RGT12 2012C ; Altération thermique. a) Sommet de la sole
présentant des agrégats argilo-limoneux rubéfiés. b) Détail d’'un agrégat de a), noter la micromasse brune/
rouge (en OIL) et la présence de petites masses rougeatres au sein de celle-ci.
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Partie IV: Référentiel expérimental

Figure IV.45: Expérimentations, lame mince RGT12 2012G ; Altération thermique. a) Scan numérique de
la lame mince. b) altération thermique de la micromasse a différentes profondeurs (OIL).

Figure IV.46: Expérimentations, lame mince RGT13 2013F ; Légere fissuration du sédiment thermoaltéré
au sommet de I’échantillon.
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3.3.2. Altération thermique de la fraction grossieére

Les sables de quartz de la fraction grossiere ne présentent pas ou peu de traces d’altération
thermique (fissuration, vitrification, fracturation, rubéfaction ; Figure IV.47). Les critéres
mentionnés par Wattez (1992) d’opacification et de noircissement du contour des grains ne sont
pas observés.

Figure 1V.47: Expérimentations, lame mince RGT12 2012G ; Sables de quartz non altérés au sommet de
la sole.

Figure IV.48: Expérimentations, altération des éléments grossiers calcaires. a) et b) Lame mince RGT12
2012D : légére rubéfaction de graviers calcaires, a) a 8mm de la surface et b) en surface). ¢) Lame mince
RGT12 2012] : gravier calcaire proche de la surface, mais non altéré.

141



Partie IV: Référentiel expérimental

Les constituants calcaires de la fraction grossiere vont pour leur part étre ponctuellement
altérés par la chaleur (Figure 1V.48). Comme pour la fraction fine ce phénomeéne se manifeste
principalement par des teintes plus sombres en PPL et XPL et par un rougissement en OIL. Les
calcaires sont particulierement sensibles a ce processus, mais il n’affecte pas l'intégralité des
matériaux de ce type que nous avons pu observer (Figure 1V.48c). Les exemples de matériaux
grossiers thermoaltérés se concentrent dans la partie supérieure des prélévements (Figure
IV.48b), mais des éléments plus profonds peuvent également étre affectés (Figure 1V.48a).

3.3.3. Altération des traits pédologiques et des constituants végétaux hérités

L'altération thermique des traits pédologiques liés a la calcite est relativement peu marquée
dans les échantillons observés. La rubéfaction qui caractérise la fraction fine ne semble pas
affecter de facon significative les comblements et hyporevétements calcitiques (Figure 1V.49). Les
nodules carbonatés sont eux aussi peu touchés par la rubéfaction. Dans les cas ou celle-ci est
observée, ce sont les particules que contiennent les nodules qui la matérialisent sous forme de
ponctuations (opaques en PPL, brunes en XPL et orangées en OIL), la masse micritique restant
quant a elle peu modifiée (Figure IV.50).

Les traits excrémentiels liés a la mésofaune sont quant a eux affectés par 'altération de facon
plus marquée. Les déjections qui concentrent des matériaux fins (Figure IV.51) et /ou de la
matiere organique (Figure IV.52) vont ainsi étre particulierement rubéfiés et/ou brunifiés. Les
tissus végétaux en position primaire au sein de la porosité (i.e. racines) vont également pouvoir
étre dégradés (couleur brun foncé a noire en PPL, fragmentation ; Figure IV.53). Ce trait n'est
toutefois pas une spécificité des zones de sédiments oxydés.

Figure IV.49: Expérimentations, lame mince RGT12 2012G ; faible oxydation d’'un hyporevétement
calcitique par rapport a la micromasse argilocarbonatée (tirets bleus). Noter, a l'inverse, celle des deux
grains calcaires en haut des images (fleches rouges).

Figure IV.50: Expérimentations, lame mince RGT12 2012E; oxydation de particules ferrugineuses au sein
d’un nodule calcitique(fléches rouges).
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Figure IV.51: Expérimentations, lame mince RGT12 2012G ; Chenal densément comblé (dense infilling)
de déjections enrichies en matériaux fins, par la suite rubéfiées (assemblage de microphotographies ; OIL).

Figure IV.52: Expérimentations, lame mince RGT12 2012F ; Altération thermique de déjections. a) Pelotes
de déjection ellipsoidales formant un comblement lache dans un chenal (loose infilling). b) Détail d’'une
déjection rubéfiée, noter la présence de tissus végétaux dégradés et brunifiés sous I'action de la chaleur
(fleche rouge).

Figure IV.53: Expérimentations, lame mince RGT12 2012F ; tissus végétaux brunifiés dans un chenal.
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3.3.4. Interprétation

Les facies d’altération thermique observés dans les sédiments prélevés sous les foyers
expérimentaux sont avant tout ceux liés a la rubéfaction de la fraction fine. Celle-ci est marquée,
méme pour les foyers utilisés peu de temps, par la formation dans la micromasse d’oxydes de
fer bien perceptible en OIL (Stoops, 2003) comme 'hématite a partir des constituants ferreux
qu’elle contient (Wattez, 1992 ; Schwertmann, 1993 ; Canti et Linford 2000 ; Certini, 2005).
Cette oxydation affecte également certains matériaux grossiers, mais pas les sables de quartz. La
présence ou non de fer au sein de ces matériaux semble déterminante pour expliquer la présence
ou non de réaction a la chaleur. Ainsi, les quartz ou encore la calcite formant les traits calcitiques
sont, a priori, dépourvus de fer susceptible d’étre oxydé, tandis que les constituants calcaires et les
limons argileux sont des matériaux détritiques au sein desquels cet élément peut étre bien plus
abondant.

Les variations dans la répartition de la fraction fine expliquent la variabilité latérale de
I'intensité de cette rubéfaction. Au sein du foyer 2012] par exemple, les zones riches en matrice
fine présentent une couleur rouge plus soutenue que les zones de sables limoneux de S] classique.
De méme, certains comblements de chenaux par des déjections de mésofaune présentent une
rubéfaction plus marquée du fait de leur plus grande teneur en matériaux fins. Les variations
horizontales dans le degré de rubéfaction par contre ne semblent pas corrélées a des changements
au sein de I’encaissant. La limite inférieure du facies altéré est toujours tres diffuse. Le caractére
décroissant en profondeur de cette rubéfaction reflete plutét les différences de température au
sein du sol lors du, ou des, fonctionnements des foyers. Ces observations confirment le caractere
déterminant des durées de fonctionnement et les quantités de combustible dans le cadre de nos
expérimentations.

La microstructure du sol est peu affectée par le fonctionnement des foyers. Les fissurations
clairement attribuables a I'action de la chaleur (évaporation de I'’eau par exemple ; Wattez, 1992),
sont assez peu marquées dans la plupart des lames minces. Seul le foyer 2013F livre des réseaux de
microfissures pouvant se rapporter a ce phénomeéne. Dans la mesure ou les expérimentations ont
eu lieu sur un substrat relativement sec, il est possible que la porosité naturelle ait été suffisante
pour évacuer I'’eau contenue dans le sol lors du fonctionnement des foyers.

La MO héritée est quant a elle parfois altérée par le fonctionnement des foyers. Celle-ci parait
cependant plus brunifiée que véritablement carbonisée ce qui évoque des températures atteintes
dans le sol relativement basses (Wattez, 1992 ; Gonzalez-Pérez et al, 2004 ;Tableau IV.13).

En recoupant les différents registres d’observation menés sur les différents constituants de la
sole des foyers expérimentaux, les températures atteintes dans les soles n’ont pas di dépasser
les 500°C au maximum. Dans la plupart des cas, la faible altération constatée évoque méme
des températures plus proches des 300°C. La préservation de la microstructure massive du
sédiment, ou parfois sa tres faible fragmentation, indique que les températures atteintes étaient
peu élevées, inférieures a 450°C (Wattez, 1992 ; Mallol et al, 2013b). La fraction grossiéere est
peu affectée par I'altération thermique, hormis quelques graviers calcaires contenant du fer qui
se sont oxydés. L'absence d’altération des quartz indique que les températures atteintes dans le
sol sont inférieures a 500°C (Wattez, 1992). L'altération des traits pédologiques hérités est, elle
aussi, limitée. Concernant les revétements et hyporevétements calcitiques, I'absence d’altération
(par exemple la formation de chaux) indique des températures atteintes inférieures a 800°C. La

144



faible altération de ces traits, oxydation notamment, peut également résulter a la fois d’'une faible

exposition a la chaleur, mais aussi de leur composition, pauvre en fer. Certains restes de tissus

végétaux présents dans la porosité montrent une brunification pouvant résulter de leur exposition

a des températures peu élevées, inférieures a 300°C (Wattez, 1992 ; Gonzalez-Pérez et al, 2004 ;

Courty, 2012), mais il est difficile de les différencier clairement de tissus naturellement dégradés
(Stolt et Lindbo, 2010).

Ces estimations sont en adéquation avec les trés nombreux travaux portant sur la

thermodynamique des sols et des sédiments (e.g. Fenn et al., 1976 ; Wells et al,, 1979 ; Debano,
1998 ; Canti et Linford, 2000 ; Aldeias et al, 2016a ; cf. Partie 11.2.2) qui ont démontré que
les propriétés physico-chimiques de la plupart des sols limitent la montée en température en

leur sein. Dans la plupart de structures ouvertes, les températures atteintes en surface sont

fréquemment supérieures a 700°C, mais celles mesurées a l'intérieur du sédiment sous-jacent

excédent rarement les 300 °C a quelques centimetres de profondeur.

<300°C 300- 450 °C | 450-500 °C | 500-700 °C > 600 °C
Matériaux argilo- Evaporation de Oxydation ou réduction du fer, perte de réfringence Destruction
limoneux I'eau des 100°C de matériaux
(fissuration) argileux (800°C),
vitrification
(>1000°C)
Quartz vitrification, Fracturation
opacification,
contours noirs
Calcaire/ calcite Faible oxydation, fissuration Fracturation et A plus de 800°C :
désagrégation; formation de
altération de la chaux
calcite; oxydation
du fer et de la MO
Gres Oxydation du fer, Fracturation
fissuration
Schiste Délitement, couleur brune a orangée
Silex Lustre Rubéfaction, blanchiment, craquellement Eclatement, fracturation
Végétaux/litiere/ Brunification/ Pseudocarbonisé/ Disparition SOM ; Cendres blanches
OM du sol carbonisation/ Cendres brunes / Cendres noires a
Charring / aromatisation grises
caramelization
Os Couleur blanc/ivoire ! Brunissement puis Couleur gris beige a grise Couleur blanche
noircissement
Coprolithe Brunification/ Matrice jaune, constituant organique Matrice beige, Perte
carbonisation carbonisé cendres d’organisation,
caractere fondu
Coquilles de Couleur brune Couleur bleue Couleur grise Couleur blanche
gastéropode
(aragonite)

Tableau IV.13: Principaux critéres macro- et microscopiques d’évaluation du degré d’altération
thermique de matériaux communément associés aux foyers préhistoriques. Les indications de températures
représentent un ordre de grandeur et non des valeurs absolues (d’aprés Wattez, 1992 ; DeBano et al, 1998 ;
Tiffagom, 1998 ; Murad et Wagner, 1998 ; Gonzalez-Pérez et al, 2004 ; Certini, 2005 ; Reiche et al, 2012 ;
Hanson et Cain, 2007 ; Mallol et al, 2013b).
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Partie IV: Référentiel expérimental

3.4. Facies noircis de surface et subsurface

Les observations de terrain ont montré que le fonctionnement des foyers expérimentaux
occasionnait la formation d’un liseré noiratre au sommet des soles (cf. Partie IV.2). Ceux-ci sont
d’épaisseurs variables, de quelques millimétres a plus d'un centimetre dans le cas de foyers a os.

3.4.1. Facies noirdtres des foyers a bois

Les foyers ayant fonctionné avec du bois se distinguent visuellement par un fin liseré noiratre
au sommet de leurs soles. L'épaisseur de ce facies est relativement faible, allant de 0,5 a 2
millimétres pour les foyers ayant fonctionné a une seule reprise (2012], 2013F 2013G, 2012E,
2012F et 2012G ; Figure 1V.54a) et jusqu’a 5 millimetres pour les foyers a utilisations multiples
(2012B, 2012C et 2012D ; Figure 1V.54b).

En lame mince, ce liseré noiratre se caractérise par un assombrissement (en PPL) et une perte
de réfringence (en XPL) de la micromasse (Figure 1V.54). En OIL, les zones concernées sont brunes
a noires (Figure IV.54). La fraction grossiére, quartz comme calcaires, parait trés peu affectée
par ce phénomeéne. De méme, dans la macroporosité du sol on ne retrouve pas de trace de ce
noircissement (absence de revétement par exemple).

A fort grossissement, ce noircissement apparait comme hétérogéne, affectant uniquement la
micromasse (Figure IV.55).

Ces changements de propriétés diminuent en profondeur. Le contact avec le facies sous-
jacent, thermoaltéré, est donc diffus et progressif et peut s’étendre sur plusieurs dizaines de pm a
plusieurs millimetres. Par ailleurs, une certaine variabilité latérale et verticale est observée dans
I'expression de ce noircissement, par exemple sur la lame RGT13 2013F (Figure IV.56) ou 2012D,
avec des zones qui sont brunies plutot que noircies.
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Figure IV.54: Expérimentations, noircissement du haut de soles de foyer ayant fonctionné avec du bois. a)
Lame mince RGT12 2012] etb) Lame mince RGT12 2012D.

Figure IV.55: Expérimentations, lame mince RGT12 2012], détail du haut noirci de la sole.

Figure IV.56: Expérimentations, scan numérique de la lame mince RGT13 2013F ; noter le sommet de la
sole, noirci a droite et bruni a gauche.
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Partie IV: Référentiel expérimental

3.4.2. Facies noirdtres des foyers bois et os

Dans le cas des deux foyers ayant fonctionné avec de 'os en guise de combustible (20121 et
2012H), le sommet des soles présente une couche noire nettement plus épaisse que dans le cas des
autres foyers (20121:5a 25 mm et 2012H : 16 mm). Dans le cas de 2012], cette partie supérieure
de la sole présentait par endroit une couleur grisatre qui dénotait avec les observations menées
sur les autres foyers expérimentaux.

Le sommet de ces soles est fortement noirci. La micromasse prend une teinte brune a noire
en PPL, elle est opaque en XPL et ne montre plus de signe de biréfringence. Enfin en OIL, les
zones concernées présentent une couleur noire (Figure IV.57). Si en OIL ce noircissement est
relativement homogene, en XPL il est flagrant que certains agrégats sont plus fortement noircis. 1l
s’agit souvent de pelotes de déjection ou la fraction fine était plus abondante que dans I’encaissant
massif (Figure IV.57). La microstructure de ce faciés est en partie microagrégée en surface, mais
il est difficile de dire s’il s’agit d'un effet de l'altération thermique ou bien d’'un artefact lié au
creusement de la fosse d’expérimentation (Figure [V.57b). La fraction grossiere sableuse n’est pas
affectée par ce noircissement hormis sous la forme de revétements noiratres a leur périphérie
(Figure IV.57c).

Lintensité de ce noircissement diminue progressivement en profondeur, participant a la mise
en place d’une limite tres diffuse entre un facies noirci et un faciés rougi avec un intermédiaire
brun (Figure IV.58 et Figure IV.59).

Dansle cas du foyer 2012, des revétements de MO amorphe de teinte orangée en PPL et opaques
en XPL sont observés ponctuellement (Figure [V.60a). Ils sont localisés au niveau du contact entre
le facieés le plus noirci (en haut) et le faciés brunifié et occupent les vides créés par la porosité du
sol. Il s’agit de matériaux colloidaux relativement homogénes (monomorphic amorphous OM).
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Figure IV.57: Expérimentations, lame minceRGT12 2012H a et b. a) Sommet noirci de la sole et sédiment
sous-jacent bruni. B) Détail du sommet noirci de la sole, noter la microstructure agrégée. c) Revétements
noirs de grains de quartz (fleches rouges).
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Partie IV: Référentiel expérimental

Figure IV.58: Expérimentations, lame mince RGT12 2012Hb ; Organisation des différents faciés sur un
substrat type SJ « classique » (assemblages de microphotographies).

Figure IV.59: Expérimentations, lame mince RGT12 20121 ; Organisation des différents faciés sur un
substrat type S] « a nodules carbonatés » (assemblages de microphotographies).
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Figure IV.60: Expérimentations, lame mince RGT12 20121 ; revétement organique amorphe. a) Revétement
organique amorphe discontinu de la paroi d’'un chenal. La MO qui le compose est partiellement brunifiée ce
qui explique sa couleur. b) Détail du précédent, noter que le revétement organique recouvre des grains de
calcite, formant eux aussi un revétement de la paroi du chenal.

Figure IV.61: Expérimentations, lame mince RGT13 2013D ; Variabilité latérale du faciés noirci
(Assemblage de microphotographies).
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Partie IV: Référentiel expérimental

3.4.3. Facies noirdtres des foyers a bois et cuisson de viande

Dans le cas des foyers ayant servi a la cuisson de viande (2013D et 2014), le noircissement de
la partie supérieure est également significatif. Il affecte le premier centimetre de la sole de 2013D
et de 2014. Cette épaisseur est donnée a titre indicatif puisque les limites inférieures de ces facies
noircis sont, notamment pour 2013D et comme dans le cas des foyers a os, diffuses et évoluent
en profondeur vers un faciés brunifié. Ce dernier évolue lui-méme progressivement vers le facies
rubéfié.

D’'un point de vue optique, ce noircissement se manifeste de la méme facon que décrite
précédemment pour les foyers a os. On peut noter que dans le cas du foyer 2013D, une certaine
variabilité latérale est observable. En effet, la partie droite de la lame présente la succession de
faciés noirci/bruni/rubéfié /naturel tandis que dans la partie gauche, le faciés noirci est quasiment
absent (Figure IV.61).

3.4.4. Remarque sur les résidus de combustion

Bien que notre étude ne porte pas particulierement sur cet aspect, et malgré un échantillonnage
centré sur d’autres problématiques, certaines lames minces de foyers expérimentaux documentent
les résidus liés a leur fonctionnement et a leur utilisation. Il s’agit particuliérement des lames
minces 2012B, Cet D, 2013D et 2013F.

Si les descriptions de résidus liés a 'utilisation du bois et/ou de I'os sont abondantes dans la
littérature, celle de résidus liés a la cuisson de viande nous parait plus rare. A ce titre, lalame mince
2013D permet d’apporter quelques éléments, certes de maniére ponctuelle, sur la morphologie de
ce type de résidu.

Il s’agit d’éléments de taille relativement variable présentant une matrice opaque et une
structure spongieuse (Figure 1V.62). Ces carbonisats se différencient des charbons de bois ou d’os
par le caractére aléatoire de la dimension des nombreux vides vésiculaires qu’ils comportent. Ces
carbonisats sont désignés dans la littérature de langue anglaise de diverses facons : fat blubber
(Braadbartet al., 2012), fat-derived char (Mentzer, 2014 ; Mallol et al, 2013b), bone-char (Miller et
al., 2010) ou encore vesicular char (Goldberg et al,, 2009) et sont interprétés comme des résidus
reflétant des MO animales carbonisées lors du fonctionnement de foyer. Signalons que, méme si
la lame mince 2014 ne permet pas d’apporter de précision sur cette question, des macrorésidus
similaires ont été observés a la surface de la sole du foyer 2014 lors de sa fouille (Figure 1V.63).
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Figure IV.62: Expérimentations, lame mince RGT13 2013D ; résidus de combustibles. a) Carbonisat (Fat-
derived char), noter la porosité vésiculaire distribuée aléatoirement. b) Pour comparaison un charbon de
bois (Pinus pinea) dont la porosité réguliére reflete la structure anatomique du bois.

Figure IV.63: Foyer expérimental 2014, encroitement carbonisé a la surface de la sole.

3.4.5. Enrichissement en MO animale amorphe non altérée (M2)

Le sommet de la lame mince provenant de I'expérimentation M2 présente peu de différences
avec le facies naturel de I'encaissant. Tout au plus peut-on noter un léger assombrissement des
premiers millimétres en PPL et XPL (Figure IV.64). En OIL, aucune variation n’est observable. A fort
grossissement la présence de zones plus brunes au sein de la micromasse explique les quelques
variations observées.

Nous pouvons également noter la présence de quelques concentrations de MO amorphe
partiellement oxydée au sein de la porosité du sol et parfois imprégnant ou recouvrant des
éléments grossiers (Figure 1V.64b). Cependant ces éléments sont rares et peuvent aussi bien
découler de notre expérimentation que de la présence naturelle de MO au sein de la formation SJ
comme cela a été noté plus haut.
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Partie IV: Référentiel expérimental

Figure IV.64: Expérimentations,lame mince RGT12 M2b; a) Sommetdu sédimentimprégné de MO animale
non altérée thermiquement, noter I'absence de distinction avec I’encaissant naturel. b) Détail du sommet
du précédent, noter la présence rare de MO associée aux constituants grossiers. L'aspect « poussiéreux » est
causé par des particules d’abrasifs utilisés lors de la fabrication de la lame mince.

3.4.6. Interprétation

Dans chacun des foyers expérimentaux, la combustion occasionne un noircissement de la
partie supérieure de la sole. Cependant ce phénomene n’est pas homogene d’un foyer a I'autre, ni
méme au sein d’'un méme foyer.

En effet une grande variabilité existe dans I’expression de ce noircissement que ce soit du point
de vue quantitatif (épaisseur de sédiment affecté) ou qualitatif (nature du noircissement).

Celui-ci est limité dans le cas des foyers ayant fonctionné avec du bois, et trois processus
expliquent ce noircissement : laréduction des constituants ferreux de la matrice fine, I'altération de
la MO héritée et un apport superficiel en résidus de combustion. La matrice fine argilo carbonatée
est riche en fer, comme I'a montré son oxydation sous l'effet de la chaleur (cf. supra). Cependant,
il est possible que localement celui-ci soit réduit au lieu d’étre oxydé. Les facteurs permettant
d’expliquer ce processus sont le manque d’oxygene et la présence de MO (Schwertmann, 1993).
Or ce sont justement des conditions qui sont réunies au sommet d'une sole de foyer durant son
fonctionnement. Le brunissement et la carbonisation du peu de MO que contient naturellement
I'encaissant peuvent également étre proposés pour expliquer ce noircissement (Wattez, 1992 ;
Gonzalez-Pérez et al., 2004 ; Mallol et al., 2013a). Enfin, un dépo6t de résidus de combustion fins et
tres carbonés est observé en surface et sur quelques dizaines de microns. Cependant, 'absence de
revétement de ce type de matériaux dans la porosité du sol montre que la circulation de ce type de
résidus reste superficielle sauf peut-étre dans le cas du foyer 2013F. Celui-ci, ayant fonctionné avec
du bois vert résineux, et présentant un facies noiratre brunifié plus développé, pourrait évoquer
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un enrichissement en MO en lien avec de la résine contenue dans le bois et par la suite altérée
par la chaleur, mais I'observation microscopique livre peu de précision a ce sujet. Globalement, la
caractérisation par la micromorphologie de ce noircissement reste donc assez hypothétique.

Dans le cas des foyers a os, le noircissement est nettement plus marqué et affecte une
épaisseur considérable. La fraction fine est noircie et certains constituants grossiers présentent
des revétements noiratres également. La présence de MO amorphe, plus ou moins altérée, est
également attestée sous forme de revétements dans la porosité. Ces différentes caractéristiques
s’écartent donc de 'altération thermique habituelle de la formation SJ. Un apport significatif en
MO depuis le combustible osseux permet d’expliquer ce phénomeéne :

— Une imprégnation de la micromasse et d'une partie de la porosité par des fluides provenant
du combustible osseux ;

— Laltération thermique de cette MO sous l'action de la chaleur du foyer, provoquant sa
brunification puis son noircissement. Visiblement cette altération décroit en profondeur
(faciés brunifié) appuyant I'idée que la MO va se dégrader sous l'effet de la chaleur qui elle-

méme décroit en profondeur.

Dans le cas du foyer 2012I, certains des revétements organiques amorphes observés sont
liés a ce processus. L'attribution de ce type de trait a la décomposition et I'humification de MO
végétale (Stolt et Lindbo, 2010) parait impossible compte tenu du contexte pédologique. Par
contre, les écoulements de fluide graisseux sur et dans le sédiment de foyer ont été observés
durant I'expérimentation (cf. Partie IV.2.4) et sont par ailleurs mentionnés par Wattez (1992 :
Fig. 107), Sellami (Rapport RGT 2006), Hérisson (2012) ou plus indirectement par Brodard et al,
(2015 : p. 9) dans des travaux comparables.

Les cas des foyers a bois ayant servi a la cuisson de viande rappellent le cas des foyers a os,
mais avec un noircissement moins marqué du haut de la sole. Méme si un apport en MO lié au
fonctionnement peut étre envisagé, il parait limité par rapport aux expérimentations avec de I'os.
Notons que la présence de fat derived-char, permet d’évoquer une dégradation de la MO issue
de la viande dans la partie aérienne des foyers (au niveau du lit de braises notamment). Cette
combustion d’une partie de la MO animale avant méme son contact avec le sédiment pourrait étre
I'un des facteurs expliquant ce moindre noircissement des sommets de sole de foyer ayant servi a
la cuisson.

Le fonctionnement de foyer implique dans tous les cas la formation d’un facies noiratre
recouvrant le sommet de la sole rubéfié. Cependant en fonction du type de combustible ou bien
d’utilisation, ce facies peut étre de plusieurs natures.

— Dans le cas des foyers a bois, il correspond a la réduction de la fraction fine et dans une
moindre mesure a la brunification ou la carbonisation de la MO du sol. Au sommet de la
sole, un liseré tres noir peut correspondre a un dépot de résidu de combustion particulaire
comme de la suie.

— Dans le cas des foyers a os et ayant servi a la cuisson de viande, le noircissement du haut des
soles est bien plus marqué et est causé par un apport de MO en lien avec le fonctionnement
des structures de combustion : écoulement de fluide depuis les os ou la viande. Ces fluides
percolentla porosité du sol ou ils sont brunifiés ou carbonisés en fonction de la température.
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Ils sont par exemple observés sous forme de revétements amorphes dans les chenaux.

Le cas de l'expérimentation M2 démontre qu’en l'absence d’altération thermique, ces

imprégnations de MO sont quasiment imperceptibles en lame mince.

3.5. Syntheése

L'étude micromorphologique a permis de proposer les interprétations suivantes (Figure IV.65):

— L'altération thermique du sédiment se manifeste surtout par I'oxydation de la fraction fine,

causant sa rubéfaction selon une épaisseur variable en fonction de la durée, de I'intensité et
du nombre d’utilisations.

Des faciés noircis et/ou brunis sont observés en subsurface. Ils correspondent a deux
phénomeénes liés a différents parameétres expérimentaux :

Dans le cas de foyer ayant fonctionné avec du bois, une fine couche en subsurface peut
correspondre a un dépot de suie. Toutefois ce mécanisme d’enrichissement ne parait pas
étre trés important (absence de revétement par ex.) dans la plupart des cas. Un facies plus
épais apparait lorsque le nombre d’utilisations augmente. Cela a pu entrainer un dépét plus
conséquent de résidus de combustion en surface, favorisant la réduction de sédiment sous-
jacent.

Dans le cas de foyers ayant fonctionné avec de 'os comme combustible, ou ayant servi a la
cuisson de viande, le noircissement et la brunification correspondent a un enrichissement
en MO par un phénomene de percolation dans la micromasse et la porosité du sol. C’est cette
MO, ensuite brunifiée puis carbonisée sous I'effet de la chaleur, qui cause le développement
d’un épais facies noiratre au sommet de soles de foyers concernés.

Figure IV.65: Schéma de syntheése, organisation des différents faciés en fonction des différents types
d’expérimentation. Les épaisseurs des facies sont données a titre indicatif.

156



4. ETUDE GéOCHIMIQUE DES STRUCTURES EXPERIMENTALES

4.1. Structures sélectionnées et échantillons

En fonction des résultats précédents et de nos problématiques archéologiques, nous avons
échantillonné une partie des structures expérimentales afin de les soumettre a une série d’analyses
complémentaires pour caractériser la MO contenue dans chacune de ces structures. L'approche se
veut a la fois quantitative (%COrg via AE) et qualitative (séparation et identification des composés
par CG-SM et py(TMAH)-CG-SM (Tableau IV.14).

Le préalable a ce travail était de caractériser le « bruit de fond » local au moyen d’un échantillon
témoin (M1).

Par ailleurs chaque structure expérimentale a fait 'objet de deux prélévements conjoints :

— Le premier (I) correspond au faciés sous-jacent macroscopiquement et
micromorphologiquement non altéré par nos expérimentations

— Le second (II) correspond aux faciés supérieurs altérés par nos expérimentations.

Les expérimentations M2, 2012], 2012H et 20121 ont été échantillonnées selon ce mode
et comportent donc un échantillon « témoin » (I) et un échantillon « altéré » (II). Dans le cas
de I'expérimentation 2014, un échantillonnage plus étendu a été effectué en prélevant, en plus
de I'encaissant non altéré (I), divers facies altérés (Ila, IIb, Ilc et IId) afin de tester la variabilité
du signal géochimique au sein d’'une méme structure. Pour mémoire : I'expérimentation M2
correspond au dépdét d’os fragmentés de beeuf sur le sol pendant une semaine, le foyer 2012]
a fonctionné avec uniquement du bois, le foyer 20121 avec un mélange de bois et d’os, le foyer
2012H avec uniquement de I'os et le foyer 2014 a servi a 7 reprises pour la cuisson de viande (cf.
Partie 1V.2)

Du fait du caractere trés similaire et redondant des échantillons de sédiments sous-jacents (I)
avec le témoin M1, ceux-ci ne feront pas I'objet d'une présentation détaillée hormis dans I'analyse
des teneursen C_ .

org

Le tableau suivant (Tableau [V.14) résume donc les échantillons exploités pour cette étude. Une
partie de ces résultats a fait I'objet d'une publication (Lejay et al, 2016), la correspondance des
dénominations utilisées est également précisée.
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Partie 1V: Référentiel expérimental

Résultats présentés ici
Structure | Sous Description Lejay et al.,, 2016 %C.,rg %N | CG-SM | Py(TMAH)-
ech. CG-SM
M1 Témoin zone expé 2012 Control X X X
M2 I Encaissant sous imprégnation MO os X
)i Imprégnation MO os Soil with bone OM X X X
2012] 1 Encaissant sous sole foyer 2012] X
I Sédiment sole foyer 2012] Wood fire X X X
2012H I Encaissant sous sole foyer 