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Chapitre 2
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En 1964, un article de Cann et Renfrew marquait ’entrée de la problématique « pro-
venance de l’obsidienne archéologique » dans la modernité, avec l'introduction de
moyens instrumentaux de caractérisation de cette matiére premiére privilégiée des in-
dustries préhistoriques. Nous retragons I’historique des méthodes développées depuis.
La variété des approches utilisées est illustrée par quelques exemples pris dans des
programmes d’ambition régionale.

2.1 Introduction

L’homme a été de tout temps attiré par I’obsidienne. Elle apparait avec ses premiéres
industries lithiques, celles de 'Homo Habilis, et sa premiére utilisation massive connue
remonte & environ 1,7 million d’années, dans le centre de I'Ethiopie [1,2]. De nos
jours, elle est encore présente dans nos sociétés, ou elle figure parmi les pierres semi-
précieuses de la joaillerie. Cette roche, « verre » volcanique, plus ou moins riche en
inclusions minérales, doit son succés a la fois & ses aptitudes a la taille et a 1’éclat
de certaines de ses variétés. Les plus vitreuses, a la cassure conchoidale, fournissent
des arétes particuliérement acérées. Au cours de la préhistoire, I’'obsidienne a été trés
largement utilisée pour la production de piéces d’usage courant, d’ornement ou a
forte valeur symbolique (figure 2.1). En se prétant au polissage, elle a offert, sous
ses formes les plus massives, la possibilité de réaliser miroirs et piéces diverses de
vaisselle. Matiére premiére « précieuse » de la préhistoire [3], elle a fait objet, pour
son approvisionnement, d’expéditions sur les lieux d’extraction, et/ou de transmis-
sions/d’échanges successifs depuis une « source » exploitée, jusqu’a des sites distants
de centaines de kilomeétres [4-9] voire, dans ’Océan Pacifique, plusieurs milliers de
kilometres [10].
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L’intérét pour l'obsidienne préhistorique est & peu prés contemporain des débuts de
la volcanologie au XIX® siécle. Dés cette époque, 1'obsidienne trouvée dans les sites
archéologiques éloignés de tout volcan a été considérée comme un des éléments permet-
tant de connaitre le mouvement des hommes. Les travaux modernes sur la provenance
des obsidiennes de sites préhistoriques n’ont véritablement commencé que lorsque des
méthodes peu consommatrices en matiére, voire non-destructives, sont devenues dis-
ponibles. Les articles fondateurs en ce domaine sont ceux, a partir de 1964, de Colin
Renfrew et de ses collaborateurs, qui ont déterminé en quelques années, par spec-
trométrie d’émission optique, les teneurs en 16 éléments majeurs et traces d’environ
160 artefacts de divers sites préhistoriques et de quelques dizaines d’obsidiennes de
diverses sources de la région méditerranéenne [11-13|. Cette approche a été rapide-
ment relayée par d’autres moyens de caractérisation de la composition élémentaire
des obsidiennes, mais aussi de certaines de leurs propriétés structurales, ou encore
par la détermination de leur age de formation. Au cours des années 1970, I’étude de
la circulation et de l'origine des obsidiennes archéologiques s’est peu a peu constituée
en un domaine autonome. Dans la région du monde ou ces travaux ont été les plus
nombreux, I’Ouest Nord-américain et la Mésoamérique, ce seraient plus de 100 000
artefacts dont la provenance a été déterminée [14]. En Méditerranée occidentale, nous
estimons que ce sont plus de 11 000 artefacts qui ont été « sourcés », dont environ
6 000 par notre équipe.

Le but de cette contribution est de dresser un tableau des méthodes les plus fré-
quemment utilisées dans les recherches de provenance, de leurs limitations, et de les
illustrer par quelques exemples pris dans divers contextes géographiques et chrono-
culturels. Etant donné les limitations inhérentes & cet ouvrage, nous ne pourrons
donner qu’une sélection de références. Une partie de I'actualité des recherches sur
I’obsidienne est consultable sur le site internet de 1’International Association of Ob-
sidian Studies, dont tous les Bulletins, publiés semestriellement depuis 1989, sont en
acceés libre (http ://members.peak.org/ obsidian/).

2.2 L’obsidienne, une roche volcanique
9

Les obsidiennes comptent parmi les roches volcaniques dites vitreuses, c’est-a-dire
comportant moins de quelques pour cents volumiques de cristaux. Les plus aphy-
riques en renferment jusqu’a moins de 0,1 %. Les obsidiennes sont issues de magmas
de composition rhyolitique, c’est-a-dire ou les teneurs massiques en silice, exprimées
normativement sous forme d’oxyde SiOs, sont supérieures a 65 %. Ces magmas, trés
visqueux (jusqu’a plus de 1012 poises), et d’une température comprise entre environ
700 et 900°C, s’expriment & la surface de la terre sous la forme de démes ou de coulées
courtes et épaisses. Selon leur composition chimique et leur dynamique de refroidisse-
ment, ils donnent lieu & la formation d’une roche cristalline, une rhyolite, ou vitreuse,
une obsidienne, avec tous les intermédiaires possibles. La forme finale d’'un magma
rhyolitique dépend surtout de la compétition entre éléments formateurs de réseau,
trés essentiellement le silicium, et éléments favorisant une dépolymérisation du réseau
et la formation de diverses phases cristallines, comme Na, K, Ca ou Fe. La présence
d’eau, en facilitant la mobilité des ions dans un magma, agit dans le méme sens, les
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éléments traces pouvant aussi intervenir plus ou moins contradictoirement, dans cette
dynamique.

Ficure 2.1 — Artefacts néolithiques en obsidienne de Sardaigne (clichés Carlo Luglié).
A) nucleus, B) pointe de fleche.

FIGURE 2.2 — Sources primaires d’obsidienne : A) en ségrégations au sein d’une rhyolite de
teinte claire, affleurements de Conca Canas Monte Arci A Sardaigne (Italie) (cliché Carlo
Luglié¢), B) en coulée, avec passées de rhyolite, coulée de Mullumica (Equateur) (cliché
Olivier Dorighel), C) source « sub-primaire » en épandage, sous forme de blocs, depuis un
filon situé en haut de la photo, sources de Kayirli (Cappadoce, Turquie) (cliché Tristan
Carter).

L’obsidienne est la seule roche volcanique vitreuse pouvant exister en volumes im-
portants. On la rencontre fréquemment en ségrégations plus ou moins litées au sein
d’une rhyolite (figure 2.2 A et B), plus rarement en filons, dans des projections clas-
tiques, sous forme d’inclusions dans des tufs ignimbritiques ou en faciés de bordure
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de coulées [15]. On ne la trouve qu’exceptionnellement en coulées massives, comme
celle I'tlle de Lipari, au Nord de la Sicile, ou elles atteignent une épaisseur de 20
4 40 m, ou en Sardaigne. Les obsidiennes sont des roches volcaniques relativement
rares, souvent associées & des strato-volcans a calderas. Métastable, elles se dévitri-
fient rapidement au regard des durées géologiques, processus qui peut étre accéléré
par hydratation. On ne rencontre ainsi que trés peu d’obsidiennes d’Age supérieur a
20 millions d’années. Leurs gisements sont fréquemment localisés en limite de plaques
tectoniques, comme sur la ceinture volcanique du Pacifique, dans la zone de jonction
des plaques afro-arabique et eurasiennes, de la Méditerranée occidentale au Caucase,
au long d’accidents géotectoniques majeurs, comme dans le rift Est-africain; plus
rarement en situation intra-plaque, comme dans les Carpates ou en Cappadoce.

2.3 Les techniques usuelles de caractérisation de I’obsidienne

Dans les recherches de provenance des obsidiennes archéologiques, il s’agit de rappor-
ter de fagon univoque la matiére premiére d’un objet & un volcan particulier, voire,
s’il a produit & plusieurs reprises de l'obsidienne, a laquelle de ses « sub-sources »
elle est rattachée. L’observation visuelle, de I’ceil nu au microscope optique, est sou-
vent insuffisante en raison de similitudes de facies entre coulées, et de variations de
facies au sein d’'une méme coulée. De plus, elle peut étre rendue quelque peu aléa-
toire dans le cas de piéces infra-centimétriques et/ou de présence d’une patine. Il faut
donc le plus souvent, pour bien caractériser les sources d’obsidienne, faire appel a
d’autres « signatures ». La nature vitreuse de cette roche volcanique, comme le fait
que ses propriétés varient en général peu au sein d’'une méme source, méme a une
échelle sub-millimétrique, en ont fait un matériau de choix pour les études de pro-
venance. Avec plus d’une vingtaine de méthodes susceptibles d’intervenir dans ces
recherches, I’obsidienne occupe une place exceptionnelle parmi les matiéres premiéres
lithiques. Composition élémentaire, caractéristiques structurales et dges de formation
permettent généralement, indépendamment ou associés entre eux et a I’aspect visuel
d’une obsidienne, de relier la matiére premiére d’un artefact a une région-source. En
toute rigueur, il faut cependant se souvenir que la caractérisation d’une obsidienne
par I'une ou plusieurs des méthodes exposées ci-dessous ne fait qu’indiquer des ho-
mologies avec celles de 'une ou plusieurs des sources potentielles. Fondamentalement,
elle ne fait donc qu’exclure des sources aux paramétres différents.

2.3.1 Caractérisation par la composition élémentaire

La caractérisation des obsidiennes par leur composition élémentaire s’est avérée, de-
puis les années 1960, de trés loin la plus productive dans les études de provenance. Les
méthodes les plus utilisées sont listées dans le tableau 1. Dans les premiers travaux,
réalisés par Renfrew et ses collaborateurs [11,12,16], c’est une technique de spectromé-
trie d’émission optique (Optical Emission Spectroscopy, OES) qui avait été employée.
Elle fut pratiquement abandonnée dés les années 1970, essentiellement au profit de
Pactivation par neutrons thermiques (Neutron Activation Analysis, NAA) [17,18] et
des analyses par fluorescence X en dispersion d’énergie (EDXRF) [19,20]. Les analyses
par OES et NA A nécessitent un prélévement de quelques dizaines de milligrammes sur
I’échantillon & caractériser, mais offrent un large spectre d’éléments [21]. L’EDXRF
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présente l'avantage de pouvoir étre mise en ceuvre en mode non-destructif, mais ne
fournit au mieux qu’une douzaine d’éléments, qui toutefois permettent le plus sou-
vent une bonne discrimination entre sources. Bien qu’elle ait pu étre utilisée en mode
semi-quantitatif, & partir des hauteurs de pics dans les spectres d’émission X [22]
ses résultats sont maintenant le plus souvent exprimés en teneurs élémentaires [23],
ce qui permet des comparaisons entre méthodes et laboratoires [24,25]. Une limita-
tion intrinséque des analyses non destructives par EDXRF était I’épaisseur minimale
exigée des échantillons, de quelques millimétres [26], ce qui tendait & exclure lexa-
men de piéces microlithiques. L’utilisation de logiciels de traitement modélisant une
cible d’épaisseur finie pourrait contourner cette difficulté, mais & la condition de bien
caractériser I’épaisseur/le volume effectif des cibles [27].

Une autre approche XRF non destructive, par dispersion de longueur d’onde ( Wave-
length Dispersion Spectrometry, WDXRF') a fourni des résultats significatifs en Médi-
terranée occidentale [28]. Des analyses en WDXRF par voie destructive, aprés réduc-
tion en poudre d’une partie de ’échantillon et pastillage ont été occasionnellement
réalisées dans cette région [29] et en Iran [30].

La limitation inhérente & la pénétration importante des rayons X dans les obsidiennes
est éliminée avec 'utilisation des analyses sous faisceau d’ions utilisant les réponses en
rayonnement X (Particle Induced X-ray Emission, PIXE) [31,32] et gamma (Particle
Induced Gamma ray Emission, PIGE) [33] des échantillons soumis a une exposition
sous un flux de protons de quelques MeV. Bien qu’environ une trentaine d’éléments
puissent étre quantifiés [34,35], une quinzaine seulement sont utilisées en routine pour
les études de provenance [36,37].

La derniére décennie du siécle passé a vu apparaitre différentes déclinaisons des ana-
lyses par plasma inductif (Inductively Coupled Plasma, ICP), tout d’abord par voie
humide, un fragment de ’échantillon & caractériser étant mis en solution avant analyse
par spectroscopie d’émission optique (Atomic Emission Spectrometry, ICP-AES) ou
spectrométrie de masse (ICP-MS) [38,39], puis de fagon quasiment non-destructive,
ou le prélévement sur ’échantillon se limite & une pulvérisation locale sous faisceau
laser et analyse par spectrométrie de masse (LA-ICP-MS) [40-43].

Dans certains cas, la seule connaissance des éléments majeurs et mineurs peut se mon-
trer déterminante dans les études de provenance, comme en Méditerranée occidentale.
En mode partiellement destructif, a partir de sections polies, la microsonde électro-
nique, opérant en dispersion de longueur d’onde (FElectron Microprobe- Wavelength
Dispersion Spectrometry, EMP-WDS) [44] et la microscopie électronique a balayage
en dispersion d’énergie (Scanning Electron Microscopy-Energy Dispersion Spectro-
scopy, SEM-EDS) [45,46] ont trouvé dans cette région un vaste champ d’applications.
Les analyses non-destructives par SEM-EDS et EMP-WDS s’intéressent a une couche
trés superficielle (quelques microns) d’un échantillon, dont les teneurs en Na, Si et
K sont susceptibles d’étre significativement modifiées par altération météorique apres
abandon d’un artefact. C’est ainsi qu’en Anatolie, les mesures non destructives par
SEM-EDS ont abouti & des résultats mitigés [47]. En revanche, en Méditerranée oc-
cidentale, elles conviennent trés bien a la distinction entre obsidiennes calco-alcalines
et peralcalines et entre les principales sources peralcalines de 'tle de Pantelleria [48].
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Les mesures par EMP-WDS ne connaissent pas les mémes limitations, car contraire-
ment aux analyses par SEM-EDS ou la composition élémentaires de ’échantillon est
calculée en normalisant & 99 % ou 100 % la somme des teneurs élémentaires, elles
atteignent indépendamment la composition de chaque élément recherché. Il devient
alors possible de n’utiliser pour les recherches de provenance que ceux qui ne sont pas
affectés par altération superficielle, comme récemment montré pour I’Anatolie [14].

Apparue aprés 2000, 'analyse par fluorescence X au moyen d’appareils portables
(pXRF) [49,50] est riche de potentialités, par son aptitude a travailler en temps réel
sur le terrain, qu’il s’agisse de fouilles ou de prospection, de méme que dans toutes
circonstances ot les échantillons ne peuvent étre déplacés pour leur analyse en labora-
toire. La validité des données quantitatives obtenues par ce type d’appareillage ainsi
que les usages qui peuvent en étre fait font cependant encore débat [50,51].

L’obtention des teneurs élémentaires par NAA et par ICP par voie humide (ICP-AES,
ICP-MS) est relativement longue. Pour la NAA, en raison des durées d’irradiation en
réacteur nucléaire et de comptage gamma, et pour 'ICP en raison de la prépara-
tion des solutions & analyser. Dans de nombreux cas, on rencontre des objets dont
Iintégrité doit absolument étre conservée. Les analyses par SEM-EDS et EMPA, de
mise en ceuvre plus simple, peuvent trés bien convenir lorsqu’il n’est pas nécessaire
de faire appel aux éléments traces. Pour les mesures strictement non destructives,
les deux techniques les plus couramment utilisées jusqu’a présent sont le PIXE et
PEDXREF. Cette derniére donne accés au baryum, qui peut s’avérer déterminant dans
les recherches de provenance, pour des teneurs que ne dose généralement pas le PIXE.
Les analyses par LA-ICP-MS, qui ne produisent & la surface d’un échantillon que des
cratéres d’un diamétre typiquement inférieur a 100 pm, s’ajoutent maintenant & ces
méthodes peu ou pas invasives, auxquelles pourraient s’ajouter en routine I’'EMP-
WDS et les variantes de la pXRF.

Au cours des derniéres années, quelques autres méthodes sont venues s’ajouter a
la cohorte des approches permettant une caractérisation chimique des obsidiennes,
comme Dactivation gamma-prompt par neutrons froids (Prompt Gamma Activation
Analysis, PGAA) [52], la spectroscopie d’émission optique de plasma créé par laser
(Laser Induced Breadown Spectroscopy, LIBS) [53] et une variante de la LA-ICP-MS
avec spectrométre de masse a temps de vol (Time Of Flight, LA-TOF-ICP-MS) [54].
Le futur de ces techniques reste & évaluer, principalement par rapport a la disponibilité
des appareillages et leurs capacités a produire des mesures pertinentes. Ainsi 'une
d’entre elles, le LIBS, serait comme le pXRF, susceptible d’interventions in situ, sous
forme portable avec 1a aussi des discussions possibles sur la nécessité d’obtenir ou
non des mesures quantitatives absolues. Peu cotliteuses et bénéficiant d’une grande
rapidité de mesure, ces deux techniques permettraient ’analyse de séries importantes
d’artefacts.

D’autres approches, comme la spectroscopie d’absorption atomique (Atomic Absorp-
tion Spectroscopy, AAS) [55,56], lactivation par neutrons rapides (FNAA) [57] ou
la géochimie isotopique [58], n’ont guére dépassé le stade de la faisabilité ou/et de
programmes-tests. Il en est de méme de la proposition ancienne elle aussi d’utiliser la
minéralogie par microscopie & balayage a partir des électrons rétrodiffusés pour carac-
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FIGURE 2.3 — Représentations graphiques usuelles des résultats d’analyses élémentaires :
A) Diagramme binaire : Strontium ws. Zinc, sources seules ou avec des analyses de piéces
archéologiques (sources anatoliennes, Cappadoce : EGD : Est Gollii Dag; WGD : West
Gollii Dag; AEAC : Acigdl Est Ante-Caldéra; AEPC : Acigol Est Post-Caldéra; NNZD :
Nenezi Dag ; Hasan : Hasan Dag ; Anatolie de I’Est : BB : Bing6l B ; BA : Bingdl A ; NMRT :
Nemrut Dag; SPD : Suphan Dag : MDD : Meydan Dag; MUS : Mus); B) Analyse mul-
tivariée : fonctions discriminantes sur les éléments majeurs (sources de Sardaigne (Italie),
sous groupes du Monte Arci); C) Diagramme ternaire (sous groupes du Monte Arci et
piéces archéologiques) ; D) Spidergramme normalisé au manteau primitif des compositions
de sources anatoliennes et de piéces archéologiques.
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tériser les minéraux inclus dans la matrice vitreuse des obsidiennes (Back Scattered
Electrons, SEM-BSE) [59-61].

Bien que la plupart des méthodes fournissent des teneurs élémentaires pouvant étre
comparées entre laboratoires, celles-ci ne sont pas toujours détaillées dans les pu-
blications, ne serait-ce qu’éventuellement en raison de contraintes éditoriales. En re-
vanche, les résultats des analyses sont pratiquement toujours illustrés sous forme de
diagrammes comparant les teneurs de deux ou plusieurs éléments, de rapports élémen-
taires, ou représentant une signature plus générale en éléments traces (figure 2.3). Les
analyses multivariées ne sont généralement pas nécessaires pour traiter les données
géochimiques des obsidiennes puisqu’elles sont souvent trés spécifiques en particulier
sur les éléments traces. Les graphiques précédents sont donc la plupart du temps
suffisants, sauf dans des cas bien spécifiques [62,63].

2.3.2 Caractérisation par les propriétés physiques

La caractérisation des obsidiennes par leurs propriétés physiques, a des fins de déter-
mination de provenance, n’a jusqu’a présent fait I’objet que d’études de faisabilité,
sans aboutissement véritable a des applications archéologiques sur des collections si-
gnificatives. Parmi les plus anciennes tentatives, densité [64-66] et thermoluminescence
[67], citées ici pour mémoire, ne sont que briévement apparues. D’autres approches
ont fait I'objet d’études plus détaillées, souvent a partir d’obsidiennes du bassin mé-
diterranéen. Il s’agit entre autres de la spectroscopie Mdssbauer du °“Fe, au succés
limité pour la distinction des obsidiennes de cette région [68-72]. Les faibles teneurs
en fer de ces volcanites, de 'ordre de 1 % dans les variétés calco-alcalines, de loin
les plus répandues, limitent sévérement ses possibilités d’applications archéologiques,
puisqu’elles exigent de l'ordre de 500 mg de poudre, et des temps de mesures pro-
hibitifs, pouvant atteindre 24 & 48 heures. Le pouvoir discriminant des propriétés
magnétiques des obsidiennes méditerranéennes a été questionné a plusieurs reprises
au cours des trente derniéres années [73-76], mais il n’est pas encore établi que cha-
cune des sources exploitées puisse étre différenciée. Un autre test, effectué dans les
Andes méridionales, n’avait abouti qu’a un succeés partiel [77]. En revanche, les es-
poirs placés dans les premiéres analyses par Résonance Paramagnétique Electronique
(RPE) en Méditerranée [78,79] se sont révélés plus fructueux [80]. Les analyses par
RPE et magnétométrie SQUID ne nécessitent que quelques dizaines de milligrammes
de matiére. La méme poudre peut étre utilisée pour ces deux types de mesures. De
premiers résultats suggérent que, dans les Andes équatoriales, cette pratique pourrait
constituer une alternative aux caractérisations élémentaires par les éléments traces
[81 et en préparation].

Au début des années 2000, ce sont les possibilités des spectroscopies vibrationnelles qui
ont été visitées. Les spectroscopies Raman et Infrarouge apportent essentiellement des
informations sur le degré de polymeérisation du réseau tridimensionnel de tétraédres
SiO4 qui constituent la matrice vitreuse des obsidiennes. L’avantage de la premiére est
son caractére non-destructif et simple de mise en ceuvre. Elle a montré sa capacité a
différencier des sources d’obsidienne, comme en Méditerranée occidentale [82] ou dans
le Pacifique [83]. Cependant les temps de mesure et la durée du traitement des don-
nées actuels compliquent 'obtention d’importantes séries de mesures. Cette technique
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fournit aussi des informations d’ordre minéralogique, qui pourraient contribuer a la
caractérisation de sources [84]. De ce point de vue, la spectroscopie Raman apparait
comme complémentaire des déterminations minéralogiques par SEM-BSE. La spec-
troscopie infrarouge a transformée de Fourier (Fourier Transform InfraRed, FTIR) ne
demande de son coté que des échantillons de quelques milligrammes. Expérimentée
elle aussi sur des obsidiennes de Méditerranée occidentale, elle semble capable d’en
distinguer les principales sources [85].

La caractérisation des obsidiennes par leurs propriétés structurales en est restée jus-
qu’a présent & un stade préliminaire, notamment en raison des succés remportés par
les analyses élémentaires (spécificité quasi-générale des signatures géochimiques, fa-
cilité a comparer les résultats entre études, etc.). Certaines directions mériteraient
d’étre revisitées, comme vient de 1'étre le magnétisme des obsidiennes [86] (cependant
I’homogénéité des sources doit étre précisément questionnée), et particuliérement la
ou des instrumentations portables deviennent disponibles, comme par exemple en
spectrométrie Raman.

2.3.3 Caractérisation par 1’age

Il existe deux maniéres d’atteindre I’age de formation d’une obsidienne, les datations
par les traces de fission de I'uranium (TF) et par Potassium-Argon (K-Ar), et sa
variante sous sa forme 4 Ar-39 Ar [87]. Toutes deux, partiellement destructives, néces-
sitent une irradiation en réacteur nucléaire. L’obtention d’un age résulte d’un long
processus [88,89]. Pour cette raison, leur emploi a été soit relativement limité, pour
la datation par TF, soit borné & des programmes-tests, pour le 9Ar-3°Ar.

Les obsidiennes dépassant rarement 20 Ma, le niveau du signal « traces de fission
spontanée », de la matrice vitreuse est relativement faible. De plus, il est souvent
affecté d’un effacement partiel nécessitant pour en corriger les effets sur la détermi-
nation de I’dge TF d’utiliser une technique « d’ages plateaux », comprenant trai-
tements thermiques et mesures de longueurs de traces [90]. Il en résulte des temps
de mesure interdisant de traiter de grands nombres d’échantillons. Cette technique a
cependant été considérée comme un moyen de recherche effectif de provenance d’obsi-
diennes archéologiques en Méditerranée [91,92], dans les Andes septentrionales [8,93]
et de ’Anatolie a I’Arménie [94,95]. Plus guére employée actuellement, elle peut dans
certains cas compléter utilement les caractérisations par la composition élémentaire
(voir 2.4.1) [96].

La datation par “0Ar-3°Ar est aussi pratiquée selon une procédure d’ages plateaux, en
partie afin de s’abstraire de la présence éventuelle d’argon 40 « hérité », piégé dans des
microcristaux cristallisés en profondeur dans le magma rhyolitique dont proviennent
les obsidiennes [97]. Sa seule utilisation, & notre connaissance, I’a été dans un contexte
éthiopien (voir 2.4.4).

2.4 Provenance et préhistoire

Jusqu’a présent, dans toutes les régions ot la provenance de I’obsidienne archéologique
a été étudiée, moyens destructifs et non-destructifs ont trouvé leur place. Mais le
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spectre des techniques utilisées a été assez variable, comme les quelques exemples
exposés ci-dessous le montrent.

Il n’est pas inutile de rappeler ce que 'on entend par « source ». La définition et
lextension de ce concept ont été discutées a plusieurs reprises (inter allia [98-101]).
Schématiquement, on distingue trois types de sources. Une source « primaire » est
la roche en place au sein de laquelle 'obsidienne s’est formée. Ses produits de désa-
grégation sur place, blocs et galets, sans grand déplacement, constituent ce que 'on
deésigne par source « sub-primaire » (figure 2.1 C). Une source « secondaire » enfin est
le résultat de transports de blocs obsidiennes ainsi libérés, sur des distances parfois
considérables dans les plaines avoisinantes, par gravitation, actions des eaux de ruis-
sellement, torrentielles, a fluviales, ou sous I'action de glaciers. Si la caractérisation
« instrumentale » d’une obsidienne permet de la relier & une « source », elle ne discerne
pas duquel de ces types de gisements elle pourrait provenir [100]. Une association avec
les caractéristiques morphologiques et de surface (impliquant ainsi la présence d’un
cortex) d’un artefact peut parfois aboutir a lever en partie cette incertitude [102].

2.4.1 Colombie, Equateur

On sait depuis longtemps qu’en Equateur I'obsidienne a été utilisée dés la colonisation
massive du continent il y a environ 12 000 ans, et qu’elles proviendraient, selon des
analyses par NAA et EDXRF, de la Cordillera Real, sur la cordillére orientale de
la chaine andine, et en grande majorité de la coulée de Mullumica [103]. Toutes ces
obsidiennes sont associées & un édifice volcanique majeur, la caldera de Paletara, d’un
diametre proche de 40 km [104,105].

Notre équipe a confirmé ces résultats pour de nombreux sites équatoriens, par des ana-
lyses PIXE [104,105] et ICP/AES-MS [43]. Mais une approche conjointe PIXE/traces
de fission (TF) a révélé que certaines obsidiennes archéologiques présentant une com-
position de type « Mullumica/Callejones » avaient été formées antérieurement a cette
coulée, localisée en bordure de la caldera de Chacana. L’analyse par TF révéle que
d’autres pointements d’obsidienne, actuellement inconnus mais de méme composition
chimique que la coulée de Mullumica/Callejones, donc probablement liés & la méme
caldera, avaient aussi été exploités. Une situation du méme type a été retrouvée dans
le Sud colombien, avec la caldera de Chacana. Dans ces deux cas, I'approche par la da-
tation montre que la composition élémentaire d’une obsidienne associée a une caldera
pourrait n’étre pas suffisante pour en spécifier plus précisément la source [8,93].

2.4.2 Meéditerranée occidentale

En Méditerranée occidentale, plus de 1 000 sites holocénes, au long d’un arc s’éten-
dant du Maghreb oriental & 'Italie péninsulaire, au Sud de la France et jusqu’en Ca-
talogne, renferment des artefacts en obsidienne. Tous proviennent de I'une des quatre
iles-source de la région : Lipari, Palmarola, Pantelleria et Sardaigne (figure 2.4). Leurs
obsidiennes ont commencé & irriguer cette vaste région dés l'instauration de la navi-
gation maritime dans cette partie du bassin méditerranéen, au VI® millénaire avant
notre ére [106]. Les obsidiennes de Méditerranée orientale n’y sont jamais parvenues,
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et celles des Carpates n’ont jamais dépassé Trieste, dans le Nord-Est de la Mer Adria-
tique [6,44].

Carpal.tas

Palmarola
Sardaigne x Fok * i?‘
Lipari* Ak Ejngal*ﬂgmrut
N e 353;%"“ Dag Dag
Pantelleria Gyall
Mélos

——
0 100 300 km

Ficure 2.4 — Localisation des principales structures volcaniques méditerranéennes et ana-
toliennes exploitées pour leur obsidienne durant la préhistoire.

La situation est ici plus simple que dans I'exemple précédent. Les huit sources a
distinguer (dont deux & Pantelleria et quatre en Sardaigne) se différencient non seule-
ment par leurs teneurs en éléments traces, mais aussi par celles des éléments majeurs.
Par ailleurs, il est relativement aisé, le plus souvent, de distinguer une partie de ces
sources par un simple examen & I’ceil nu ou a 'aide d’une loupe binoculaire. Ainsi, en
quelques années, notre groupe a pu déterminer la provenance, en combinant examen
macroscopique, SEM-EDS et PIXE, de plus de 6 000 obsidiennes corses et sardes
[107], alors qu’a I’Universita de Calabria, ce sont prés de 1 500 piéces qui ont pu I’étre
par EDXRF [28].

En Sardaigne, ou les obsidiennes ont été formées vers 3 Ma au sein du complexe vol-
canique du Monte Arci, celles de la source SA, située dans un creux topographique,
n’occupent que quelques centaines de meétres carrés (figure 2.1 A). En revanche, une
partie de celles de la source SC, située & une altitude d’environ 700 m, ont été en-
trainées sous forme de galets dans la plaine cotiére entourant le Monte Arci jusqu’a
plus de 35 km a vol d’oiseau [108]. Ces galets se distinguent de ceux des gisements
primaires et sub-primaires par des formes plus arrondies et la présence d’un cortex ré-
sultant d’actions météoriques prolongées, ce qui permet parfois de préciser le type de
gisement d’o provient la matiére premiére d’un artefact. Des précisions supplémen-
taires peuvent méme étre proposées lorsque la reconstitution de la chaine opératoire
indique le module du bloc initial (site sarde de Sa Punta [109]).

2.4.3 Proche-Orient

C’est une région-clé pour I’étude de la néolithisation, ce processus pluri-millénaire
dont les prémices ont été marquées par le début de la sédentarisation, vers 14 000
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avant notre ére. Dés cette premiére phase, I'obsidienne est présente, par de rares
artefacts, en Irak, au Levant et en Syrie, avant de s’affirmer plus pleinement il y
a environ 10 000 ans. Depuis une vingtaine d’années, de nombreuses recherches de
provenance ont mobilisé plusieurs techniques, avec essentiellement : traces de fission
[95], NAA [110], LA-ICP-MS [42], ICP/AES-MS, PIXE, MEB-EDS [38,47,111], et/ou
EDXRF [112].

Il n’y a pas de source d’obsidienne au Proche-Orient. Les obsidiennes qu’on y trouve
sont toutes d’origine anatolienne [113]. De nombreuses sources sont présentes dans
cette région, dont certaines sont composites, c’est-a-dire comportent plusieurs sub-
sources primaires aux compositions légérement différentes les unes des autres, comme
dans la caldera d’Acigdl [114] ou le strato-volcan du Golli Dag [62]. Un nombre rela-
tivement réduit de ces sources semble avoir été significativement utilisées au Proche-
Orient. En effet, on ne connait pratiquement que quatre grands types de compositions
élémentaires parmi les obsidiennes préhistoriques de cette région. Trois d’entre eux
se rattachent de fagon univoque & autant de sources, soit en Cappadoce le déme du
Nenezi Dag, le complexe du Gollii Dag, (qui comporte plusieurs coulées de composi-
tions voisines), et en Anatolie orientale, la région de Bingdl (figure 2.3). Le quatriéme
type de composition du Proche-Orient caractérise des obsidiennes peralcalines, dont
les seuls gisements connus sont situés au voisinage de Bingol, ou sont associés au stra-
tovolcan du Nemrut Dag, quelques 80 km a I’Est. La similitude de composition de ces
obsidiennes et les variations internes de composition entre les sub-sources du Nem-
rut Dag rend parfois problématique leur distinction par la géochimie [38,41,115]. Des
résultats récents semblent cependant proposer des solutions intéressantes [98,116]. La
provenance des obsidiennes peralcalines du Proche-Orient peut cependant étre préci-
sée indépendamment, en observant que celles de Bingdl datent de plusieurs millions
d’années, pour moins de 105 ans au Nemrut Dag [95,117]. Si Poidevin [114] fait remar-
quer que la mise en ceuvre des méthodes de datation est trop lourde pour traiter de
nombreux artefacts, la technique des traces de fission offre une solution trés rapide, en
remarquant que la densité des traces fossiles permet une distinction quasi immédiate
entre les deux grandes zones-sources peralcalines d’Anatolie. Les propriétés magné-
tiques des obsidiennes pourraient aussi jouer un réle pour proposer des discriminations
entre ces obsidiennes peralcalines [86].

2.4.4 Ethiopie

Dans le rift éthiopien, I’approche géochimique de la provenance des obsidiennes préhis-
toriques a été appliquée a un certain nombre de sites s’étageant de I’ Early Stone Age,
comme a Melka Kunturé, jusqu’au début de ’'Holocéne. Comme dans les exemples
précédents, diverses techniques de caractérisation, par analyse chimique en voie hu-
mide, spectrographie optique [118], ICP/AES-MS [119], EDXRF [120,121], EMP [122]
(Le Bourdonnec et al., en préparation), ont été mises a contribution avec succes.

La datation par 4°Ar-39 Ar d’une sélection d’artefacts précédemment étudiés par EDXRF
a cependant montré, comme dans les Andes centrales ou en Anatolie orientale, que
des obsidiennes présentant la méme composition élémentaire pouvaient avoir des ages
de formation différents, ou en d’autres termes, provenir de sources différentes [123].
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2.5 Provenance et muséologie

Dans le courant des années 1990, s’est posée la question de l'origine de plusieurs
piéces réalisées a partir d’une roche grise a noire, supposée étre de I'obsidienne, dans
les collections parisiennes du Musée du Louvre, du Musée de 'Homme et du Muséum
National d’Histoire Naturelle (MNHN). Des analyses en mode impérativement non
destructif ont permis de résoudre ces interrogations.

2.5.1 Peintures sur obsidienne de Murillo et « smoking mirrors »

Deux peintures de Murillo sur des panneaux de roches noires d’environ 35x30x2,5 cm
exposées au Louvre, Le Christ au Jardin des Oliviers et Le Christ o la colonne avec
Saint Pierre (figure 2.5), étaient considérées depuis le XVII® siécle comme réalisées sur
du marbre noir. Une premiére analyse par PIXE, citée par Gendron et al. [124], devait
montrer qu’il s’agissait en réalité d’obsidiennes, dont 1'origine restait a préciser. Ces
supports présentaient de grandes similitudes avec des smoking mirrors (« miroirs fu-
mants ») préhispaniques en obsidienne conservés au Musée de 'Homme, et considérés
comme d’origine probablement mexicaine.

FI1GURE 2.5 — Peinture de Murillo sur plaque d’obsidienne (Le Christ a la colonne avec
Saint Pierre) en cours d’analyse PIXE sous le faisceau extrait de I'accélérateur AGLAE
(d’apres [125]).

Une seconde série d’analyses portant sur les panneaux de Murillo, quatre « miroirs
fumants » du Musée de 'Homme et des échantillons d’obsidienne de cing sources
mexicaines majeures a permis de déterminer la provenance de I’ensemble de ces six
piéces. 11 est tout d’abord apparu que panneaux et miroirs présentaient des com-
positions similaires et provenaient donc trés probablement de la méme source. Une
comparaison avec les résultats obtenus sur des échantillons géologiques suggéra qu'’ils
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pourraient provenir de celle d’Ucareo, dans 1’état mexicain de Michoacan, ’exploi-
tation des banques de données permettant de son c6té d’éliminer toute autre source
mésoaméricaine [34]. A Tappui de cette hypothése, un travail de terrain ultérieur
montra qu’a Ucareo 'obsidienne se débite parfois naturellement en plaques d’une
épaisseur compatible avec celles des miroirs [125]. La ville natale de Murillo était en-
core, au XVII® siécle, le principal port européen vers I’Amérique. Il ne serait donc pas
impossible que, ignorant ou non leur fonction initiale, Murillo ait utilisé des « miroirs
fumants » aztéques pour s’y exprimer.

2.5.2 Le « Miroir de I'Inca » du MNHN

En 1976, un miroir lenticulaire supposé étre en obsidienne fut « redécouvert » au
Muséum National d’Histoire Naturelle. Le support sur lequel il était fixé portait la
mention « Miroir de I'Inca, no.22, U », référence introuvable dans les catalogues des
collections du MNHN.

Analysé par PIXE conjointement aux miroirs mexicains, il s’avéra bien étre en ob-
sidienne, mais se distinguait nettement de ces miroirs par sa composition, de méme
que des sources mésoaméricaines [34].

Le nom du miroir laissait supposer une origine andine, appuyée par la description au
début du XIX€ siécle d’'un miroir circulaire de la collection de géologie du MNHN, sup-
posé d’origine péruvienne [126], qui semblait correspondre au Miroir de I'Inca, disque
biconvesque, d’un diamétre de 19 cm et d’une épaisseur en son centre de 1,3 cm.
Une confrontation de la composition du Miroir de I'Inca avec celles d’obsidiennes de
sources andines obtenues par notre équipe en PIXE et ICP/AES-MS [43,104] faisait
apparaitre une grande similitude avec certains échantillons de la coulée de Mullu-
mica/Callejones (voir 2.5.1 ci-dessus), et donc une origine équatorienne [Poupeau
et al., en préparation]. Cette attribution corrobore une enquéte historique menée en
paralléle, qui pointe une probable origine « péruvienne », selon l’extension plus large
de ce terme au XVIII® siécle [Gendron et al., en préparation].

2.6 Questions actuelles et stratégies analytiques

Archéologues et archéomeétres n’ont cessé de s’intéresser, au cours des cinquante der-
niéres années, aux problémes de sourcing des artefacts en obsidienne. En témoigne la
grande variété des moyens testés par le passé et actuellement utilisés pour la caracté-
risation de ces verres volcaniques. Dans la région qui s’étend de la Méditerranée a la
Transcaucasie, il s’est surtout agi, jusque vers la fin du siécle dernier, de déterminer les
« zones d’influence » des sources d’obsidienne [127-129]. Dans cette premiére étape,
sauf exception, les sources d’obsidienne n’étaient caractérisées que par quelques ana-
lyses, et peu de piéces archéologiques étaient traitées par site en raison essentiellement
des colits analytiques. En général, aucune description n’était donnée des artefacts, ni
leur place dans une chaine opératoire. De plus, 'accessibilité & des techniques non
destructives restant limité, seuls les artefacts « non précieux » étaient généralement
traités.
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Au début du XXI¢ siécle, I'intérét s’est progressivement porté vers une étude conjointe
des technologies de taille et de l'origine de leur matiére premiére [130]. Il devint alors
possible d’associer économie de 1'obsidienne (quelles sources sont représentées dans
un site/niveau culturel donnés, et avec quelles abondances relatives) et étude typo-
technologique des artefacts (reconstitution des chaines opératoires) [41,112,131]. Cette
problématique suppose que I’ensemble des piéces d’un assemblage puissent étre consi-
dérées, ou au moins un nombre significatif, 14 ou les artefacts sont présents par dizaines
de milliers, comme dans le site néolithique anatolien de Catalhdyiik. C’est ainsi que
l’origine de prés d’un millier d’obsidiennes a été déterminée pour les sites néolithiques
sarde de Rio Saboccu (assemblage complet [102]) ou anatolien de Catalhdyiik [132].
Le traitement de si grands nombres d’artefacts permet par ailleurs de détecter des
sources présentes par une fraction infime de I'assemblage. Par exemple, en Corse,
sans de grands nombres de mesures l'obsidienne de Palmarola n’aurait eu que peu
de chances d’étre détectée [133,134]. De méme a Catalhoyiik, de telles analyses ex-
tensives ont permis de montrer que I'obsidienne d’Anatolie orientale avait atteint la
Cappadoce plus précocement qu’on ne estimait jusqu’alors [135].

Le traitement d’un grand nombre d’échantillons impose que chacun puisse étre ca-
ractérisé « rapidement », et que le « colt » de I’ensemble reste modéré. Par ailleurs,
certains artefacts doivent impérativement, pour des raisons d’ordre archéologique, mu-
séographique ou en réponse a des contraintes réglementaires des autorités qui en sont
responsables, étre traités de fagon non destructive. Dans ce contexte, la caractérisa-
tion visuelle ne doit donc pas étre négligée. En Méditerranée occidentale par exemple,
elle révéle souvent origine d’une majorité des obsidiennes néolithiques [131,136-138],
seuls les cas douteux/indéterminables, en raison de leur faibles dimensions, de conver-
gence de faciés entre sources (sources SA et SB2 de Sardaigne, le plus fréquemment)
doivent alors faire ’objet d’une caractérisation analytique. Des études-pilotes sur les
obsidiennes de site anatolien (Domuztepe) [139] ou syrien (Qdeir 1) [Orange et al., en
préparation|, semblent ouvrir quelques perspectives pour le Proche-Orient. Le succes
des études de provenance repose sur la capacité de distinction entre les compositions
chimiques des sources potentielles. Il dépend donc aussi de la connaissance des varia-
tions de composition interne de chaque source. Si dans certaines régions les sources
sont trés bien documentées aux points de vue cartographique et géochimique, dans
de nombreuses autres (Anatolie, Amérique du Sud, Afrique, etc.), elles ne le sont
pas encore suffisamment. Au plan analytique comment procéder ? Il n’existe pas de
« meilleure technique » de caractérisation des obsidiennes [140,141]. Les éléments chi-
miques « marqueurs » varient selon les provinces volcaniques et laissent toujours une
certaine liberté dans le choix des techniques analytiques. Lequel est le plus souvent
opportuniste, en fonction des accés aux laboratoires pouvant fournir les moyens néces-
saires. Souvent, deux ou plusieurs techniques sont mises & contribution dans I’étude de
séries longues d’artefacts [104,132,133]. Une grande tendance semble actuellement s’af-
firmer, orientée vers la sauvegarde de I'intégrité d’au moins une fraction des éléments
d’un assemblage, dans les analyses au laboratoire comme sur le terrain. Les appa-
reillages portables, comme les analyseurs pXRF, se multiplient et se perfectionnent
constamment, offrant des perspectives nouvelles et passionnantes [50,142]. En contro-
lant rigoureusement les géomeétries de mesures (prétant aussi attention aux épaisseurs
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faibles de certaines piéces), en utilisant des protocoles d’étalonnage rigoureux, divers
appareillages permettent d’obtenir des mesures quantitatives pertinentes. Théorie et
méthodologies archéologiques progressant de leur codté, le dialogue entre archéométres
et archéologues ne pourra que s’en trouver enrichi.
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