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Etude d’inclusions végétales dans des tessons de poterie
ou des matériaux de construction

Apport d’'une nouvelle méthode d’étude

CLAUDE SESTIER (), REMI MARTINEAU, AURELIEN PERCHERON, SYLVIE SPOHR,
DELPHINE FREHEL, JEAN-PIERRE COUVERCELLE

INTRODUCTION

La restitution des pratiques agraires passées et
des techniques de transformation des récoltes fait
appel a I'étude de restes botaniques et releve tres
souvent de la carpologie archéologique (Bouby
2000) et plus généralement de la paléobotanique.
Il est possible, sous réserve de croiser de fagcon
critique les nombreuses données issues de disci-
plines parfois éloignées (comme I'ethnologie), de
révéler certaines pratiques agricoles et pastorales
des populations passées.

[l apparait nécessaire de disposer de techniques
spécialisées pour I'étude de ces restes botaniques,
et pouvoir les replacer dans un contexte permettant
leur interprétation correcte. Il s’agit par exemple
de pouvoir distinguer une paléobiocénose d’'une
thanatocénose:la premiere est composée de restes
d’'une communauté végétale conservés en ensem-
ble“clos” (par exemple une récolte de céréales avec
ses plantes adventices),la seconde est formée dans
un milieu ouvert et soumise a des remaniements
taphonomiques.

La connaissance des associations végéta-
les décrites par la phytosociologie (Guinochet,
Vilmorin 1973) est donc fondamentale pour le
paléobotaniste et permet d’obtenir des infor
mations sur I’environnement passé et sur les

conditions d’évolution des végétaux. Lhistoire
de leur domestication a pu étre ainsi reconstituée
(Damania et al. 1998; Zohary, Hopf 1994). En particu-
lier, une communauté végétale est plus typique
d’un habitat qu’une espece isolée, car elle forme
un systeme complexe qui réagit a divers facteurs
limitants comme la lumiere (voir le systeme des
types végétaux de Raunkier) et les facteurs nutri-
tifs du sol (Ellenberg 1988). Ceci plaide donc
pour la réalisation d’échantillonnages les plus
complets possibles de restes végétaux, des plus
grands aux plus petits (Gasse, Soulié-Marsche
2002 ; Girard et al. 2002): restes d’enveloppes de
grains ou de structures équivalentes (carpologie),
restes de structures carbonisées (anthracologie).
Les ultimes traces positives de végétaux peuvent
étre des pollens et des spores (palynologie), des
phytolithes (Pearsall 1982 ; Hastorf, Deniro 1985)
ou des grains d’amidon (Balme,Wendy 2002).

L'assemblage de restes botaniques peut parfois
témoigner de procédés techniques liés par exem-
ple aux méthodes de récolte et de transformation
des végétaux (Anderson ef al. 2003), et peut donc
éclairer certains aspects de la culture matérielle.
Ces restes végétaux macroscopiques sont de nature
tres diverse et doivent étre isolés et traités selon des
méthodes spécifiques qui sont rappelées brieve-
ment dans ce qui suit.

WIETHOLD (J.) dir — Carpologia. Articles réunis a la mémoire de Karen Lundstrém-Baudais. Actes des rencontres d'archéobotanique organisées par Bibracte,
Centre archéologique européen, et le Centre de Recherches Archéologiques de laVallée de I'Oise, 9-12 juin 2005, Glux-en-Glenne. Glux-en-Glenne : Bibracte,

2011, p.207-220 (Bibracte ; 20).
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INDICATIONS METHODOLOGIQUES
ET TECHNIQUES

Les sources de restes “végétaux”
et organiques structurés (tissus, organes)

Restes carbonisés

lls constituent une source importante — sinon
exclusive — de matériel dans certains sites archéo-
logiques. Leur faible densité permet de les trier
par flottation dans l'’eau. La conservation des
structures végétales et des formes est obtenue par
une pyrolyse ménagée (180-280°C pour le bois),
entrainant pour les tissus lignifiés une réticulation
et une meilleure résistance a la dégradation. Les
restes botaniques non ligneux (céréales et herba-
cées) sont donc généralement mal conservés, sauf
dans des environnements tres particuliers. Ceci est
confirmé par des expérimentations (Wright 2003)
qui montrent qu’'une carbonisation peut étre suivie
d’'une dégradation différentielle selon les parties
anatomiques concernées. La matiere organique est
fortement modifiée des 250 °C (Johnson et al. 1998),
la cuisson vers 750°-800 °C entraine leur carbonisa-
tion complete.ll se peut cependant qu’une cuisson
de courte durée permette une conservation d’élé-
ments végétaux au coeur du tesson sous forme d’un
pyrolysat, mais cette opportunité de conservation
est rarement rencontrée et encore plus rarement
exploitée. Le cas le plus fréquent pour les poteries
est donc une dégradation totale des éléments orga-
niques qui laissent alors une empreinte en “négatif”.
Enfin, des encroltements carbonisés d’aliments
adhérant aux parois des récipients peuvent parfois
conserver des structures mais ce sont généralement
des molécules organiques qui subsistent et peuvent
etre analysées (Regert et al. 1999).

Conservation sans carbonisation

La conservation en milieu anaérobie aquatique
est facilitée pour les parties lignifi€es et pour les
celluloses, particulierement en présence d’acides
humiques et fulviques, et surtout en I'absence de
certaines communautés de micro-organismes assu-
rant leur dégradation (Powell et al. 2001; Canfield
1994).La conservation en milieu sec ou tres froid est
de méme assurée par I'absence de développement
des micro-organismes. Parfois, les restes organiques
peuvent étre imprégnés de sels minéraux (Mc Cobb
et al. 2003) ou plus rarement par des oxydes métalli-
ques (textiles au contact d’objets métalliques).Cette
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minéralisation peut aussi étre d’origine bactérienne
(Boquet et al. 1973) ce qui nécessite un environ-
nement humide au sein duquel les sels minéraux
peuvent étre mobilisés; il s’agit généralement de car-
bonates. Ces différents mécanismes de conservation
peuvent interférer, comme cela a été observé pour
des fibres tissées (D’Orazio et al. 2000).

Disparition totale des structures

L'absence de conservation de restes en
positif ne signifie pas pour autant que toute infor-
mation est perdue. La présence de végétaux peut
se manifester sous forme de vides et empreintes,
exceptionnellement remplis par des minéraux qui
les fossilisent. Nous proposons ici une “fossilisa-
tion” artificielle en utilisant des polyméres comme
matiere de remplissage. Ce procédé est appliqué
a I'étude de matériaux archéologiques habituelle-
ment sous-exploités,comme des tessons dégraissés
au végétal ou des matériaux de construction.

Les sources archéobotaniques actuellement
sous-exploitées

Présence accidentelle ou anthropique ?

La présence d’éléments végétaux dans des
sédiments argileux peut donc se produire soit
naturellement, soit de facon accidentelle mais non
fortuite (sol avec restes de végétaux, indices de
présence d’animaux domestiques). On peut ainsi
observer la présence d’éléments végétaux dans les
déjections animales, conservées en “coprolithes”
(Rhode 2003), ou recyclées en mélange avec des
matériaux argileux (utilisation des déjections de
ruminants). Lors d’'un apport volontaire de végé-
tal dans des matériaux argileux, on a un véritable
“dégraissant” (Constantin, Kuijper 2002 ; Van Zeist
et al. 2003) dont I'’étude intéresse autant I’'archéo-
botaniste que I'’ethnologue des techniques (Sillar,
Tite 2000 ; Cumberpatch et al. 2001).

Pour des matériaux destinés a la construc-
tion ou a la poterie, la présence d’empreintes
a déja été mentionnée, par exemple pour des
Graminées (Helbaeck 1948; Willcox, Fornite 1999)
ou des Bryophytes (Constantin, Kuijper 2002).
Dans certains cas, c¢’est toute une flore a vocation
alimentaire qui a pu étre reconstituée (Klee et al.
2004).Le moulage d’empreintes a permis d’obtenir
des positifs facilitant une détermination botanique
(Méader 1996 ; Richter 2002). Cependant, les échan-
tillons utilisés ne sont exploités qu’en surface,alors
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que le volume occupé par le végétal dans le tesson
est parfois important (20% en volume), comme
cela a été observé pour des tessons néolithiques
(Vanmontfort 2005), par ailleurs étudiés dans cet
article. Par conséquent, une grande partie des infor
mations correspondant aux empreintes situées
au coeur des échantillons céramiques n’est pas
exploitée.

Ces matériaux composites posent donc un
probleme spécifique d’étude, puisque les éléments
végétaux ont trés souvent disparu, soit par une
dégradation naturelle, soit apres cuisson a haute
température.lls représentent cependant une source
treés particuliere d’éléments végétaux qui souvent
ont été sélectionnés pour leurs propriétés spéci-
fiques (ils permettent un chainage de la matrice
minérale plastique). Ils peuvent indirectement
témoigner de ressources végétales locales et de cer
taines stratégies techniques pouvant nous éclairer
sur des traditions culturelles. Leur étude est donc
intéressante a plusieurs titres.

Etat de la question concernant le chainage
des matériaux plastiques par des végétaux

Lincorporation d’éléments fibreux et en par
ticulier végétaux dans des matériaux plastiques a
I'état humide (chainage) est connue sur tous les
continents, tant pour les matériaux de construction
que pour la poterie (Tsetlin 2003; Sestier 2005). Il
peut s’agir de poterie domestique ou technique
(creusets métallurgiques). Enfin, les liants miné-
raux comme les mortiers ou le platre peuvent aussi
étre chainés avec des éléments végétaux (Bittner
2003). Les plus anciennes origines de cette tech-
nique sont a trouver dans des récipients en platre
fibré du Néolithique du Moyen-Orient (Maréchal
1982) et plus classiquement dans les techniques
de construction au Néolithique (Daune-Le Brun,Le
Brun 1996;2003).

Ces matériaux de construction en terre chai-
née au végétal (Dethier 1986; Houben 1989) qui
procedent de techniques tres variées sont une tres
importante source de restes botaniques en négatif,
comme probablement les structures de sol en terre
“battue”. Ces restes ne sont cependant pas si excep-
tionnels dans certaines régions assez seches mais
ne sont pas assez exploités.

Objectifs et moyens de l’étude de restes
végétaux sous forme de “vides”

Plusieurs objectifs peuvent donc étre dis-
tingués: une détermination botanique et une
détermination “technologique” (quantité de
végétal dans les matériaux composites, mode de
préparation). Dans les deux cas, il est possible
que les éléments végétaux laissent une empreinte
en négatif, d’autant plus détaillée et fine que le
sédiment encaissant sera fin. La dimension des
particules d’argile étant tres petite (< 2 microns),
la préservation fine de structures en surface d’'une
empreinte est possible. Par ailleurs, la préserva-
tion de structures fines de tissus, conservées par
substitution des composés organiques par des
minéraux (Boyce et al. 2002) n’est pas attendue
pour les matériaux étudiés ici; le végétal laisse
généralement un vide apres disparition.

La détermination des restes botaniques et
leur préparation avant inclusion dans la matrice
minérale sont nécessaires pour distinguer une
présence accidentelle ou intentionnelle. Une telle
démonstration n’est pas toujours facile et nécessite
tout d’abord une détermination correcte des restes
en question. La quantification des végétaux dans
ces matériaux intéresse le technologue mais ne
peut se faire qu’'apres détermination de la nature
de ces restes: leur volume apparent dépend des
transformations subies au cours du mélange plas-
tique. Quel que soit le mode d’imagerie disponible
(méme le plus simple comme une comparaison
visuelle avec une charte; c¢f Matthew et al. 1991),
il faut disposer d’'une technique qui permette de
révéler I'intégralité des porosités dues a la présence
d’éléments végétaux.La comparaison a des échan-
tillons de référence doit tenir compte de la nature
du végétal et de sa fragmentation, ce qui nécessite
une connaissance des procédés utilisés pour réali-
ser le mélange.

Il faut aussi savoir reconnaitre les fissures et les
défauts d’assemblage des éléments argileux entre
eux (structures),ainsi que des vides de dissolution
(par exemple d’inclusions carbonatées).Le premier
objectif de I'imprégnation par des polymeres est
donc de remplir I'intégralité de la macroporosité et
permettre une observation facile de ces vides.
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UN TRANSFERT DE TECHNOLOGIE VERS
L'ETUDE DE MATERIAUX ARCHEOLOGIQUES:
L'IMPREGNATION PAR DES POLYMERES

Imprégnation par des polymeéres
et exploitation de I’échantillon

Principes généraux de l'imprégnation
par des polymeéres

L'étude des macroporosités a 'aide de poly-
meres fluorescents est connue en science des
matériaux (Etienne, Lefournier 1967; Baraka-
Lokmane 2002; Soroushian et al 2003). Elle
apparait comme une méthode de choix par sa
relative simplicité de mise en ceuvre et sa compa-
tibilité avec la production de lames minces pour
les études pétrographiques (Rice 1987; Echallier
1984), ce qui devrait faciliter son adoption par les

.
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archéologues désirant étudier la technologie de
ces matériaux composites et plus généralement la
technologie céramique.

Une grande variété de produits sont disponibles
pour imprégner des matériaux poreux (Ehrenstein,
Montagne 2000; Salins, Ringrose-Voase 1994). Leffet
attendu est généralement un renforcement par un
polymeére résistant. Les premieres applications en
biologie (Glauert, Glauert 1958) se sont étendues
en science des matériaux et des sols (c¢f par exem-
ple Ftienne, Lefournier 1967 Salins, Ringrose-Voase
1994; Soroushian et al. 2003). Plusieurs familles
“chimiques” (communément appelés résines Epoxy,
résines Acryliques et résines Polyester) sont utilisa-
bles (Wang, Schiewind 1985), 'imprégnation suivant
les mémes étapes: déshydratation (Salins, Ringrose-
Voase 1994), imprégnation par le pré-polymere,
polymérisation. L'imprégnation sous vide est tres

E M = Michelsberg
ER = Epi-Roessen

m NM = Néolithique Moyen
C=Cerny

D'aprés Constantin & Kuijper 2002

I Répartition des sites néolithiques avec dégraissant végétal.

M.
) ? France
I I

Répartition des sites ayant fourni des tessons avec dégraissant végétal fin et en particulier de Neckera sp. (modifié, d'apres
Constantin, Kuijper 2002, p. 781, fig. 6, complété). Les différents groupes culturels sont indiqués: M = Michelsberg,

C = Cerny, ER = épi-Roessen, NM = Néolithique moyen.
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utilisée (De Granger 1967). Pour des produits trop
visqueux, d’autres méthodes existent (Vonhagens
1979). La contraction du polymere et I'apparition
de sous-produits aux effets indésirables sont évitées
en choisissant une polymérisation par addition
plutdt que par condensation. L'échantillon une fois
induré est prét pour le sciage et le polissage.

Quantification de la fraction végétale
et identification botanique

A cette fin, il faut disposer d’'une méthode per
mettant d’évaluer la nature et I'importance de la
macroporosité due au végétal, et ne pas y inclure
la porosité de structure du matériau. La méthode la
plus simple est de travailler sur des sections polies en
utilisant des techniques d’analyse d'image (Decheng
2001), en utilisant des “étalons” correctement prépa-
rés (c’est-a-dire contenant les éléments végétaux
supposés présents dans le matériel a étudier, et sous
une forme identique).Ceci nécessite donc plusieurs
étapes de validation pour progressivement mettre au
point I'étalonnage permettant cette quantification.
Initialement, la méthode d’imprégnation par des
polymeres fluorescents a été appliquée a du matériel
“expérimental” puis archéologique pour démontrer
la faisabilité et I'intérét de cette technique. On 'a
en particulier appliquée a des poteries néolithiques
dégraissées avec de la mousse (Bryophytes).D’autres
exemples sont cependant exposés afin d’illustrer la
généralité de cette technique.

Matériel et méthode

Problématique archéologique et technique:
un exemple

On prendra pour exemple une production de
poteries de la période néolithique dégraissées avec
des éléments végétaux fins, pour une période com-
prise entre le cinquieme et le quatrieme millénaire
avant notre ere.

D’aprés C. Constantin, le dégraissant végétal
apparait le plus anciennement en Normandie,dans
un contexte Cerny. Ultérieurement, en France et en
Belgique, une série de sites néolithiques de I'Epi-
Roéssen et du Michelsberg ont fourni de la poterie
a dégraissant végétal et des torchis (Constantin,
Kuijper 2002). Dans les régions de Normandie et
du nord du Bassin parisien, 'emploi du dégrais-
sant végétal cesse au Chasséen et persiste dans
deux sites du Michelsberg (Cuiry-les-Chaudardes
«les-Fontinettes » et Mairy).Pour la Belgique, les sites

du Michelsberg sont nombreux a utiliser le dégrais-
sant végétal. Une carte (ill. 1) montre la répartition
des sites ou le dégraissant végétal fin a été identifié
(Constantin, Kuijper 2002). Cet auteur, considere
que la persistance de I'utilisation d’'un dégraissant
végétal particulier « manifeste de la facon la plus
éclatante le caractere culturel du “dégraissant” »
(Constantin, Kuijper 2002, p. 780), tout en suggérant
I'intérét technique de la mousse pour le chainage
de l'argile, ce qui a été illustré pour I'utilisation
de matériaux argileux peu plastiques comme des
limons de plateau additionnés de silex pilé (Sestier
2005), une “recette” connue pour bon nombre de
sites ou la poterie est dégraissée au végétal fin
(Constantin, Kuijper 2002). Une quantification de
ce végétal dans le matériel archéologique se jus-
tifie donc pour répondre a des questions d’ordre
technique et discuter des implications culturelles
de cette pratique.

Les tessons archéologiques étudiés ici provien-
nent de Spiere « De Hel », site néolithique proche de
Spiere-Helkijn (Belgique) et qui a donné son nom
au groupe culturel auquel cette poterie est rattachée.
Ce site est daté de 4540-4360,4335-4235 et 3780-3630
cal. B-C. (Vanmontfort et al. 1997).11 est rattaché au
groupe de Spiere, lui-méme apparenté a la culture du
Michelsberg récent (Vanmonfort 2001 ; Vanmonfort
2005;Vanmonfort et al. 1997). Du silex briilé et pilé
ainsi que des empreintes de végétaux “fins” ont été
identifiés comme étant de la mousse dans une qua-
rantaine de sites (ill. 1), dont le site de Spiere et le
site de Blicquy (Belgique).

Pour ce dernier, I'échantillon provient d’un
niveau néolithique Michelsberg du site de Blicquy,
« la Couture du Couvent » (échantillon BCC84,
7-5094) (Constantin et al. 1984 ;Demarez,Constantin
1984).

Des éléments de torchis provenant de matériaux
de construction néolithiques de Khirokitia (Chypre)
ont également été examinés (Daune-Lebrun, Le
Brun 1996). Ces échantillons ont été utilisés afin de
diversifier la nature des échantillons archéologiques
susceptibles d’étre étudiés par cette technique. Pour
les matériaux de construction, il est en effet trés inté-
ressant de connaitre leur composition ainsi que les
modes de préparation (Daune-Lebrun 2004 ;Hourani
2004). Des éléments de torchis sont connus pour le
Néolithique francais tout en étant beaucoup moins
fréquents que pour les sites du Moyen-Orient.Ils sont
souvent négligés dans les études de paléobotanique,
faute de technique adaptée pour leur étude.
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Répliques de matériaux composites
argileux

Pour évaluer la quantité de mousse des tessons
archéologiques de Spiere « De Hel », des échan-
tillons de limons de plateau avec une quantité
connue de mousse (/Neckera sp.) ont été préparés
en utilisant des matériaux au plus proche de ceux
utilisés par les néolithiques. Le pourcentage de
végétal est exprimé par rapport a la matiere seche
argileuse. Dans d’autres échantillons de référence,
divers éléments végétaux ont aussi été inclus dans
des matériaux argileux loessiques (chaumes, tiges,
grains et enveloppes : Sorghum bicolor; Triticum sp.,
Linum sp,).Ces échantillons de référence peuvent
correspondre a des éléments de torchis. Apres
séchage, ces échantillons ont été cuits dans un
foyer ouvert a haute température (>800 °C).

Imprégnations des tessons

Deux types de polymeres ont été utilisés: des
prépolymeres epoxys ou bien métacrylates. Un
dérivé de fluorescéine est utilisé comme colorant, il
est mélangé au prépolymere. Pour les métacrylates,
on a utilisé du poly-métacrylate de méthyle PMMA
(5%) en solution dans du Métacrylate de méthyle
(95%).Le peroxyde de benzoyle et le N,N-Dimethyl-
p-toluidine sont les catalyseurs. Plusieurs cycles
de vide (150 mbar) facilitent la pénétration du
prépolymere fluide. La polymérisation se déroule
a 50 °C au bain-marie. Le protocole a été optimisé
de fagcon a minimiser les effets secondaires de la
polymérisation (essentiellement un échauffement
important). La résine obtenue est appelée PMMA
(Poly-Méthacrylate de Méthyle).

Acquisition des images

Les échantillons sont coupés a la scie diaman-
tée et sont examinés sous lumiere UV (245 nm)
pour révéler les zones fluorescentes, ainsi que sous
lumiere naturelle (N). Les images numériques sont
acquises avec un temps d’exposition fixe (typique-
ment trois secondes). Apres transformation des
images couleur en niveau de gris puis seuillage et
binarisation, la surface correspondant a la zone
fluorescente est mesurée par une technique d’ana-
lyse d'image (gratuiciel ImagelJ, http://rsb.info.nih.
gov/ij/). Un échantillon sans végétal traité a I'iden-
tique sert de controle pour la mesure du bruit de
fond de fluorescence,qui correspond a la micropo-
rosité de I'’échantillon. Une courbe de calibration

est obtenue, reliant la proportion réelle de végétal
(pourcentage de poids sec par rapport a I'argile)
a la surface fluorescente observée. Chaque point
mesuré correspond a l'acquisition de plusieurs
champs (résultat moyen encadré par + écart-type).
L'utilisation d’un “standard”de calibration nécessite
de reproduire les caractéristiques des échantillons
archéologiques (nature des végétaux, degré de
fragmentation et de compaction), cette question
peut étre problématique et nécessiter des essais
préliminaires.

Extraction de micromoulages

Pour les résines de type PMMA, on obtient une
fracturation de I'échantillon par choc mécanique
ou par un choc thermique (immersion dans I'azote
liquide puis dans I'’eau bouillante). Les micromou-
lages sont triés manuellement. lls peuvent étre
ultérieurement traités par ultrasons (50 kHz) afin
de nettoyer les surfaces, un traitement acide (HCI
0.1 N) peut aider ce nettoyage. Les résines Epoxy
ne peuvent subir ce traitement, supportant mal la
chaleur et pas du tout les acides.

RESULTATS : OBSERVATION DU MATERIEL
ARCHEOLOGIQUE ET DE REFERENCE

Observation

La fluorescence donne une image trés contras-
tée qui facilite ultérieurement I'analyse d’image.
L'incorporation de carbone (2-4 % en poids) dans
certains échantillons améliore la conductivité
électrique du polymere et évite une métallisation
pour l'observation au Microscope Electronique a
Balayage (MEB). Ce procédé diminue les reflets de
lumiere et facilite la prise de vue.

Identification de végétaux en coupe
et micromoulages

Graminées (cahier couleur, n° 1-6)
1.Matériel de référence (n°1-4)

Des feuilles de graminées (non déterminées)
ont été mélangées a I'argile permettant d’obtenir
un tesson apres cuisson. Elles sont détectables par
la présence de vides allongés et de section tres
mince et aplatie (n° 1a*). L'argile peut conserver
des empreintes tres détaillées, comme le montre
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une vue au MEB d’une empreinte de section trans-
versale de feuille ou les nervures sont visibles
(n° 1a, MEB). Aprés imprégnation de ce tesson et
désagrégation (n° 1c), on peut observer des élé-
ments fluorescents qui sont en fait les moulages de
ces feuilles, dont on peut voir un exemplaire isolé
(n° 1d). Des résultats similaires sont obtenus pour
des enveloppes de graines.

Des grains de blé (Tiiticum sp.) et leurs enve-
loppes ont été mélangés a I'argile puis cuits pour
obtenir un tesson (n° 2). Apres imprégnation et
notamment grace a la lumiere UV, la section mon-
tre la présence de nombreuses formes curvilignes
(n° 2a,2b).Quelques formes arrondies pleines cor
respondent aux grains de blé (indiqués par des *)
coupés en section sagittale,tandis que les éléments
filiformes sont les moulages de glumes ou d’enve-
loppes parfois déformés par le malaxage de la pate.
Un agrandissement sur une partie de cet échantillon
permet de mettre en évidence des formes ovales
régulieres d’'une épaisseur d’environ 300 microns
correspondant a des enveloppes completes.

Apres désagrégation de la matrice minérale par
choc thermique, on peut obtenir des moulages en
positif présentant la morphologie en trois dimen-
sions de grains de céréales, ou encore de tiges, de
rachis ou d’épillets (n° 3a,3b,3c).Les traces marron
correspondent a des restes de matrice argileuse
cuite encore adhérente au polymere (n° 3b).

On peut ainsi reconnaitre des grains d’avoine
(n® 3d), de blé (n° 2b, 3¢), d’orge (n° 3a, 3b) ou
de sorgho (n° 3e). Les grains peuvent parfois étre
moulés avec les enveloppes sous forme d’un épillet
(n°®3d).Lorsquele polymere esttransparent,on peut
voir que certaines parties carbonisées sont incor-
porées au moulage (n° 3b et 3d). Lincorporation
de noir de carbone au polymere permet d’obtenir
des moulages faciles a observer car ils refletent
moins la lumiére (n° 4a, 4c, 4d). Par leur couleur
noire, ils ressemblent a des graines carbonisées.
L'incorporation de microparticules de carbone
(conducteur de charges électriques) a été réali-
sée pour éviter une métallisation de I’échantillon,
nécessaire pour 'observation au MEB, et les ima-
ges obtenues sont d’une excellente résolution
(n® 4b,4e).Les moulages sont suffisamment précis
pour permettre de décrire la morphologie des élé-
ments végétaux et montrer en détail des structures
de surface (la figure 4e permet de distinguer dans
certaines zones le pavage des cellules épithéliales
de I’enveloppe du grain).

Lesrésultats obtenus a partir de ces premiers tests
suggerent que tout type d’inclusion végétale dans un
tesson devrait €tre identifiable apres imprégnation
des vides avec un polymere, puis désagrégation de la
matrice argileuse, crue ou cuite. De plus, il devrait étre
possible de réaliser des études morphométriques
qui sont utilisées pour évaluer le degré de domes-
tication des céréales (Willcox 2004). Remarquons
cependant que si la graine a été soumise a I'humi-
dité elle change de forme en se réhydratant, et peut
avoir commencé a germer. Cette modification de
morphologie ne sera probablement pas détectable
pour les enveloppes et les tiges qui ne contiennent
pas d’amidon. Par contre, pour des matériaux de
construction qui ne sechent pas tres rapidement, les
graines en cours de germination pourraient poser
des problemes de détermination botanique.

2.Matériel archéologique (n° 5-6)

a — Tessons néolithiques « Michelsberg »
et degraissant végétal (Bryophytes)

Pour la mousse (Bryophyta, genre Neckera),
I'échantillon archéologique et I'échantillon expéri-
mental montrent en coupe des éléments allongés
(n° 5), évoquant des tiges dont I'orientation est
variable. Une section (n° 5b) montre un certain
parallélisme des tiges par rapport au plan de coupe.
A plus fort grossissement, on peut parfois observer
des feuilles regroupées a la base d’une tige (n° 5a*,
5¢*). Le végétal des tessons provenant de Blicquy
« La Couture du Couvent » (n° 5¢,5d) semble tout a
fait similaire a celui des tessons de Spiere.

La comparaison entre échantillons archéolo-
giques et répliques (utilisation de Neckera crispa
dans les échantillons expérimentaux) est probante
sur les échantillons imprégnés, montrant qu'un
mode de préparation similaire a été utilisé. Ceci
conforte l'identification botanique déja réalisée
sur quelques échantillons archéologiques, a savoir
Neckera crispa (Constantin, Kuijper 2002). En parti-
culier pour un échantillon (n° 5b),on peut voir que
les tiges de “mousse” sont fragmentées et que les
feuilles semblent avoir été séparées: ceci pourrait
correspondre a une utilisation de mousse seche,
broyée dans la main, comme cela a été rapporté
par C.Constantin (Constantin, Kuijper 2002).1I reste
que l'identification botanique d’espéces écologi-
quement voisines comme Neckera crispa, Neckera
complanata, Leucodon sciuroides, Amonodon uviti-
culosus nécessitera probablement d’observer des
moulages en relief afin de disposer d’éléments
anatomiques plus complets.
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b - La méthode d’imprégnation a également
été testée sur des matériaux de construction archéo-
logiques (Khirokitia, Chypre). Ce matériel provient
de maisons circulaires dont les différents éléments
architecturaux ont été retrouvés.On y observe I'uti-
lisation spécifique de différents sédiments (terre
blanche « hawara », terre verte, rouge, grise) selon
qu’il s’agit de briques, de mortiers, d’enduits inté-
rieurs et extérieurs, de badigeons ou de toitures
en terrasse. Les végétaux sont de méme utilisés
de facon différenciée, tant en quantité (évaluée
en % de surface sur lame mince) qu’en qualité (la
dimension des restes végétaux peut étre évaluée par
observation directe d’empreintes ou par évaluation
du diametre des porosités). L'échantillon utilisé ici
correspond a un élément fabriqué en terre blanche
(n° 6a) ou hawara (Hourani 2004).Cet échantillon
apparait particulierement poreux, de nombreux
vides de forme allongée, a section cylindrique, font
penser a des tiges de végétaux herbacés. Apres
section de I'échantillon imprégné de polymere, on
observe une tres grande quantité de vides (n° 6b ou
c*). On observe aussi une répartition hétérogene
des macroporosités dues au végétal (les vuesb et ¢
correspondent a des sections différentes du méme
échantillon).

Une vue a fort grossissement montre des formes
ovales ou allongées qui semblent correspondre a
des tiges creuses (n° 6¢c*) comme des chaumes
de graminées. Ces éléments correspondent pro-
bablement aux empreintes allongées visibles sur
I’échantillon non traité (n° 6a*). Dans une autre
zone, un détail a tres fort grossissement montre
la section d’'une probable tige épaisse et charnue
avec la présence de faisceaux vasculaires, signant
certainement un végétal aquatique (n° 6d). Cet
exemple montre le degré de précision et de qualité
des moulages. Dans ce cas précis, il est probable
qu'un phénomeéne de minéralisation ait contribué
a préserver certaines ultrastructures comme ces
faisceaux vasculaires.

Il faut noter la perte d’information due a une
image en 2D par rapport a la 3D, puisque les coupes
ne passent généralement pas par I'axe de symétrie
de l'objet: seules quelques formes restent utilisa-
bles pour une détermination botanique car elles
passent par un axe caractéristique (perpendiculai-

rement a I'axe de symétrie des tiges ou des feuilles).

La détermination sur des formes en 2D bénéficie
donc directement de l'expertise des archéobota-
nistes et de I'apprentissage sur un référentiel tres
complet.

Quantification sur sections
Courbe de calibration

Il faut préalablement réaliser des échantillons
calibrés les plus similaires aux échantillons archéo-
logiques (non montré). Par exemple, concernant
I'étude des tessons contenant de la mousse, il
est possible d’obtenir une courbe de calibration
permettant une détermination du poids sec de
mousse/poids sec d’argile,a + 20 % d’erreur relative
(ill.2).Cette imprécision est certes importante, mais
probablement pas supérieure a celle qu’on obtien-
drait avec une charte pour comparaison visuelle.
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2. Dosage de la quantité de mousse dans un tesson.

Des échantillons tests (1.125-2.5-5% en poids sec de Neckera/
limon de plateau) sont cuits, imprégnés de résine fluorescente,
sectionnés et photographiés sous lumiere UV. La surface
fluorescente, une fois qu'on s'est assuré qu'elle ne correspond
pas a un défaut de la poterie (fissure par exemple) est mesurée
par analyse d'image (représenté en gris sur le graphique). Les
valeurs moyennes de surface sont encadrées par £ | écart-type.
En abscisse figure la quantité de mousse incorporée (% de poids
sec), en ordonnée figure la surface relative occupée par la résine
fluorescente. On a ainsi dosé trois échantillons archéologiques
(vmf, barre verticale large).
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Application au matériel de Spiere
« De Hel »

Le matériel archéologique et le référentiel de
calibration ont été traités de la méme facon. Les
quantités de mousse estimées par cette méthode
vont de 2 a 8% environ en poids sec pour les
échantillons archéologiques. 11 est difficile pour
I'instant de savoir si ces valeurs sont compatibles
avec les observations réalisées par B.Vanmontfort,
qui a utilisé une charte visuelle pour la quantifi-
cation du végétal et exprimé les résultats en % de
volume. L'intercalibration des deux méthodes reste
a réaliser.

DISCUSSION

La méthode d'imprégnation de tessons par des
polymeres permet d’obtenir des informations sur les
macroporosités, et parfois de compléter les parties
manquantes d’un élément végétal dont il reste une
partie carbonisée au sein de la poterie. Lors d’'une
imprégnation par des sels minéraux de certaines
structures tres fragiles (ce qui constitue un début
de fossilisation), le remplissage par le polymere
permet de conserver ces ultrastructures et de les
observer au sein de la forme complete de I'objet.
Les empreintes ou les parties conservées dans I'ar-
gile présentent souvent des détails morphologiques
et des structures fines bien conservées, méme si le
sédiment contient par ailleurs des éléments miné-
raux grossiers ou une charge argileuse relativement
faible. Lenrobage des fragments organiques par un
sédiment argileux assez humidifié permet en effet
aux particules d’argile de s’absorber a la surface
de l'inclusion et donc d’en reproduire la surface.
La technique d’'imprégnation par polymeres de
ces porosités devrait permettre d’ observer tres fine-
ment les négatifs d’objets inclus dans des matrices
minérales argileuses, méme grossieres.

Identification de structures végétales
Limites de lobservation sur sections

L'étude des échantillons en deux dimen-
sions présente quelques limites et inconvénients.
Notamment, I'observation en 2D est relativement
aléatoire. On peut cependant voir s’il y a une orien-
tation préférentielle dans I’échantillon — orientation
qui peut traduire un malaxage — et ses caractéristi-
ques: une coupe sur trois plans orthogonaux peut
donner des indications complémentaires. Pour des

études de texturation du mélange végétal/minéral
(proportion et répartition dans la matrice), il reste
possible de faire une reconstitution 3D en analyse
d’image a partir de sections sériées.Cette technique
destructrice pourrait étre appliquée aux matériaux
de construction dont on dispose de nombreux
échantillons, souvent volumineux.

Quelle serait la résolution utile ?

Le détail des moulages semble suffisant pour
permettre a un botaniste de réaliser des identifica-
tions d’espece : par exemple les stries visibles sur les
moulages de feuilles de graminées (Cahier couleur
n° 1d) correspondent a des détails de quelques
microns,comme on peut le voir sur une empreinte
du méme matériel végétal vue au MEB (n° 1b). 1l
est encourageant de constater que cette technique
de moulage permet d’observer les éléments anato-
miques qui constituent des clefs de détermination
pour les archéobotanistes, pour une détermination
de genre et d’espéce pour les graminées et autres
plantes cultivées (Jacomet et al. 1989, p. 319-329).
Par exemple, la structure d’épillets de graminée est
visible ainsi que des détails significatifs comme des
éléments de rachis (n° 2a et 2b) dont les dimen-
sions pourraient d’ailleurs étre mesurées.

Techniques alternatives

Il existe également des techniques “alternati-
ves” et directes pour I'observation non destructive
des échantillons; elles sont rarement disponibles
mais devraient cependant étre utilisées en com-
plément. Lutilisation d’'une tomographie X serait
trés utile, mais sa résolution spatiale est faible (500
a 200 microns pour les tomographes industriels),
méme pour les micro-tomographes industriels
(50 microns). De plus, le nombre de points sur un
capteur étant fixe, cette résolution spatiale diminue
d’autant que la dimension de I’échantillon aug-
mente. La microtomographie a haute résolution
utilisant une source Synchrotron de rayons X reste
actuellement d’acces restreint et ne peut donc
étre envisagée en routine. Les mémes remarques
valent pour la technique d’imagerie par Résonance
Magnétique Nucléaire, la RMN médicale n’ayant
pas une précision suffisante pour cette application.
Avant d’envisager une possible utilisation de tels
moyens d’analyse, il serait utile de tester en pre-
miere intention des méthodes plus robustes et/ou
complémentaires (mesure directe de porosité et de
densité, radiographie, radiodensitométrie) de fagon
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a faciliter la sélection de tessons contenant poten-
tiellement du dégraissant végétal.

Quantification
Quantification sur coupes

Cette quantification doit se faire au cas par cas,
pour chaque type de végétal. Le rapport Volume/
Surface du végétal dépend de son état de fragmen-
tation; on doit dans un premier temps produire
des échantillons tests d’'une facture similaire aux
échantillons archéologiques. Dans une premiere
étape, il est nécessaire d’exprimer les résultats en
pourcentage de surface apparente (surface rela-
tive occupée par le végétal/surface totale, sur une
coupe 2D). Cette valeur a probablement autant
de signification technique que la valeur % poids
sec/g échantillon. En effet, ce sont les interactions
de surface entre le végétal et 'argile qui assurent le
chainage et divers effets sur la plasticité apparente
et le séchage (Sestier 2005).

Méme si cela parait trivial, il est important
d’adapter la dimension de I’échantillon analysé a
la taille des inclusions végétales et a leur densité,
afin d’avoir un échantillonnage correct. La surface
minimum a observer doit aussi tenir compte de
I’hétérogénéité de I'échantillon. Par exemple, pour
les trois échantillons archéologiques contenant
de la mousse, on observe une plus grande varia-
bilité de la concentration en dégraissant végétal
que pour les tessons de référence, probablement
parce que ces derniers ont été soigneusement
malaxés pour obtenir un mélange homogene. Sur
ces échantillons “idéaux”, I'erreur de mesure sur
la concentration est de I'ordre de 2 a 3%, ce qui
est faible. On pourrait discuter de I'intérét de dis-
poser d’'une méthode précise et juste de dosage,
alors que I'examen des tessons néolithiques donne
I'impression d’une tres grande variabilité dans la
préparation du mélange. Cette question ne pourra
étre résolue et discutée qu’apres examen d’une
quantité suffisante d’échantillons archéologiques
et apres avoir estimé I'imprécision des procédés
utilisés pour réaliser ce type de mélange.Enfin,['uti-
lisation de chartes visuelles mises au point pour le
dégraissant minéral (Matthew et al. 1991) doit étre

testée pour le dégraissant végétal, une intercali-
bration de plusieurs méthodes de mesure devant
étre faite. La comparaison visuelle d’'une densité
d’objets de forme complexe est probablement plus
difficile que pour des objets aux contours assez
réguliers ou sans parties rentrantes (inclusions
minérales). On peut donc s’attendre a obtenir des
mesures plus fiables en utilisant I'analyse d’image,
en augmentant le nombre de mesures et donc la
représentativité de I’échantillon.

Quantification a partir de micro-moulages

Il nous faut actuellement améliorer la récupé-
ration des moulages et leur tri pour aboutir & une
méthode quantitative. Il devrait étre possible de
diminuer 'adhérence du polymére a la matrice
minérale de facon a faciliter le démoulage. Le tri
des micro-moulages,actuellement manuel, pourrait
étre facilité par un tri en fonction de la densité (flot-
tation par exemple) ou un tri magnétique apres
incorporation de nanoparticules magnétiques
(Sestier et al. 1998).

Ceci facilitera la reconstitution d’associations
végétales et la découverte de restes dont 'occur-
rence est faible.

Transformation des végétaux

Les micro-moulages devraient également four
nir des informations qualitatives concernant un
traitement mécanique, comme la coupe, le pilage,
le vannage (Anderson et al. 2003) et, peut-étre, per-
mettre la découverte de traitements spécifiques a
une espece végétale exploitée.

Utilisation du noir de carbone

Lincorporation de carbone conducteur au
prépolymere permet de faire I'économie d’une
métallisation en rendant le polymere assez conduc-
teur pour éviter les accumulations de charge; cet
artifice facilite considérablement le travail d’obser-
vation, aussi bien sous la loupe binoculaire qu’au
MEB. Ceci devrait faciliter la reconnaissance de tra-
ces d’outils sur les éléments végétaux ou du moins
leur moulage.
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CONCLUSION

De trés nombreuses applications au matériel
archéologique sont donc envisageables avec cette
nouvelle méthode d’analyse. Les problématiques
archéologiques pourront et devront étre déve-
loppées a partir de chaque site en tenant compte
du contexte archéologique. Le champ d’étude
et les résultats qui pourraient €tre obtenus par
cette méthode s’enrichiront également au fur et a
mesure des applications qui seront développées, et
pourront susciter de nouvelles questions.
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1. Identification de végétaux en coupe et micromoulages. Matériel de référence. Feuilles de graminées en section

(cf. article Sestier et al. dans ce volume, p. 212, 213).

Des feuilles de graminées (indéterminées) ont été incluses dans une matrice argileuse loessique. Aprés cuisson, le tesson sectionné
montre des cavités (indiquées par un *) correspondant aux inclusions végétales. Une vue au microscope électronique a balayage (MEB)
de ce méme tesson |a (encart en noir et blanc), montre le détail d'une empreinte de feuille en section transversale. Apres imprégnation
par un polymére fluorescent et désagrégation (b, I¢c), des moulages fluorescents sont visibles. Un élément a été isolé (1d): c'est un moulage
de feuille de graminée, une plicature longitudinale (spécifique) étant bien visible a fort grossissement. La méme expérience menée avec

des graines de Linum s.p. (1e) montre des sections de graines et des segments de capsules (¥), tres souvent déformées par le malaxage

de largile.

2cm

b (uv)

a(netuv)

2. Identification de végétaux en coupe et micromoulages. Matériel de référence. Grains et enveloppes. Grains et éléments de la balle

de céréales (échantillon BC4) en section (cf. article Sestier et al. dans ce volume, p. 213).

Des grains de blé et leurs enveloppes inclus dans une matrice argileuse ont été cuits pour donner un tesson ensuite imprégné par

le polymere fluorescent. On peut voir que la fluorescence fait trés bien appardftre le remplissage des macroporosités

(2a:vue en lumiére naturelle [n] et UV [uv]). Une cavité de section ovale (*) correspond certainement a la section transversale d'un grain
de blé, les éléments courbes, allongés et trés minces se rapportant aux enveloppes. On peut le voir sur la vue détaillée d'un autre plan

de section de ['échantillon 2b: on distingue des enveloppes en coupe longitudinale (*), des enveloppes déformées, enfin une fissure (s)
remplie par le polymere. Graines de lin et enveloppes.
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3. Identification de végétaux en coupe et micromoulages. Matériel de référence. Extraction de moulages de graines par un polymére
fluorescent transparent (cf. article Sestier et al. dans ce volume, p. 213).

Apres désagrégation du tesson imprégné de polymere, les moulages sont triés manuellement.

3a et 3b: deux moulages de fragments de rachis, du genre Hordeum.

3c: moulage d'un grain de blé (Triticum sp.).

3d: moulage d'un fragment d’épillet d'avoine (Avena sp.); les parties noires sont des restes de carbonisation

(de méme pour les parties noires visibles en 3b).

3e:moulage d'un grain de sorgho (Sorghum bicolor).

4. Identification de végétaux en coupe et micromoulages. Matériel de référence.

Utilisation d’un polymére chargé en carbone colloidal (cf. article Sestier et al. dans ce volume, p. 213).
4a: moulage d'un grain d'orge (Hordeum sp.).

4b:vue au MEB (x 24, 28 kV) d'un autre moulage (en lumiére naturelle a droite de I'image au MEB).
4c: moulage d'un grain de blé nu (Triticum aestivum l.s./durum/turgidum)

4d: moulage d'un grain d’avoine (Avena sp.).

4e:vue au MEB (x 24, 28 kV). On distingue dans I'encadré le pavage des cellules épithéliales

de l'enveloppe externe du grain.




5. Identification de végétaux en coupe
et micromoulages.

Matériel archéologique.

Mousse (Neckera sp.) utilisée comme
dégraissant végétal (cf. article Sestier
et al. dans ce volume, p. 213).

5a: échantillon de référence contenant
de la mousse (Neckera sp.), a la
concentration de 2,5 % en poids sec
par rapport a l'argile séche. On peut

y voir un fragment de tige avec ses
feuilles en connection (*).
5b:échantillon archéologique (vmf 3),
groupe de Spiere (échelle: 5 mm).

Les éléments allongés (*)
correspondent a des fragments de tiges
sensiblement de méme orientation

et de méme longueur.

5c: détail de I'échantillon archéologique
vmf 3, montrant une tige de Neckera
(*) avec ses feuilles terminales,

en coupe longitudinale.

5d: échantillon archéologique, provenant
de Blicquy, « La Couture du Couvent »
(BCC84, 7-5094), montrant des
éléments végétaux similaires a ceux
visibles en 5a. Un élément branchu
correspond probablement a des racines.
Toutes les sections sont examinées sous
lumiére UV.

6. Identification de végétaux en coupe
et micromoulages. ]

Matériel archéologique. Elément de
torchis archéologique néolithique

de Khirokitia (Chypre)

(cf. article Sestier et al. dans ce volume,
p.214).

6a: vue macroscopique du torchis

qui a été recuit avant imprégnation.

On peut voir des empreintes allongées
(*) pouvant correspondre a des
chaumes de graminées.

6b:Apres imprégnation et examen en
lumiere UV, vue d'une section.

La quantité de vides imprégnés est trés
élevée, leurs formes et dimensions sont
trés variables.

6c¢: autre plan de section montrant

des formes pouvant évoquer des grains
et des chaumes de céréales (*).

6d: détail a fort grossissement montrant
les faisceaux vasculaires d'une feuille en
coupe transversale.



