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REPUBLIQUE FRANGAISE
PREFET DE LA REGION AUVERGNE-RHONE-ALPES

Arrété n° 2020/444 du
portant autorisation de projet collectif de recherches.

Le Préfet de région ;
Officier de la Légion d’honneur ;
Commandeur de I'ordre national du Mérite

Vu le code du patrimoine et notamment son livre V ;

Vu l'arrété préfectoral n° 2020-39 du 6 février 2020, portant délégation de signature & Monsieur Frangois MARIE,
chargé de l'intérim des fonctions de directeur régional des affaires culturelles Auvergne-Rhone-Alpes en matiére

d’attributions générales ;

Vu T'arrété 2020-03 du 2 mars 2020, du Directeur Régional des Affaires Culturelles par interim de la région
Auvergne-Rhéne-Alpes, portant subdélégation de signature en matiére d'administration générale ;

Vu le dossier, enregistré sous le n® PGR842020000006, de demande d'opération archéologique arrivé le 6 janvier
2020 ;

Vu l'avis de la commission territoriale de la recherche archéologique (CTRA), Commission Sud-Est en date du 4
février 2020 ;

ARRETE

Article 1 - Madame Emilie CHALMIN est autorisée, en qualité de responsable scientifique, & conduire une
opération de projet collectif de recherches & partir de la date de notification du présent arrété jusqu'au 31
décembre 2022, sise en :

REGION : AUVERGNE-RHONE-ALPES
* DEPARTEMENT : ARDECHE

- DEPARTEMENT : SAVOIE

Intitulé de 'opération : constitution d'une pigmentothéque.

Programme de recherche : Axe 3. Les expressions graphiques préhistoriques : approches intégrées des milieux
et des cultures.

Code de I'opération : 2213729

Article 2 - prescriptions générales

Les recherches sont effectuées sous la surveillance du conservateur régional de I'archéologie territorialement
compétent et conformément aux prescriptions imposées pour assurer le bon déroulement scientifique de

I'opération.

Le responsable scientifique de I'opération informe réguliérement le conservateur régional de I'archéologie de ses
travaux et découvertes. Il lui signale immédiatement toute découverte importante de caractére mobilier ou
immobilier. 1l revient au préfet de région de statuer sur les mesures définitives a prendre & I'égard des

découvertes.

A la fin de lannée civile, le responsable scientifique de l'opération adresse au conservateur régional de
I'archéologie, en triple exemplaire papier plus un exemplaire au format pdf, un rapport accompagné des plans et
coupes précis des structures découvertes et des photographies nécessaires a la compréhension du texte.
Linventaire de Fensemble du mobilier recueilli est annexé au rapport d’opération. Il signale les objets
d'importance notable. Il indique les études complémentaires envisagées et, le cas échéant, le délai prévu pour la

publication.



Article 3 - destination du matériel archéologique découvert

Le responsable prend les dispositions nécessaires a la sécurité des objets mobiliers. Le mobilier archéologique
est mis en état pour étude, classé, marqué et inventorié. Son conditionnement est adapté par type de matériaux
et organisé en fonction des unités d'enregistrement. Le statut juridique et le lieu de dépét du matériel
archéologique découvert au cours de lopération sont fixés conformément aux dispositions légales et
réglementaires et aux termes des conventions passées avec les propriétaires des terrains concernés.

Article 4 - versement des archives de fouilles

L'intégralité des archives accompagnée d’une notice explicitant son mode de classement et de conditionnement
et fournissant la liste des codes utilisés avec leur signification, fait I'objet de la part du responsable de 'opération
d'un versement unique. Ce versement est détaillé sur un bordereau récapitulatif établi par le responsable de
I'opération, dont le visa par le préfet de région vaut acceptation et décharge. Le lieu de conservation est désigné
par le préfet de région.

Article 5 - prescriptions particuliéres

Article 6 - le Directeur régional des affaires culturelles par intérim est chargé de I'exécution du présent arrété, qui
sera notifié a Madame Emilie CHALMIN.

Fait a Lyon, le

Pour le Préfet de Région,et par délégation,
le Directeur régional des affaires culturelles par intérim
et par subdélégation
Le Conservateur régional de I'archéologie

e

Karim GERNIGON

COPIES A :

[Préfet(s) du(des) département(s) concemé(s) [ 1 Mairie(s[ ] Gendarmerie [ 1 Propriétaire(s) du(des) terrain(s)
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caractérisations et leur spatialisation.

L’intégration de certaines de ces recherches dans un travail universitaire a pour corollaire des
contraintes liées au rendu des mémoires mais aussi a la pérennité des travaux universitaires et de
I’enregistrement et du traitement des données. Cela peut jouer sur I’implication de nos différents
partenaires tant sur le terrain que dans I’étude du matériel. En particulier, des la premiere campagne de
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évolution a été suivie d’année en année avec un retour aux premiers enregistrements.



Préambule

L’année 2021 s’inscrit dans la continuité du programme pluriannuel 2020-2022 de la Pigmentotheque,
pour lequel nous avons explicité les différents objectifs généraux et les différentes actions a mener
au titre des trois années dans le rapport de 2019. L’ objectif de ce rapport intermédiaire est de rendre
compte des actions menées et des avancées du projet durant I’année 2021.

Les évaluations des rapports précédents ont déja souligné la robustesse et I’efficience de la mé-
thodologie mise en place pour I’étude des matieres ferrugineuses. Cette année, nous détaillons le per-
fectionnement de cette méthodologie en se focalisant principalement sur les contextes géologiques
(cf. chapitre 3) et les analyses spectroscopiques afin d’en partager les divers aspects concrets : gestion
des données de terrain, des données analytiques, mise a disposition de ces données, traitement des
mesures. Nous présenterons donc les nouveaux apports méthodologiques de I’année (cf. chapitre 5).
Bien qu’ancrée initialement dans le département de I’ Ardeche, les prospections ont, depuis le début de
ce programme de recherche, été élargies géographiquement de maniere a encadrer les recherches me-
nées sur d’autres sites et contextes archéologiques et pour appréhender la grande diversité des roches
riches en fer dans les nombreux contextes géologiques et géomorphologiques ot elles se forment, se
concentrent et se déposent (cf. chapitre 7). De cette maniere, il est possible de prendre en compte la
grande diversité de contexte de formation et de dépdt de matieres colorantes, mais aussi de proposer
un cadre solide pour les divers contextes dans lesquels nous-mémes et nos collegues étudions les
maticres colorantes. Nous présenterons dans ce rapport les prospections menées de la fin de 1’année
2020 a la fin de I’année 2021 (cf. chapitre 6) qui se sont déroulées en naviguant entre les contraintes
de déplacement (automne 2020, printemps 2021) et mettant a profit les missions de terrain sur les
sites archéologiques sur lesquels I’équipe est impliquée. Ne pouvant cependant s’étendre sur toute
la France, une autre pigmentotheque voit le jour (PCR PIGMENT-HO, Nouvelle Aquitaine dir. Mat-
thieu Lebon et Laure Dayet), ce qui annonce le développement d’une structuration a I’échelle de la
France avec le démarrage prochain d’un programme ANR (cf. chapitre 9).

Dans les conditions irrégulierement bloquantes de 1’année 2021, les objectifs initiaux ont encore
fait I’objet d’ajustements, de reconsidérations des possibilités et souvent de créativité pour assurer les
opérations de terrain, les analyses, les préparations d’échantillon et I’encadrement des étudiants im-
pliqués dans le programme de recherche. L’ opportunisme a dii guider nos pratiques dans ce contexte
ou la préparation d’échantillons s’est révélée particulierement problématique durant I’absence longue
et la reprise douce de notre collegue préparateur fortement affecté par 1’épidémie. Prendre en charge,
nous-mémes, une partie des préparations a été tres chronophage et a généré un retard considérable
pour la mise en place des analyses qui étaient prévues. Par ailleurs, c’est I’encadrement des étudiantes
qui a été notre absolue priorité durant cette année avec deux démarrages de theése et I’encadrement de
deux stages de master 2 dans une période chaotique. Cet investissement est absolument indispensable
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a la prise d’autonomie des étudiantes qui ont pu ainsi contribuer au présent rapport avec des données
nouvelles et des communications en colloque. Nous avons pu accéder sans contrainte a notre labora-
toire et, bien que fortement retardées, les campagnes d’analyse (PIXE - C2MRF) et de prospections
ont pu se dérouler dans de bonnes conditions. Il n’en reste pas moins que nous sommes conscientes
de ne pas donner I’impression de suivre les recommandations de la CTRA concernant la finalisation
du travail de recherche sur I’espace géographique initial (Ardéche-Gard). Ce n’est pas un refus de
notre part, nous abondons dans le méme sens que celui des recommandations qui nous ont été faites.
Les circonstances n’ont pas été favorables a la finalisation des prospections dans ce secteur (nous
dépendons des possibilités d’accueil a la Voulte) et nous avons pris du retard dans la préparation des
échantillons. Ce retard est en court de remédiation et sera entierement résorbé durant I’année 2022
avec I’embauche en CDD d’un préparateur au laboratoire EDyTeM (financement ANR). Nous voyons
donc le bout du tunnel et ce poste clef pourra ainsi soulager nos activités quotidiennes.

Par ailleurs, la dynamique de recherche sur I’ Ardeche a ralenti du fait du départ en post-doctorat
de Claire Chanteraud qui poursuit néanmoins diverses actions au sein de la Pigmentothéque. Le ter-
rain ardécheois ne peut qu’étre réinvesti au cours de la I’année 2022, notamment autour des travaux
au Mas d’ Aiguilhon avec Patricia Guillermin.

La période de rédaction imposée durant le printemps 2020 se concrétise durant cette année 2021
par la publication des quatre articles soumis en 2020, apres qu’ils ont été acceptés et corrigés dans
le courant de I’année 2021 (cf. chapitre 8). C’est durant cette période imposant le travail de synthese
et de rédaction qu’a été refondu le lexique accompagnant les descriptions macro- et mésoscopiques
pour le rendre plus exhaustif. Il permet désormais de décrire les différentes roches ferrugineuses (cf.
annexe 0).

L’année 2021 est également marquée par deux réalisations favorisant la construction du réseau
national (voire au-dela) que nous appelons de nos vceux, avec la création du PCR PIGMENT-HO en
Nouvelle Aquitaine (dir. Matthieu Lebon et Laure Dayet), le montage d’un programme ANR entre
EDyTeM, le HNHP (MNHN), BBees et I’'UMS 2AD. Cette ANR démarre en janvier 2022.

De maniere synthétique, nous reprenons dans le tableau les différents objectifs que nous nous
étions fixés pour cette triennale 2020-2022 avec une indication du degré d’avancement des taches.
L’avancement de ces tiches est ainsi le résultat de nos choix d’adaptation au contexte actuel et aux
opportunités qui se sont présentées au cours de 1’année.



Objectifs a court terme < 1 an
Lexique gites*

Lexique macro- méso- microscopie*

Application de terrain et fiche papier

Thésaurus PACTOLS*

Formation a l'utilisation de ’application
de terrain*

Dépot de la Pigmentothéque au Musée de
I’Aven d’Orgnac*

Formation étudiante (WDXRF)*

Formation étudiante (PIXE)*

Formation étudiante (tracéologie des
matieres colorantes)*

Formation étudiante (application de

terrain et routines sous QGIS, début
De construction de 1’atlas)*

Transfert des méthodes 1
Transfert des méthodes 2
Transfert des méthodes 3

Transfert des méthodes 4
Journée Pigmentotheque 2021

Traitement des analyses PIXE*

Nouvelle campagne pour I'ICP

Autres méthodes d’analyse compatibles
avec le terrain : la reflectance diffuse

Ardeche*

Vallée du Rhone*

Savoie*
Thématique : oolithe ferrugineuse

Pourtour du Massif Central

Intégration de lithothéques

Vocabulaire des traces anthropiques
catalogue de traces et méthodes de
documentation*

Enquéte sur les lithotheques

Structuration : PCR Aquitaine*

ANR Color-Sources*
Objectifs a long terme : 3 ans

référentiel de matieres vallées
Ardeéche et Gardon*

Construction de la base de données

Cartographie des gites / SIG*

Préparation de la publication bilingue
(francgais/ anglais) des lexiques gites et
Macro- méso- micro*

Approche statistique des mesures
geéochimiques obtenues en PIXE*

Comparaison des analyses ICP/PIXE
Et WD-XRF*

Recherche des biais analytiques entre
appareils selon les échantillons
(effets de matrice, etc.)*

Ouverture du projet a l'international

Activités en 2021

correspondance avec l’appli et la fiche papier

petites corrections de certains termes
et validation

Opérationnelles et partagées

travail sur ’adaptation du lexique au thésaurus,
Mise en place de 1’arborescence

tutoriel et 2 formations (en visio et sur le terrain)
reporté
pas d’opportunité cette année

Analyses réalisées

Stage M2 de février a mai 2021 préparation d'un
article en anglais

L’application est accompagnée de tutoriels.
Plusieurs partenaires ont recu ce support
de travail qui a été adapté a leurs besoins
(pays, régions, programmes des recherche)

Tutoriel pour l'utilisation de I’appli de terrain

Tutoriel pour la préparation des échantillons
(découpe, inclusion en résine, polissage, litholamellage)

Tutoriel pour la BdD de description des échantillons

Tutoriel pour le prétraitement et le traitement des
mesures PIXE

Réunion sous format mixte (a EDyTeM et en visio) avec
de nombreux participants et partenaires puis
utilisation de I’appli sur le terrain (Bauges)

Préparation d'un article sur les données géochimiques
des standards du programme de recherche
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Figure 1.1 : Schéma récapitulatif des méthodes d’analyse, des chaines opératoires, des évolutions des matieres,
des modifications qu’elles ont enregistrées et des pertes d’information. DAO : H. Salomon.

Fréquemment présentes dans les dépdts archéologiques depuis la fin du Moustérien et utilisées

dans I’art pariétal a partir du Paléolithique supérieur, les matieres colorantes semblent s’inscrire au
21
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ceeur des sociétés préhistoriques dans différentes pratiques (techniques, artisanales et symboliques).
La plupart des peintures des sites ornés recensés dans la région du sud-est de la France (une trentaine
de grottes et d’abris-sous-roche) ont été réalisées avec un mélange de matieres riches en oxydes de fer
pour obtenir une large gamme de nuances de couleurs du jaune au rouge. Pour désigner ces matieres
colorantes, I’ utilisation fréquente des mots « pigment » ou « ocre », parfois abusive, implique un type
d’usage (réalisation de peintures ou de cosmétiques) mais ne permet pas de décrire objectivement
ces maticres, temps que les problématiques et les recherches se concentrent sur les applications, soit
le segment terminal des chaines opératoires. Les matiéres colorantes présentent un certain nombre
de propriétés physico-chimiques (propriétés sensibles visuellement et au toucher, d’ordre mécanique
et colorantes principalement) qui permettent de les transformer, de les faconner, de les réduire en
poudre, de les mélanger avec d’autres substances, de les appliquer sur différentes matieres ou de les
utiliser comme matiere-outil. De la source d’approvisionnement jusqu’a la réduction en poudre, ces
actions de transformation induisent des modifications irrémédiables de la structure pétrographique de
la ressource minérale d’origine (Figure 1.1).

SiI’étude de ces matieéres colorantes par des méthodes physico-chimiques couplées aux approches
classiques de pétrographie est a méme de renseigner sur les déplacements des groupes humains, au
méme titre que d’autres matieres minérales (matieres siliceuses destinées a étre taillées, fossiles), ce
type d’analyse requiert au préalable de bien connaitre les matieres dont il est question, ce qui im-
plique d’appréhender leur mode de formation et d’évolution de méme que les contextes dans lesquels
elles peuvent étre retrouvées en s’intéressant aux gites d’approvisionnement existants, en s’ attachant
a en décrire les spécificités, les variations verticales et latérales et en cherchant a restituer 1’évolution
de leur accessibilité au cours du temps. Par la grande diversité des caractéristiques des matieres pre-
mieres colorantes mises au jour dans les différentes sites archéologiques, il nous est d’ores et déja
possible de conclure a I’existence passée de plusieurs sources d’approvisionnement. Pourtant notre
connaissance des gites d’extraction et des formations géologiques qui ont orienté les choix de ma-
tieres premieres colorantes reste encore peu développée et lacunaire. C’est pourquoi nous avons mis
en place une équipe qui travaille depuis 2016 a la construction d’une Pigmentothéque, dont I’ objectif
repose sur la connaissance des matieres colorantes naturelles provenant dans un premier temps d’une
zone comprise entre les gorges de I’ Ardeche et du Gardon ol se concentrent de nombreux sites or-
nés et des sites d’occupation durant le Paléolithique. Dans cette aire géographique, qui fait office de
laboratoire pour la mise en place de la Pigmentotheque, il est alors possible de renforcer la connais-
sance des ressources minérales ferrugineuses par un aller-retour entre les collections archéologiques
et les formations géologiques nombreuses et plurielles. Cette région présente en effet une partition
des ensembles géologiques et géomorphologiques qui offre un terrain d’investigation privilégié pour
distinguer les matieres riches en oxydes de fer en fonction de leur genese et de leur évolution. Depuis
2016, les contextes géologiques investigués et I’aire géographique explorée ont été étendus a travers
la région Auvergne-Rhone-Alpes et, ponctuellement, au-dela (Ile-de-France, Languedoc-Roussillon-
Midi-Pyrénées), a la faveur des fouilles archéologiques auxquelles participent les membres du projet.
L’enjeu de 1’établissement d’un référentiel de ressources minérales colorantes repose sur la capacité
d’établir, pour chaque gisement ou groupe de gisements, une carte d’identité qui soit suffisamment
pertinente et singuliére, en prenant en considération leur dynamique pour ensuite faire des rapproche-
ments concordants avec les matieres colorantes cohésives trouvées en fouille. Bien que basée sur des
méthodes existantes, I’ originalité de la construction de cette Pigmentothéque est bien de s’intéresser
a la diversité et a la pluralité des matieres naturelles présentant des caractéristiques reconnaissables a
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Figure 1.2 : Coupe naturelle formée par le Rieussec, ruisseau situé entre les communes de Salavas et Vagnas
(Ardeche) et mettant au jour des dépdts alluviaux contenant des éléments riches en fer. Photo : H. Salomon.

différentes échelles pour les comparer & des roches colorantes trouvées en fouille en contexte d’habi-
tat et/ou d’art rupestre.

La difficulté d’établir un tel référentiel réside en particulier dans la trés grande richesse et la
grande diversité des matieres premieres susceptibles de produire des pigments exploitables durant la
Préhistoire, la modification des gites au cours du temps (en particulier suite a I’érosion et aux exploi-
tations minieres anciennes comme récentes) et I’envergure parfois tres limitée de certaines formations
et des affleurements (Figure 1.2). Il est donc important de s’appuyer sur une documentation robuste
des formations géologiques, des exploitations dont elles ont fait I’objet au cours du temps (documen-
tation miniere) et de procéder a des prospections en multipliant I’échantillonnage et en considérant
différents contextes géologiques et géomorphologiques. Pour faire une comparaison entre les sources
potentielles et les différents matériaux archéologiques, il est essentiel de s’appuyer sur la complé-
mentarité des signatures pétrographique, minéralogique et chimique (Figure 1.1).

1.2 Objectifs

L’ objectif principal de I’édification de la Pigmentothéque réside dans la mise en place d’un outil dy-
namique en lien avec les autres matériauthéques, en particulier le Réseau des lithothéques (Bressy
& Bintz (2002); Fernandes (2012); Fernandes et al. (2013); Tomasso et al. (2013); Fernandes
(2015)) qui permette de restituer les premieres séquences des chaines opératoires et ainsi d’aborder
les questions de choix opérés et contraints par la nature des matieres premicres disponibles, les stra-
tégies, les connaissances et les valeurs partagées, les réseaux d’approvisionnement, les modalités de
circulation des matieres, des hommes ou des idées et les espaces dans lesquels se sont inscrites les
sociétés au cours du temps. C’est en effet le point de départ des chaines opératoires qui permet de
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restituer les éléments a partir desquels on peut reconnaitre des traditions culturelles. Pour aborder ces
problématiques, 1’établissement de référentiels géologiques se place désormais comme un préalable
indispensable a la mise en évidence des exploitations des ressources minérales par les populations
de la Préhistoire. L’analyse des réseaux de circulation des matieres colorantes trouve ainsi tout son
sens dans le contexte plus large de I’exploitation de 1’ensemble des matieres (ressources siliceuses
destinées a la taille, les coquilles, la faune). Au-dela de la détermination des caractéristiques des ma-
tieres premieres et de la distance qui sépare les gites des sites archéologiques, la mise en place de la
Pigmentotheque vise a restituer de manicre systémique, c’est-a-dire par un dialogue avec les travaux
menés sur 1’exploitation des autres ressources, et dans la diachronie, la fluctuation des territoires, les
modalités d’exploitation des ressources et les aires d’influence.

Les roches riches en oxy(hydro)des de fer et de manganese utilisées durant le Paléolithique jus-
qu’au Néolithique sont tres diversifiées. Ces roches, associées a des contextes de formation et d’évo-
lution des contextes géologiques, présentent des caractéristiques remarquables a différentes échelles
d’observation (nature des minéraux porteurs du fer, niveau d’oxydation du fer, concentration en fer,
couleur, texture, fabrique, éléments figurés, état de fraicheur versus état d’altération, ciment et ma-
trice, inclusions minérales, couleur et pouvoir colorant, dureté), d’ou la nécessité d’adopter une ap-
proche méthodologique solide multi-échelle et multi-proxi pour identifier et décrire ces matieres et
leurs origines géologiques et étre a méme de les comparer entre elles.

Ces méthodes, qu’elles soient ou non destructives, se révelent plus ou moins efficaces en fonction
des contextes géologiques et archéologiques étudiés, mais aussi du fait de la composition des roches
analysées, dont les constituants sont souvent présents en quantités et concentrations tres variables au
sein d’'un méme gisement géologique (filon, strate, horizon. .. ), voire d’'un mé€me objet. Les travaux
récents ont démontré la nécessité de recourir a des moyens d’investigation complémentaires dans le
cadre d’observations et d’analyses multiscalaires (Salomon ef al. (2016)). Les criteres descriptifs,
fondés sur les géosciences et les méthodes d’identification des empreintes des gites (par la pétrogra-
phie, la minéralogie et la géochimie) ont été fixés et la méthodologie peut étre appliquée a un vaste
corpus de références géologiques. Cependant, des améliorations méthodologiques sont encore né-
cessaires pour obtenir des mesures fiables de la composition chimique a une résolution satisfaisante.
La Pigmentothéque sert donc aussi a mettre a disposition des échantillons pour ces développements
analytiques.

1.3 A P’origine du projet

La construction de la Pigmentotheque est la conséquence de la rencontre des investigations isolées
menées par plusieurs membres du programme (JM, HS, ECh et JVP), initiées depuis 2003 dans
différentes régions francaises. Ces premieres actions, sous forme d’investissements intermittents bé-
névoles ou comprises dans des programmes de recherche de courte durée, et concernant des régions
isolées (sud-est et sud-ouest du Bassin parisien, Dordogne, Hérault, sud de I’ Ardeche, nord du Gard,
Alpes-Martimes) ont donné non seulement 1’occasion de croiser les expériences et les sources docu-
mentaires, mais encore, avec la contribution des membres de 1’équipe formée depuis 2016, de poser
les principes fondamentaux et fondateurs de la mise en commun de ces références géologiques et
d’harmonisation des modalités d’enregistrement, de caractérisation et de traitement des collections
de référence et enfin de leur spatialisation.

Trois collections sont a I’origine de la constitution d’une premiere base de réflexion et de la mise
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en commun de matieres géologiques géolocalisées et au minimum identifiées :

* La collection de Julien Monney, récoltée de fagon systématique autour des sites ornés de la
vallée de I’ Ardeche du sud de I’ Ardeche au nord du Gard sur plusieurs années. Cette collection
a été intégralement intégrée a la Pigmentotheque et a servi de point de départ pour retourner
sur les lieux de prospection.

* La collection de Jean-Victor Pradeau établie lors de sa these dans le Var a la fois de fagon systé-
matique autour des sites d’étude (Castellar-Pendimoun et Nice-Giribaldi) et également de fagon
thématique en fonction des matieres identifiées sur ces sites. Cette collection est conservée et
archivée au sein de la base de données du CEPAM (ETICALP). Une partie a été dupliquées
pour étre intégrée a la Pigmentothéque.

* Hélene Salomon collecte depuis 2003 des matieres ferrugineuses et riche en oxyde de manga-
nese de facon thématique en lien avec les matieres qu’elle identifie sur les sites qu’elle étudie.
Ces collectes s’étendent de la Belgique au sud de I’Hérault de fagon ponctuelle. Sa collection
a fini d’étre intégrée a la Pigmentothéque durant 1I’année 2019.

Dans un premier temps, les travaux se sont donc concentrés sur une zone géographique qui fait of-
fice de laboratoire pour la mise en place de la Pigmentothéque, a savoir 1’ aire située autour des gorges
de I’ Ardeche et du Gardon, étant donnée la collection déja existante. De plus, une forte concentration
de sites paléolithiques, notamment des grottes ornées se situe dans cette aire géographique. Enfin
cette aire représente dans un espace resserré, de nombreuses formations géologiques mettant a dispo-
sitions des roches riches en fer, aux caractéristiques tranchées du fait de la pluralité de leur genese. Il
s’agit donc d’un espace géographique privilégié pour aborder la diversité des ressources de matieres
colorantes qui ont pu étre largement exploitées dans un contexte géologique contrasté.

1.4 Les objectifs a long terme de la Pigmentothéque

Le PCR Pigmentotheque a vocation a atteindre plusieurs objectifs en cours de réalisation a 1I’échéance
de plusieurs années :

* I’élaboration d’un atlas des ressources riches en oxy(hydroxy)des de fer et de manganese
disponible sous la forme d’une base de données informatisées comportant une documentation
photographique multiscalaire du terrain a I’échelle microscopique, les informations de loca-
lisation, de gitologie, les caractéristiques lithologiques, pétrograhiques et physico-chimiques
des références géologiques, mais aussi disponible de maniére physique en plusieurs lieux de
conservation (EDYTEM et Musée d’Orgnac 1’ Aven),

* géoréférencer les formations & matieres colorantes a 1’échelle du sud de I’ Ardéche et du nord
du Gard dans un premier temps, une extension géographique est amorcée et profite d’opérations
archéologiques et des collaborations en cours et des collaborations (cf. projet 2021)

» comparer avec des séries de roches pigmentaires mises au jour sur des sites archéologiques,
voire comparaison avec des peintures ou dessins sur parois (cf. partie V. Connexion avec les
collections archéologiques),
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* diffuser aupreés des acteurs concernés les banques de données de géomatieres colorantes de
référence, en précisant leurs caractéristiques intrinséques,

 former les collegues et les futurs collegues a la reconnaissance et a la caractérisation des
matieres colorantes, afin que ce type de vestiges soit traité dans de bonnes conditions des la
fouille de maniere a étre étudiés,

« diffuser nos apprentissages tant en ce qui concerne la caractérisation de ces matiéres que pour
ce qui est de la spatialisation des informations générées afin que les résultats des différentes
équipes puissent Etre comparés et croisés.



Partie 2

Recherches de provenance de matieres colorantes : état des lieux et
positionnement

L’exploitation des matieres colorantes constitue un champ de pratiques qui suscite I'intérét de la
communauté scientifique depuis les commencements des recherches en Préhistoire (par ex. Lartet &
Christy (1865); Riviere (1887), p. 196; (de Mortillet & de Mortillet 1910), p. 555 ; Moissan (1902b),
(Moissan 1903b)) mais elles n’ont été étudiées sous I’angle des chaines opératoires que depuis une
dizaine d’années. Ces matieres, riches en manganese pour les noires et en fer pour les rouges, les
orangées et les jaunes, sont fréquemment appelées « ocres ». Terme, dont la polysémie est remarqua-
blement riche et plurielle, « ocre » renvoie a de trés nombreuses réalités et représentations, parfois
opposées. L’ambiguité tient en partie a son étymologie (du grec wypa issu de wypog signifiant alter-
nativement : pale, couleur instable, jaune de I’ceuf...). Mais plus encore, a I’échelle de I’histoire de ce
terme, c’est entre la désignation de la couleur, de la matiere ou de la matiere transformée (matériau)
que se crée une diversité grandissante de ses acceptions, généralisant parfois jusqu’a la contradiction
(Triat (2010) : 16; Salomon (2009) : 41-52; Tromeur (1998)). Le glissement de la matiére a la cou-
leur et inversement est omniprésent, mais n’informe ni sur la couleur ou la nuance (jaune, orange,
rouge, brun, pale, sombre, etc.) ni sur la matiére elle-mé&me (naturelle ou transformée par des actions
anthropiques, minéraux chromogenes, roches enrichies en minéraux chromogenes) et rend difficile la
compréhension des objectifs des exploitations auxquelles les maticres colorantes ont donné lieu dans
les différents contextes d’enregistrement.

Les matieres colorantes se présentent par ailleurs sous différentes formes, blocs et fragments
bruts ou modifiées par des actions techniques, et le plus souvent réduites a 1’état de poudre ou de
petits débris. Les poudres et mélanges, que 1’on retrouve sur divers vestiges ou imprégnées dans les
sédiments, sont plus ou moins bien conservées. Ces dépodts sont fréquemment observés sur des outils
lithiques taillés et non taillés, des outils en matiere dure animale, des éléments de parures corporelles,
des objets d’art mobilier, couvrant les squelettes dans certaines sépultures, appliqués sur les parois.

2.1 Questionner les territoires de la Préhistoire

Alors que les matieres colorantes sont nombreuses et se présentent sous différentes formes sur les
sites archéologiques, la recherche des ressources n’a pas été développée jusqu’a trés récemment.
C’est pourtant une riche source d’informations a valeur géographique. Ceci justifie d’étudier plus en
détail les stratégies mises en ceuvre pour leur exploitation en insérant I’étude des ressources dans
I’analyse des chaines opératoires (figure 2.2). Ceci revient a questionner non seulement les modalités
de déplacement des maticres colorantes par les groupes humains qui les ont utilisés, mais aussi les
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modalités d’utilisation, les usages, les gofits et les préférences, ¢’est-a-dire ce qui nous permet, a nous
préhistoriens, de reconnaitre les traditions culturelles.

a)

PRESENT

Figure 2.1 : Schémas représentant le champ couvert par la Pigmentothéque. La connaissance des matieres
premieres utilisées et des modalités d’approvisionnement renseignent sur I’ensemble des choix opérés dans le
passé, sur les temporalités des activités humaines et naturelles et sur les spatialités des groupes humains. Il
s’agit de représenter les trajectoires des matieres premieres et transformées, les installations et déplacements
humains et les modifications des implantations humaines sous 1’effet d’aménagements anthropiques et d’ori-
gine environnementale. En haut (a), illustration des effets du temps sur les lieux fréquentés par les groupes
humains, en bas (b), illustration des dynamiques humaines et physiques dans le passé. DAO : H. Salomon

Définir les territoires de la Préhistoire repose sur le principe d’identification d’ensembles culturels
au sein desquels les codes et les normes sont fondés sur des connaissances partagées (Aubry (2005);
Bon (2009) : 250). Si la définition de territoire peut varier d’une discipline a I’autre, en archéolo-
gie préhistorique, on tente de définir les territoires comme 1’espace investi culturellement (reconnu
par les groupes qui I’habitent comme par les groupes extérieurs), exploité économiquement, ol se
transmet la culture et ou se reproduit la société (Binford (1979) : 259 ; Godelier (2009) : 97). En s’as-
surant I’acces a des ressources minérales et vivantes, ces groupes humains ont délimité des territoires,
construits et déconstruits au cours du temps, qui peuvent étre reconnus comme des réseaux de lieux
faits de relations entre matieres, humains, installations et déplacements (Binford (1980) ; Bon (2009) :
254 ; Delvigne, 2021 ; Gould & Saggers (1985)). Bien qu’il s’agisse d’un enjeu majeur de 1’archéolo-
gie préhistorique, I’identification de I’étendue des territoires préhistoriques sur la base de liens entre
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les lieux d’approvisionnement et les lieux ou sont déposés les matieres colorantes se heurte a des
difficultés. En effet, le transport des ressources entre un point et un autre peut &tre assuré par : (i) plu-
sieurs groupes différents ne se reconnaissant pas d’identité commune, mais échangeant des matieres
premieres d’un groupe a ’autre, ou (ii) un groupe traversant les territoires d’autres groupes afin d’y
prélever des ressources. Par conséquent, les déplacements de matieres premieres ne peuvent pas étre
considérés comme un reflet direct de 1’emprise territoriale d’un groupe donné. Pour ces raisons, nous
ne sommes pas en mesure de distinguer les acquisitions directes et les échanges, et donc d’établir les
limites des territoires a travers I’acquisition de matic¢res premieres. En revanche, 1’approche permet
de reconstituer les réseaux de circulation des ressources et, par extension, les réseaux de circulation
humaine a une période donnée (Bourdier (2013); (?)).

Pour définir les territoires nomades de la Préhistoire, par métonymie, on considere que le territoire
est ’espace dans lequel circulent les matieres, car les matieres sont déplacées par les hommes qui
véhiculent ainsi leurs idées. Il est aussi souvent appelé « espace parcouru » en cherchant a distinguer
ce qui releve d’acquisitions directes ou indirectes de matieres premieres.

Ainsi, la notion de litho-espace permet de tracer ’espace géographique défini par 1’extension
maximale esquissée par I’ origine des matieres premieres retrouvées sur un habitat individualisé. Pour-
tant, la simple assimilation du litho-espace a I’espace géographique exploité et au territoire n’est pas
suffisante puisqu’elle ne permet pas de considérer les mécanismes sous-jacents a 1’acquisition des
ressources, en particulier, a savoir si I’acquisition était directe ou non (Delvigne (2016)), dans quelles
temporalités s’inscrivaient ces acquisitions et quels criteéres gouvernaient les choix de matieres pre-
mieres.

L’approche sito-centrée donne un point de vue sur la gestion de 1’espace tres limité et reste une
premiere analyse et représentation qui isole le site des autres lieux de fréquentation humaine. Cette ap-
proche permet néanmoins, dans un premier temps d’établir la relation entre les lieux ou les ressources
ont été prélevées et les lieux de consommation. En revanche, c’est ’ensemble des interconnections
entre lieux qui est porteur de sens dans un espace donné qui est alors considéré comme un territoire.

Pour une compréhension des relations inter-espaces, 1’analyse des récurrences dans la fonction
des sites et dans I'utilisation des matieres premieres autorise 1’établissement des réseaux de lieux
préhistoriques, dont I’image s’approche des données de 1’ethnologie et de la géographie. Travailler sur
les réseaux de lieux permet donc de représenter le maillage territorial par grande période en raisonnant
sur les lieux fréquentés et occupés, d’une part, et les lieux vides de fréquentation, éventuellement
évités, d’autre part (Delvigne et al. 2019).

2.2 Contextualisation

La nécessité de mettre en évidence et de déterminer I’origine géologique, voire géographique, des
matieres premieres colorantes qui ont été employées, tant sur les sites d’habitat que dans les sites
ornés, n’est pas aussi ancienne que les recherches consacrées a 1’étude des provenances de matieres
premieres siliceuses destinées a étre taillées.

Pour ces dernieres, I’investissement a commencé des les premieres recherches en préhistoire (Da-
mour (1865)). Ce type de démarche a été notamment motivé par la volonté de trouver des correspon-
dances de matieres premieres entre les équipements taillés de la Préhistoire et des ressources particu-
lieres, selon une approche centripete. Cependant, ce type de démarche est resté longtemps biaisé par
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Restitution de toute la chaine opératoire & connexion des séquences

Matiere
premiéres
régionales

Analyse
spatiale
intrasite

Technologie
Tracéologie
Pétrographie

Minéralogie

Sites Corpus Objets Traces Sédiments Résidus
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Figure 2.2 : Schéma général positionnant le projet de la Pigmentotheque dans I’approche globale de la chatne
opératoire des matieres lithiques et colorantes. DAO : H. Salomon

la faible connaissance des contextes géologiques favorables a la formation des ressources minérales
et du domaine minéral exploité par les populations préhistoriques. En particulier, de nombreuses dif-
ficultés se sont révélées lorsqu’il s’est agit de décrire et de caractériser les échantillons de référence,
conservés dans différents types de lithothéques. Quant a réaliser des comparaisons a I’échelle supra-
régionale, il s’est avéré que ces difficultés devenaient trop nombreuses pour étre aisément surmontées.
Le besoin d’harmoniser non seulement les méthodes d’échantillonnage des matieres siliceuses de ré-
férence, mais aussi le vocabulaire employé a donné lieu a la constitution et a la diffusion de bases de
données utilisables pour « élaborer un outil fiable au service de la reconstitution des géo-domaines
d’approvisionnement » (Fernandes et al. (2013)) et a la mise sur pied de lexiques partagés entre les
équipes scientifiques et mis a disposition des contributeurs et des étudiants.

Ainsi, les lithotheques de roches siliceuses ont ouvert la voie sur le plan de la réflexion concernant
les principes fondamentaux de I’étude des ressources minérales employées durant la Préhistoire, mais
encore, en mettant en place des méthodologies et des lexiques, dont nous pouvons bénéficier en les
adaptant a nos objets d’étude. La longue expérience en matiere d’étude des ressources siliceuses
se traduit par le référencement, la description/caractérisation et la cartographie de trés nombreuses
ressources de maniere systématique et ce dans un réseau suprarégional (Réseau de lithotheques)
devenu un réseau national en 2019 avec la naissance du GDR Silex.

Le regard porté par les préhistoriens sur les matieres colorantes est assez différent car c’est prin-
cipalement pour des questions de conservation et de restitution des grottes ornées que se sont posées
les questions des ressources colorantes exploitées (Couraud & Laming-Emperaire (1979) a Lascaux;
Cabrera-Garrido (1978) a Altamira, Audouin-Rouzeau & Plisson (1982) pour tester 1’intérét d’étudier
les matieres colorantes sous forme de résidus et de blocs cohésifs, solides; Chalmin (2003) autour
des oxydes manganese de Lascaux, Ekain et Combe Sauniere ; Jezequel et al. (2011) sur les matieres
colorantes de la grotte Blanchard). Puis, ont commencé a se développer une série d’études consacrées
principalement a la caractérisation et a 1’analyse de vastes corpus de matieres non plus appliquées,
mais encore cohésives, c’est-a-dire des matieres premieres brutes, fragmentées et facettées qui ont
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conservé leur structure pétrographique (Salomon (2009) sur la Grotte du Renne et Combe Sauniere ;
Beck et al. (2012) sur la Grotte du Renne, Dayet (2012) et Dayet ef al. (2015) sur la collection
de Diepkloof Rochshelter en Afrique du Sud, Pradeau (2015) sur les matiéres colorantes employées
durant le Néolithique dans le sud-est de la France ; Billard ef al. (2016) sur les oolithes ferrugineuses
en Belgique et en Normandie). Tous sont partis des sites pour chercher a documenter les ressources
qui correspondaient a I’assemblage mis au jour : il s’agit donc, pour commencer, d’une approche cen-
tripete. Partageant les mémes objectifs que nos collegues lithiciens (dont certains sont impliqués des
le commencement de la Pigmentotheque, comme Paul Fernandes et Guillaume Bocaccio, et main-
tenant, Vincent Delvigne et Christophe Tuffery), nous nous inspirons de leur longue expérience afin
de rattraper le retard immense qui concerne la connaissance des matieres colorantes et de la diversité
des ressources qui auraient pu étre exploitées durant la Préhistoire.

En vérité, I’identification des ressources est bien au fondement de 1’étude des chaines opératoires
et permet de faire le lien entre les séquences en raisonnant sur les qualités des matieres exploitées,
des choix opérés au fil des modifications jusqu’aux rejets (Figure 2.2) :

* en partant des choix de matieres premieéres pour renseigner tant les espaces minéraux fréquen-
tés que les choix opérés de matieres en fonction des criteres d’exploitabilité, c’est-a-dire les
« gotits », les possibilités techniques et les objectifs de production ;

* en poursuivant avec les méthodes mises en ceuvre pour les exploiter en fonction des propriétés
intrinseéques des matieres premieres ;

* en finissant par les applications qui ont laissé des traces d’usure et des résidus sur les matieres
supports, intentionnels ou accidentels. C’est en effet a la finalité ou aux finalités que 1’on pourra
accéder pour autant que ces matieres auront été reconnues, identifiées et que leurs propriétés
auront été mises en évidence.

En confrontant les matieres colorantes collectées au sein de la Pigmentotheque avec les vestiges
colorants et colorés de différents sites, nous serons en mesure de présenter les propriétés des maticres
qui ont été recherchées et qui ont orienté la sélection, voire le tri sur les sites habités.

Pour appréhender ces chaines d’opérations, de choix, d’objectifs et de réalisations, nous croi-
sons deux axes d’échelles d’analyse en nous intéressant aux formations géologiques riches en oxy-
hydroxy-des de fer, aux affleurements, a la disponibilité, a I’accessibilité, a la diversité et a la multi-
plicité de ces nombreuses ressources minérales et aux matieres colorantes mises au jour sur les sites
en cours d’étude, sous leurs différentes formes : solides et cohésives (blocs et fragments) et déstruc-
turées (résidus sur divers vestiges, imprégnations sédimentaires, maticres appliquées volontairement
sur divers supports). Ces objets et références géologiques sont déterminés, caractérisés et documen-
tés par leurs caractéristiques visuelles, et mécaniques (résistance), minéralogiques, lithologiques et
chimiques pour faire les liens entre la composition, les propriétés physico-chimiques (couleur, résis-
tance, texture, etc.) et les différentes échelles d’observations.

2.3 Recherche des sources des matieres colorantes

La question de I’origine et la provenance des matieres colorantes utilisées pendant la Préhistoire re-
monte a la reconnaissance d’un art antédiluvien (Cartailhac & Breuil (1903)), dés les premiéres ana-
lyses cherchant a connaitre la nature de ces matériaux, que ceux-ci soient trouvés en contexte archéo-
logique ou sur des parois (Courty (1902), Moissan (1902a), Moissan (1903a)), mais cette question a
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rapidement été délaissée jusqu’au début des années 1980. Le développement des outils analytiques
a alors permis d’améliorer les connaissances concernant ces matieres colorantes, en particulier d’un
point de vue structurale (DRX), morphologique (MEB) ainsi que pour accéder a la composition chi-
mique des éléments mineurs et traces (ICP-MS, PIXE, ...) (Lorblanchet et al. (1988), Menu &
Walter (1992), Weinstein-Evron & Ilani (1994)). Des méthodes isotopiques ont également été mises
en ceuvre pour tracer les quartz associés aux oxydes de fer (Smith & Pell (1997)). Pourtant I’intérét
pour ces matieres colorantes et le potentiel d’information concernant des aspects aussi bien tech-
niques que stratégiques n’a pris de I’ampleur que plus récemment (Salomon (2009), d’Errico et al.
(2010), Mathis et al. (2014), Pradeau et al. (2014)). Effectivement, les matieres colorantes présentent
une grande diversité de natures, de caractéristiques, d’origines; ce qui leur confere une multitude de
qualités sensibles qui n’ont été que peu interrogées au regard de leurs propriétés chimiques et struc-
turales. Seule une approche compléte intégrant la compréhension de ces propriétés sensibles en les
comparant avec des matieres géologiques de référence peut permettre d’aller au-deld de la question
de I’ origine pour aborder les questions de stratégies et les notions de techno-économie.

Au regard des tentatives (et réussites) d’identification de sources d’approvisionnement des ma-
tieres colorantes, qu’elles soient des roches ferrugineuses ou manganeuses, il est important de com-
prendre les difficultés méthodologiques qui rendent particulierement délicates, d’une part, la des-
cription des gisements ou affleurements a partir d’une sélection d’échantillons représentatifs pouvant
révéler de grandes disparités et, d’autre part, une interprétation fiable de la présence d’éléments chi-
miques caractéristiques parfois difficiles a quantifier. L’'une des méthodes les plus utilisées pour cher-
cher a identifier ces éléments caractéristiques est de chercher les corrélations existantes entre certains
éléments et le fer ou le manganese. Il semble en effet primordial de distingure des éléments associés
d’une part a la roche encaissante, d’autre part aux différentes phases minérales présentes au sein des
roches colorantes et enfin aux oxydes de fer et de manganese pour :

- singulariser les empreintes chimiques des différentes phases minérales présentes au sein d’une
matiere premiere colorante ou d’une matiere colorante transformée,

- comparer les matieres sur leurs caractéristiques communes, c¢’est-a-dire sur les caractéristiques
chimiques des phases contenant du fer pour éviter de prendre en compte la combinaison des
chimies des autres phases minérales contenues dans les matieres premieres ferrugineuses

- et singulariser I’empreinte chimique des matieres déposées ou appliquées sur des supports en
évitant les signatures des matieres des supports de la coloration et des mati¢res ajoutées apres
application sur le support.

La méthode mise en place par 1’équipe de Popelka-Filcoff et al. (2008) est fondée sur la re-
cherche des interdépendances de certains éléments avec le fer. Selon les matieres, certains éléments
ont teneurs proportionnelles a celles du fer (plus il y a de fer et plus ces éléments sont proportionnel-
lement abondants). De telle sorte qu’en rapportant les teneurs de ces éléments au fer (sous la forme
de logarithmes centrés sur le fer), les données ne sont plus tributaires de la grande variabilité de la
teneur en fer d’un bloc a I’autre au sein d’une méme formation géologique ou d’une zone a 1’autre
d’un bloc. Ce principe tient au fait que les roches ferrugineuses contiennent, souvent a I’état de trace,
des métaux de transition accompagnés de certaines terres rares, car le «comportement» chimique de
ces éléments sont proches, c’est-a-dire qu’ils sont solubilisés et précipitent dans les mémes conditions
physico-chimiques (T, red-ox) (par ex. Beauvais (1999); Blot (2004)).
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Les oxydes de fer présentent ainsi une forte affinité chimique avec les métaux de transition, en
particulier avec le vanadium, le chrome, le manganése, le cobalt, le nickel, le cuivre, le zinc, 1’arse-
nic, le molybdéne et 1’antimoine, ce qui explique que, fréquemment, la teneur de ces éléments est
corrélée a la teneur en fer. De plus, dans le cas des altérites ferrugineuses, les rapports de teneurs é1é-
mentaires dans la roche-mere sont le plus souvent conservés dans les facies altérés, mais dépendant
aussi des conditions d’altération auxquelles la roche a été exposée (Smith & Pell (1997), Popelka-
Filcoff et al. (2012)). Pour définir I’empreinte de chaque matiere premiere ferrugineuse, il convient
donc d’identifier les éléments traces corrélés au fer qui contribuent a en définir la signature chimique.

Bien que la constitution de référentiels géologiques soit encore insuffisante, 1’accroissement des
sources potentielles documentées permet d’appliquer cette démarche a de nombreuses roches colo-
rantes ferrugineuses ou manganeuses prises dans des contextes divers, qu’il s’agisse de références
géologiques ou d’objets archéologiques, mais surtout de comparer les roches archéologiques et géo-
logiques avec des poudres appliquées (peintures ou dessins pariétaux ou mobilier, résidus sur les
outils qui ont servi a réduire les roches colorantes en poudre et outils mis en contact avec des poudres
colorantes lors de diverses activités).

Documentant des formations géologiques a grande extension géographique, de nombreuses re-
cherches ont permis de restituer une carte chimique des roches riches en oxydes de fer a grande
échelle (Smith & Pell (1997), Popelka-Filcoff et al. (2012), par exemple). Cependant, dans des
contextes géologiques contrastés qui nous intéressent dans le cadre de la Pigmentotheque, renfermant
de nombreuses unités stratigraphiques a roches riches en (oxydes de) fer et manganese (formations,
membres, bancs remarquables), le nombre d’échantillons a réaliser et a analyser est alors tres élevé.
De plus, a I'image de 1’environnement minéral, on doit s’attendre a ce que les corpus archéologiques
révelent des matieres premieres diversifiées, ce qui nécessitera de caractériser de nombreux objets ou
échantillons.

Par conséquent, pour identifier les sources de matieres premieres riches en oxy-hydroxy-des de
fer et manganese, il convient de référencer de nombreuses sources potentielles au sein des formations
qui livrent de telles matieres en prenant en considération leurs variations verticales et horizontales.
Les résultats les plus prometteurs sont donnés par les travaux qui associent 1’analyse de la roche elle-
méme par pétrographie et la caractérisation géochimique en parallele d’une documentation précise
des différentes formations géologiques susceptibles d’avoir été exploitées a 1’échelle régionale.

Le choix des analyses est gouverné par une combinaison de facteurs, dont les plus importants sont
la gamme d’éléments mesurés et la précision des mesures, d’une part, 1’accessibilité et le colt des
analyses, d’autre part, et enfin, la possibilité de modifier, voire de détruire partiellement 1’échantillon
(tableau 2.1).

Pour définir une démarche idoine, ces différentes méthodes, présentant chacune des avantages et
des limites analytiques, sont confrontées en fonction de la nature des matiéres premiéres a caracté-
riser et de la nature des échantillons (roches solides, poudres, poudres appliquées), en fonction des
questions posées et de la diversité des matieres premieres dans les corpus archéologiques et dans
I’environnement géologique.

On comprend bien alors que ces différents ajustements conduisent & utiliser des dispositifs ana-
Iytiques différents qui rendent absolument indispensable, pour des comparaisons, le recours a des
analyses pivots (communes a une sélection d’échantillons) et a I’emploi de standards qui permettent
d’apprécier les précisions des différents dispositifs et d’établir le bien-fondé des comparaisons.
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Tableau 2.1 : Observations et analyses des roches colorantes : apports et limites de différentes méthodes.
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2.4 Les limites actuelles

D’apres les différentes études cherchant a trouver des correspondances entre des matieres colorantes
archéologiques et une source d’approvisionnement, la méthode basée sur la corrélation d’éléments
traces avec le fer ou le manganese semble €tre la plus répandue et la plus prometteuse car elle permet
de discriminer des grandes familles de formations de ces roches (Weinstein-Evron & Ilani (1994),
O’Neill et al. (2004), Creagh et al. (2007), Jezequel et al. (2011), Beck et al. (2012), Bonneau
et al. (2012), Mathis et al. (2014), Scadding et al. (2015), Zipkin et al. (2017)).

Cependant, la robustesse inégale des techniques analytiques utilisées ne permet pas toujours des
comparaisons d’une étude a I’autre. En particulier, lorsque les zones de mesure ne sont pas identiques
en position et en taille, ou si la préparation de 1’échantillon différe d’une technique a ’autre, ces
comparaisons nécessitent I’utilisation systématique de protocoles rigoureux et similaires, ainsi que
I’utilisation d’échantillons de référence identiques.

En effet, les concentrations élémentaires ne sont pas toutes dosées avec la méme précision, cer-
taines n’étant pas mesurées avec certains dispositifs analytiques. De ce fait, le croisement des diffé-
rentes méthodes est rendu nécessaire et justifie que soient décrites et documentées les caractéristiques
pétrographiques, cristallographiques et élémentaires des matieres premieres. Différentes méthodes
d’observation et d’analyses ont été menées ou seront utilisées dans le cadre du PCR et dont les carac-
téristiques techniques et pratiques d’une part, et d’autre part, les apports et limites, sont synthétisés
dans le tableau 2.1. L’étude des sources de matieres premieres colorantes repose en premier lieu sur
une tres bonne observation et description du matériel géologique frais et altéré prélevé sur le terrain.
Ce type d’examen procure les meilleurs résultats en controlant un ensemble de parametres relatifs a
la genese et a la position stratigraphique des ressources (stratigraphies, effets de site, patine, géomor-
phologie, documentation géologique, limites analytiques. . . ).

Tous les outils, de I’ceil a I’analyse élémentaire, doivent étre intégrés pour relier les différentes
échelles d’observation et d’analyse. Mais, bien entendu, les résidus, les imprégnations sédimentaires
et les poudres appliquées ne peuvent €tre caractérisés par de simples observations et descriptions. La
destructuration de la roche initiale fait perdre I’une des caractéristiques les mieux reconnaissables des
matieres premieres.

Par ailleurs, certains corpus de matieres colorantes cohésives mises au jour sur des sites paléoli-
thiques et néolithiques, ne sont composés que de tres petits fragments dont les caractéristiques litholo-
giques sont difficiles a décrire, ou au sujet desquelles nous formulons de nombreux doutes (Castellar
et Pendimoun, Régismont-le-Haut, la grotte aux Points, la baume d’Oulens, par exemple). S’agit-il
de matieres colorantes d’origines différentes ou de variations lithologiques au sein d’une méme géo-
matiere qui a autrefois été réduite en poudre ou a I’état de tres petits débris ? C’est pourquoi nous
complétons les observations par des analyses. Mais toutes ne permettent pas de répondre aux ques-
tions d’identification des matieres premieres ou de provenance.

Les analyses élémentaires par fluorescence des rayons X (XRF) permettent d’analyser de larges
corpus, car les temps d’acquisition sont courts et cette méthode ne requiert pas ou peu de préparation
des échantillons. Ces faits expliquent que cette méthode soit particulierement prisée. En revanche,
si chaque étude menée avec un appareillage différent dans des conditions expérimentales différentes
apporte des données nouvelles et répond & une question ponctuelle (compatibilité chimique des ma-
tieres premieres comparées, discrimination entre certaines matieres premieres, présence de certains
éléments diagnostiques, etc.), les résultats de différentes campagnes d’analyses ne peuvent pas étre
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comparés les uns aux autres. C’est pourquoi un gros effort méthodologique doit &tre consenti pour
calibrer les appareils afin qu’ils ne fonctionnent pas comme s’il s’agissait d’analyser des produits
normalisés issus de la production industrielle actuelle (contrdle qualité des produits). Cette méthode
ne permet pas d’identifier les principaux éléments traces souvent les plus discriminants car les limites
de détection des appareils sont assez élevées (Chanteraud et al. 2021).

2.5 Définir les objectifs des exploitations de matieres colorantes

Au vu des ces nombreuses limites, la Pigmentothéque est un outil relié aux collections archéologiques
et a d’autres matériautheques du patrimoine. Elle sert de support aux problématiques concernant les
modalités de gestion des ressources colorantes et, potentiellement peut ponctuellement accompagner
les travaux en archéométallurgie pour ce qui est des ressources e minerais de fer.

Car, pour aborder les questions de provenance, il est indispensable

1. d’avoir recours a des références richement documentés, représentant la diversité et la varia-
bilité des matieres : pour ce qui est des matieres colorantes, les références font encore défaut,
méme si, la documentation s’enrichit rapidement ces dernieres années sous 1’impulsion du PCR
Pigmentotheque ;

2. de connaitre de maniere approfondie les matieres colorantes pour en apprécier les propriétés
exploitables (ce pan de la recherche reste encore lacunaire) ;

3. de connaitre aussi les propriétés intrinseques qui font ces matieres, c’est-a-dire les lithologies,
leur minéralogie, leur géochimie et leur genese, ce qui, en revanche s’est beaucoup développé
depuis une dizaine d’années.

La Pigmentothéeque a donc vocation a soutenir les recherches concernant la restitution des res-
sources exploitées, les sens des déplacements, les espaces minéraux fréquentés, les criteres passés de
sélection des matieres qui éclairent sur les objectifs de productions et des utilisations. Pour ce dernier
point, la Pigmentotheque sert aussi a renseigner sur les propriétés mécaniques, visuelles et texturales
des roches (criteres sensibles et d’exploitabilité) afin d’accompagner les expérimentations en cours et
a venir (c¢f. Chapitre 5).

L’étude des matieres premieres colorantes et de leurs provenances se place en effet de maniere
cruciale au commencement de 1’analyse des chaines opératoires car en documentant les différentes
ressources en roches riches en oxydes de fer ou de manganese il devient possible de définir quelles
matieres premieres avaient été choisies parmi les autres ressources disponibles. Ces ressources do-
cumentées sont systématiquement confrontées a des collections archéologiques (qui sont étudiées
dans le cadre d’autres projets). En analysant les techniques de transformation des matieres colo-
rantes cohésives mises au jour sur ces nombreux sites archéologiques, il nous est possible d’identifier
les savoir-faire propres a des groupes humains et d’apprécier de maniere objective leurs connais-
sances des propriétés visuelles, texturales, mécaniques et chimiques des matieres colorantes exploi-
tées (dures, tendres, cassantes, compactes, résistantes, mais aussi leur couleur, leur pouvoir colorant,
etc.). Cet aller-retour permet de renseigner sur les propriétés privilégiées selon les procédés d’obten-
tion des produits (diverses poudres) et selon les activités (utilisation de la couleur, traitement d’autres
matieres), sur 1’organisation de la production et sur la transmission des conventions culturelles et
sociales.
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La documentation de la pluralité et de la diversité des ressources oriente ainsi non seulement
notre compréhension des techniques mises en ceuvre pour les traiter mais aussi notre compréhension
des qualités sensibles (visuelles, texturales, mécaniques) du produit fini recherché pour 1’utilisation.
Or, comme on le sait désormais, les matieres colorantes n’ont pas été utilisées exclusivement dans le
domaine des expressions décoratives/esthétiques voire rituelles (grottes ornées, art mobilier et sépul-
tures) mais aussi dans la sphere des activités domestiques. C’est du moins ce que I’on est amené a
interpréter en analysant les assemblages trés abondants de roches colorantes issues des sites d”habitat
(Ormesson, la Grotte du Renne a Arcy-sur-Cure, Régismont-le-Haut, etc.)

En somme, la Pigmentotheque en construction est un outil en support des recherches menées
sur de nombreuses collections archéologiques. Cet outil ne pourrait exister sans questionner les ma-
tieres colorantes découvertes sur les sites archéologiques qui révelent des vestiges de différents types
(roches solides brutes, fragmentées, facettés, incisées, raclées, mais aussi des résidus sur différents
outils et des applications volontaires sur des objets décorés mobiliers ou sur des parois de grottes). Et
inversement, cet outil se nourrit des découvertes archéologiques, de 1’étude des assemblages mis au
jour sur les sites préhistoriques. En particulier, pour apporter des éléments de réponse aux questions
de stratégies d’approvisionnement en matieéres premieres colorantes, nous opérons un aller-retour
entre les différents contextes géologiques prospectés et les collections archéologiques qui sont ac-
tuellement étudiées par les membres du projet.
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Partie 3

Point sur les matieres minérales colorantes riches en fer

Cette partie de synthese est intégrée a ’article publié dans le Journal of Lithic Studies, (Salomon et
al. 2021). Nous avons choisi de présenter ici la version frangaise, le lecteur pouvant se référer a la
version anglophone en open access.

Les matiéres colorantes contiennent un pigment minéral. La poudre extraite peut transmettre sa
couleur a une autre matiére, soit en recouvrant la couleur initiale, soit en la transformant dans la masse
(Pradeau (2015), p. 35-36). La grande diversité des matieres utilisées durant la Préhistoire (Onoratini
(2002)) tient autant a leur nature qu’aux trés nombreux contextes de formation : oxy(hydroxy)des de
fer (rouges, bruns, orangés, violacés, noirs) ou de manganese (bruns et noirs) et roches composées
ou colorées par ces minéraux. L’hématite (Fe,O3) rouge plus ou moins sombre a violacée, la goe-
thite (FeO-OH) jaune a brune et divers mélanges d’oxy(hydroxy)des de fer plus ou moins hydratés
et cristallisés (anciennement appelés limonite) sont fréquemment associés (Cornell & Schwertmann
(2003)). Quant aux composés du manganese, noirs, ils se déclinent sous forme de nombreuses varié-
tés minéralogiques d’oxydes et d’hydroxydes purs ou enrichis en baryum et autres cations (Chalmin
(2003)). Méme si les couleurs principales sont peu nombreuses, il existe un large éventail de nuances
dues 2 la cristallinité des minéraux, leur granulométrie, leurs proportions relatives, la porosité et a
des mélanges avec d’autres phases minérales au sein des roches (Rouhtier (1963); Triat (2010); Cor-
nell & Schwertmann (2003) ; Salomon (2019)). Le terme d’ocre est souvent utilisé dans un sens tres
étendu pour désigner toutes les matieres minérales colorantes riches en oxy(hydroxy)des de fer (voire
manganese, ou kaolin pour certains) quelle que soit leur couleur (Brooks et al. (2018); David et al.
(2019) ; Mackay & Welz (2008) ; Watts (2002) ; Wreschner (2002)). Ou bien elles sont définies dans
un sens plus restreint, comme un mélange naturel de minéraux argileux et d’ox(hydroxy)des de fer,
contenant éventuellement du quartz (Bar-Yosef Mayer et al. (2009); Cavallo ef al. (2017); Cuenca-
Solana et al. (2016); d’Errico et al. (2012); Dayet et al. (2017); Eiselt ef al. (2011); Glavenchuk
(2012); Henshilwood et al. (2011); Hodgskiss & Wadley (2017); Hovers ef al. (2003); Iriarte et al.
(2009) ; MacDonald et al. (2018); Popelka-Filcoff & Charrison (2012); Rifkin (2012); Rosso et al.
(2014); Sajo et al. (2015); Velliky et al. (2018); Wadley (2013); Zipkin et al. (2017)). Cependant,
les contextes de formation des matieres colorantes, qu’ils soient sédimentaires (marin, continental
ou altéritique), associés a une activité magmatique, métamorphique ou hydrothermale, voire com-
binés, sont véritablement pluriels impliquant des corteges minéraux différents. C’est pourquoi ce
terme d’ocre ne permet pas de décrire I’ensemble des matieres minérales colorantes riches en fer, pas
plus qu’il ne renseigne sur leur couleur. Il ne peut donc pas se substituer a des termes plus précis.
La grande diversité génétique et évolutive des matieres colorantes en fait d’excellents géomarqueurs
(Blot (2004); Dayet et al. (2017); Denayer (2016); Goemaere ef al. (2016); Jébrak & Marcoux

39



40 PARTIE 3. POINT SUR LES MATIERES MINERALES COLORANTES RICHES EN FER

(2008); Pradeau et al. (2016); Rossi & Gasquet (2014); Thiry et al. (2006)).

Les formations riches en fer peuvent étre classées en trois grands types fondés sur les mécanismes a
I’origine de la ségrégation du fer (Fig. 3.1) :

3.1 TypeI: formations riches en fer sédimentaire

Le type I regroupe le fer sédimentaire : dans les formations sédimentaires (Fig. 3.1 n°1), le fer s’est
déposé en méme temps que le sédiment ou a été mobilisé lors de la diagenese (Denayer (2016); Jé-
brak & Marcoux (2008) ; Rossi & Gasquet (2014)).

- Le fer rubané (Banded-Iron Formation BIF) est une roche du Précambrien formée par préci-
pitation chimique du fer et de la silice, faite d’une succession répétitive de lamines d’oxydes de fer
(hématite ou magnétite) souvent noires a argentées, de shales carbonatés et de cherts rouges (Fig. 3.2
a et b). Le fer peut également se trouver sous la forme de carbonate (sidérite), silicates (greenalite ou
minnesotaite), ou de sulfures (pyrite). C’est le minerai de fer le plus exploité au monde notamment
dans les affleurements australiens, canadiens et africains (Cornell & Schwertmann (2003) ; Jébrak &
Marcoux (2008) ; Robb (2005)).

- Les oolithes ferrugineuses (Fig. 3.2 c et d), ou minerais de fer oolithique, sont des roches sédi-
mentaires typiquement d’age phanérozoique contenant du fer issu de 1’altération continentale. Elles
forment fréquemment des unités lenticulaires rouges a brunes riches en oolithes interstratifiées avec
des roches carbonatées, argileuses ou gréseuses déposées dans des environnements marins peu pro-
fonds et trés rarement en milieu lacustre (Cornell & Schwertmann (2003); Denayer (2016) ; Dreesen
et al. (2016); Robb (2005)). Les oolithes sont des grains revétus de moins de 2 mm dont le cortex
ou le nucleus est composé d’oxydes ferriques (goethite, hématite), de carbonate de fer (sidérite), de
silicates de fer (berthiérine) ou de chlorites ferriféres (chamosite). Les oolithes ferrugineuses sont
divisées en deux types (Clinton et Minette) en fonction de leur composition et de leur mode de for-
mation (Dreesen et al. (2016); Evans (1993)). Par exemple : Ordovicien en Normandie (Goemaere
et al. (2016); Dreesen et al. (2016)), Dévonien dans I’Eifel et en Belgique (Billard ef al. (2016);
Goemaere ef al. (2016); Dreesen et al. (2016); Denayer (2016) ; FIGURE), dans 1’Hettangien (Ar-
deche, Cayeux (1909)), dans le Toarcien ou ’on peut trouver des oolithes & ammonites (Galbrun
et al. (1994)), dans le Bajocien supérieur en Normandie (Pavia et al. (2002)), et dans I’ Aalénien et
le Bajocien ot I’on rencontre de la Minette (Waterlot ef al. (1973); Dreesen et al. (2016)).

- Les marnes, argilites, siltites et gres ferrugineux (Fig. 3.2 e et f) sont des formations sédimen-
taires continentales ou marines rouge ou jaune significativement visibles dans le paysage. Ces roches
se sont formées principalement au Paléozoique supérieur, au Mésozoique inférieur, et au Cénozoique
supérieur. Le fer, d’origine détritique et diagénétique, cimente les grains et impregne le sédiment.
Les oxy(hydroxy)des de fer diagénétiques, authigénes et automorphes, se forment par oxydation de
minéraux préexistants comme la magnétite, la biotite, 1I’ilménite ou par pseudomorphose de goethite,
biotite ou pyrite (Cornell & Schwertmann (2003); Vinchon (1984)).
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Kergommeaux, modifié d’apres Chanteraud (2020).
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Figure 3.2 : a-b) Banded Iron Formation, Rio Tinto’s Marandoo mine, Western Australia, c-d) Oolitic ironstone
(hématite oolithique) intercalée entre des bancs de shales du Frasnien et du Famenien, Huy, Belgique, e-f)
Marnes ferrugineuses et calcaire du Lias insterstratifiés, Moliere, Gard, France. Photos : a & b : A. Chassin de
Kergommeaux, ¢ - f : H. Salomon.
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- D’autres formations sédimentaires plus ponctuelles, principalement continentales, voient la
genese de matieres riches en oxy(hydroxy)des de fer. Les fers des marais (bog iron stone ; Denayer
et al. (2011); Thelemann et al. (2017)) sont le résultat de précipitations de fer récentes voire sub-
actuelles suite a des réactions d’oxydo-réduction dans les lacs ou les marais de 1’hémisphere nord
(Stanton (1972)).

3.2 Type II : formations riches en fer associées a des minéralisations

Le type II runit les formations associées a des minéralisations. Elles correspondent a un remplissage
de fracture ouverte (diaclase, faille...) par des minéraux précipités a partir de fluides aqueux chauds
(filon hydrothermal, Fig. 3.1 n°2 et 3, Fig. 3.3 a - d), méme si les dépdts syndiagenétiques peuvent
étre stratiformes. Le fer y est souvent associé aux Pb, Zn, Ag, Sb, Ba, Au, Cu.... (Blot (2002); Jébrak
& Marcoux (2008) ; Kholodov ef al. (2012); Rossi & Gasquet (2014)). Les gites sont de faible exten-
sion géographique, d’ampleur hectométrique, et leur localisation sur les cartes géologiques n’est pas
toujours précisée sauf en cas d’exploitation miniere bien documentée. C’est alors la matiere extraite,
plut6t que la composition minéralogique du corps métallogénique qui est indiquée.

Il en existe différents types, comprenant les minéralisations de fer-plomb-zinc et les Iron-Oxyde-
Copper-Gold-Deposites (IOCG), essentiellement composés d’oxyde et de sulfure de fer (Rossi &
Gasquet (2014)). Par métamorphisme de contact, les fluides minéralisateurs imprégnent sur quelques
centimetres la roche encaissante aux épontes (Fig. 3.1 n°2).

Des roches peuvent également étre imprégnées par des oxydes de fer a plus ou moins grande
échelle, ce qui est dii a de la métasomatose par percolation ou diffusion comme les calcaires fer-
ruginisés de Pierremorte (Gard, Fig. 3.1 n°3 et Fig. 3.3 e et f). Le fer peut soit provenir d’apports
extérieurs soit de minéraux préexistants dans la roche encaissante (Jébrak & Marcoux (2008)).

Les minerais de fer des sources, ou sources ferrugineuses (Denayer et al. (2011)) apportent a la
surface du fer mobile qui s’oxyde et précipite en formant des encrofitements. Des bactéries contri-
buent a I’oxydation et la minéralisation du fer présent en forte concentration dans I’eau (James &
Ferris (20004) ; Mustoe (1981)).

3.3 Type III : fer concentré par ’altération météorique de roche préexis-
tante

Type I1I : Dans ces formations, le fer est concentré suite a ’altération continentale de roches pré-
existantes selon le processus suivant favorisé et amplifié sous climat chaud et humide (Beauvais &
Colin (1993); Triat (2010); Kholodov et al. (2012); Widdowson (2007); Fig. 3.1 n°4, 5 et 7, Fig.
34):

1- infiltration d’eaux météoriques, activité biologique et hydrolyse induisant le lessivage des sols et
des roches;

2- dissolution des minéraux riches en fer (glauconite, pyrite, chlorite, phyllosilicates. . .) et transport
des ions fer;
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Figure 3.3 : a-b) Veine hydrothermale d’hématite et quartz au contact entre le les marnes-gypse dur Trias et
diverses formations carbonatées du Jurassique inférieur, Lesquerde, France, c-d) Veine d’hématite hydrother-
male dans un gres arkosique du Trias, Bordezac, France, e-f) Veine d’hématite stratiforme et calcaire calovien
métasomatisé, Pierremorte, France. Photos : H. Salomon.
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Figure 3.4 : Profils d’altération : a) latérite, b) ocre, ¢) bauxite. DAO : A. Chassin de Kergommeaux (d’apres
Coquinot & Salomon (2013); Triat (2010)).

3- dépdt, concentration, piégeage du fer lorsque les conditions Eh/pH changent, au contact soit de
roches carbonatées (calcaire, dolomie), soit de lithologies différentes et précipitations du fer sous
forme de sulfures et carbonates qui s’oxydent (goethite, hématite).

Ces modifications laissent place a des formations constituées de superpositions d’horizons lessi-
vés et d’horizons plus ou moins enrichis en fer, avec des cuirasses ou ferricrétes (ou crofites) indurées
riches en fer, des horizons a pisolithes et lithoclastes ferrugineux, des horizons argilo-ferrugineux et
des horizons mobilisant des fragments de roche mere altérés (Fig. 3.4).

3.3.1 Type IIIA : fer dans les profils d’altération

Les profils d’altération (Triat (2010) : Fig. 10 p. 123) sont souvent appelés indifféremment latérites
ou altérites, voire sols ferrallitiques (Fig. 3.4).

- Altérite (Beauvais & Colin (1993); Gourdon-Platel ef al. (2000)) : horizons d’altérations en place
sur la roche mere dont ils sont issus, conservant I’ architecture et contenant souvent des fragments de la
roche mere remaniée avec des minéraux hérités, des minéraux néoformés dont des oxy(hydroxy)des
de fer et diverses concrétions (Lozet & Mathieu (2002)).

- Ferricréte : synonyme de « cuirasse ferrugineuse » au sein de profils d’altération plus ou moins
développés (Fig. 3.5 c et d; Widdowson (2007)).

- Latérite (Fig. 3.1 n°4, Fig. 3.4 a) : 1l s’agit d’une roche d’altération superficielle de roches mag-
matiques riches en minéraux ferromagnésiens, fortement évoluées dans un contexte tropical humide
ou équatorial, et ayant subi une altération chimique intense. Elle est caractérisée par un profil pé-
dologique composé d’horizons superposés enrichis en aluminium et en fer sous forme de gibbsite,
kaolinite, oxydes et hydroxydes de fer. A la base du profil, les fragments de roche meére sont nombreux
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(saprolite). Le profil est surmonté par une cuirasse ferrugineuse lorsqu’il est exposé a des alternance
d’humectation et dessiccation (Beauvais & Colin (1993) ; Beauvais (1999) ; Lozet & Mathieu (2002);
Pavia et al. (1971); Triat (2010)).

- Ocres (Fig. 3.4 b, Fig. 3.5 e et f) : Les ocres sont un facies de sable/gres glauconieux (donc d’ori-
gine marine), altéré en contexte continental sous un climat chaud et humide lors d’un processus de
latéritisation. Le fer provient principalement de 1’hydrolyse de la glauconite en kaolinite. Cette alté-
ration a profondément changé la minéralogie et la composition de la roche d’origine ; enrichissement
en kaolinite (et autres minéraux riches en alumine) mais aussi en différents oxydes et hydroxydes de
fer (Guendon & Parron (1985); Onoratini (2002) ; Triat (2010)).

- Terra rossa (Fig. 3.1 n°4, Fig. 3.5 g et h) : Terme peu usité, désignant des argiles rouges, résidus
de la dissolution des calcaires et dolomies (décarbonatation), avec appauvrissement en SiO;, et enri-
chissement en Fe,Os3. Les terra rossa se développent au sommet de bancs carbonatés. Cette altération
(fersiallitisation) est caractéristique des climats sub-tropicaux ou méditerranéens, chauds a saisons
contrastées (Lozet & Mathieu (2002)).

- Amas a affinité karstique (Fig. 3.6 a) : altération directe des calcaires en argiles riches en fer et
crolites ferrugineuses présentes en surface ou sous forme de placage au fond des dépressions et ca-
vités karstiques (Salomon & Pomel (2005)). La structure bréchique résulte de la fragmentation des
dépots ferrugineux accumulés dans le karst (Fig. 3.6 a-4).

- Bauxite (Fig. 3.7 a et b) : Roche sédimentaire ou résiduelle composée d’oxy(hydroxy)des d’alu-
minium, accompagné d’oxy(hydroxy)des de fer, de minéraux argileux (kaolinite), et titanés (rutile,
anatase). De structure variable souvent pisolithique, elles ont deux origines : autochtone (primaire)
issue de I’altération de type latéritique en place de la roche mere (marne/calcaire argileux et argi-
lite/schiste), ou allochtone (resédimentée) issue du transport des éléments de couches d’altération fer-
rallitique, redéposés a 1’aval du bassin-versant souvent dans les karsts et altérés de nouveau (de Lap-
parent (1930) ; Guendon & Parron (1985); Nicolas (1968); Valeton (1996)).

- Fer sidérolitique ou Bohnerz : le terme « sidérolithique » renvoie a la fois a un découpage stratigra-
phique abandonné depuis plusieurs dizaines d’années, correspondant a une période marquée par de
fortes altérations continentales remontant a 1I’Eo-Oligocene, et aux produits de cette altération (cui-
rasses latéritiques) plus ou moins remaniés, et éventuellement stockés dans des poches karstiques (cf.
type III C : amas cryptokarstiques). Il s’agit de pisolithes de goethite et d’hématite emballés dans
des argiles souvent ferrugineuses (Gourdon-Platel & Lambert (1986) ; Gourdon-Platel et al. (2000);
Gourdon-Platel et al. (1996); Rosenthal (1991); Simon-Coingon et al. (2000); Thiry et al. (2006)).

3.3.2 Type IIIB : minéralisations altérées

Les roches et minéraux formés dans les situations précédemment exposées peuvent ensuite évoluer et
gtre significativement modifiées par des altérations météoriques. IIs sont appelés chapeaux de fer ou
gossan (Fig. 3.1 n°6) : Lorsque les filons atteignent la surface, des chapeaux de fer se forment, si¢ges
d’altération météorique favorisant 1I’oxydation des sulfures en oxy(hydroxy)des de fer au contact de
I’eau atmosphérique. Dans les niveaux inférieurs les conditions d’oxydo-reduction deviennent ré-
ductrices entrafnant la précipitation massive des éléments lessivés (Pb, Zn, Cu) dans les couches
supérieures créant une zone de cémentation caractéristique (Rossi & Gasquet (2014); Blot (2004);
Jébrak & Marcoux (2008) ; Kholodov et al. (2012)).
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Figure 3.5 : Formation d’oxydes de fer dans des profils d’altération : a-b) Paléosol formés sur une coulée
basaltique, Mirabel, Ardeche, France, c-d) Cuirasse ferrugineuse formée dans les dépdts sableux du Ceno-
manien. Le profil contient des horizons riches en kaolinite et des horizons de sable et gres ferrugineux, La
Capelle-et-Masmolene, France, e-f) Profil des ocres issues de 1’altération de sables glauconieux de I’ Albien
et du Cenomanien, Roussillon, Vaucluse, France, e) en haut : cuirasse ferrugineuse sous laquelle apparait une
horizon de sable argileux riche en hématite; en bas : horizon lessivé de sable kaoliniteux, f) horizons jaunes
riches en goethite et rouges riches en hématite, g-h) Terra Rossa formée sur un banc de marne calcaire du
Gargasien-Clansayesien supérieur, Maury, Pyrénées-orientales, France. Photos : H. Salomon.
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Figure 3.6 : Formation de a) dépots ferrugineux issus de 1’altération dans un karst : 1-2) altération directe de
calcaire en minéraux argileux riches en fer, 3) lessivage et précipitation de fer au contact de strates ou dans les
karsts, 4) érosion de la partie supérieur des strates, précipitation et accumulation du fer dans les dépressions
karstiques ; b) dépots cryptokarstiques de fer : 1) dépot de sable riche en glauconite sur une strate calcaire, 2)
croissance d’une végétation tropicale — lessivage du fer par percolation d’eau acides, altération du calcaire et
formation de cryptokarsts, 3) le climat tropical humide accélere la karstification et la précipitation du fer au
contact entre le gres glauconieux et le calcaire, 4) érosion quaternaire et altération de des formations riches en
fer. DAO : A. Chassin de Kergommeaux (after Quinif (1993)).
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Figure 3.7 : a-b) Bauxite allochtone piégée dans un karst du Jurassique moyen, Cazouls-les-Béziers, Héault,
France, c-d) Calcaire ferruginisé, Aalénien, La Rousse, Ardeche, France, e-f) Galet riche en fer dans des al-
luvions récentes et du Crétacé, Vagnas, Ardeche, France, g-h) Colluvions contenant des fragments de croiite
ferrugineuses de I’Eocene, Cussac, Dordogne, France. Photos : a & b : J.-V. Pradeau, c-h : H. Salomon.
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3.3.3 Type IIIC : accumulation de fer par piégeage

- Amas cryptokarstique (Fig. 3.1 n°7 et 3.6 b) : Remplissage de karst par des matiéres altérées
sous I’effet du climat tropical humide (sables glauconieux oxydés/altérés) et formation de crofites
au contact avec la roche encaissante : éponte, mur. Les eaux de percolation non seulement attaquent
les calcaires, ce qui accélere la karstification, mais aussi lessivent les sables sus-jacents entrainant un
dépot de fer issu des glauconies au contact calcaire-sable, sous forme de placages et de crotite (Quinif
(1993); Salomon & Pomel (2005)).

- Amas couchés (d’apres Rouhtier (1963)). Dépot stratiforme de fer (principalement goethite et
assemblage d’hydroxydes de fer plus ou moins hydratés) au contact de deux roches de lithologie dif-
férente (ex. calcaire et shale) et suivant les bancs sédimentaires (paralleéles aux bancs et strates) suite
a I’altération météorique des couches sus-jacentes (Fig. 3.1 n°8).

3.4 Autres formations combinant plusieurs mécanismes génétiques et évo-
lutifs

- Lahn Dill : Minerai de fer essentiellement d’hématite et de quartz identifié dans les vallées de la
Dill et de la Lahn en Allemagne. Il résulte de la combinaison de processus volcano-sédimentaires,
diagénétiques et hydrothermaux tardifs (Flick & Nesbor (1988); Flick ef al. (1990); Nesbor (2007)).

- Calcaires ferrugineux et ferruginisés (Fig. 3.7 c et d) : roches calcaires, dans lesquelles la
calcite a été enticrement ou en partie remplacée par des oxy(hydroxy)des de fer lors de la sédimenta-
tion, de la diagenése, voire d’injections hydrothermales (ex. calcaires & entroques de 1’Hettangien de
Thoste, Yonne, Salomon (2019), Cayeux (1909)).

- Hardground ferrugineux (Fig. 3.1 n°9) : encrofitement de la partie supérieure d’un banc car-
bonaté (Préat et al. (1999)).

- Les gisements alluvionnaires (Fig. 3.1 n°10, 3.7 e et f) et colluvionnaires (Fig. 3.1 n°11,3.7 g
et h) : matieres allochtones transportées dans les alluvions et les colluvions formant de vastes nappes
de cailloutis ferrugineux et parfois consolidées sous la forme de poudingues (Fig. 3.8 a et b). Il s’agit
principalement de concrétions ferrugineuses (Fig. 3.8 b; genese par altération, cf. gisements d’altéra-
tion) et de galets. Les dépots colluvionnaires forment des nappes discontinues de fragments plus ou
moins roulés d’épaisseur variable a flanc de colline ou en pied de versant (Denayer ef al. (2011)).

Les roches et minéraux formés dans les situations précédemment exposées peuvent ensuite évo-
luer et étre significativement modifiés par des altérations météoriques (Fig. 3.1,3.8 c et d).

3.5 Formations riches en fer non oxydé et magnétite

Le fer contenu dans les sulfures (pyrite, marcassite, mispickel, Fig. 3.8 e et f), sulfates (jarosite), car-
bonates (sidérite), phosphates (vivianite) et silicates (chlorites, glauconite) de fer peut, par altération
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Figure 3.8 : Figure 8 : a) Pouddingue contenant des galets riches en hématite et en goethite, Campanien, La
Moulinette, Hérault France, b) Concrétions (pisolithes) riches en oxydes de fer, Les Vans, Ardeche, France, c-d)
Profil d’altération d’une séquence fluvio-lacustre de I’Eocene inférieur : sable et gres ferrugineux, e-f) Fossiles
pyritisés puis oxydés (principalement des ammonites) dans des marnes du Lias, Les Assions, France, ¢) moules
d’ammonites avec colorations jaune orangé résultant de I’oxydation des fossiles pyriteux, d) ammonite pyritisée
et oxydée dans les dépots de marnes. Photos : H. Salomon.
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et chauffage, s’oxyder pour donner de I’hématite et de la goethite voire de la magnétite transformant
des matieres non colorantes en matieres colorantes. La magnétite noire peut aussi s’oxyder en héma-
tite.

Rendre compte non seulement de cette diversité génétique, mais aussi de la variabilité horizontale et
verticale a 1’échelle des gites et de chaque formation géologique demande donc de mettre en place
une stratégie d’échantillonnage adaptée a chaque situation. C’est bien en évaluant et en documentant
les nombreuses ressources, en décrivant leurs propriétés et leur accessibilité qu’il devient possible
d’appréhender les criteéres qui ont guidé les choix passés. La sélection des matieres premieres ne peut
étre établie qu’au regard des caractéristiques des ressources, comparées entre elles, mais encore, au
regard des fonctions qui leur étaient réservées dans le cadre de leur utilisation (Pradeau et al. (2016);
Salomon (2019)).



Partie 4

Méthodes

L’ensemble des méthodes développées dans le cadre de la Pigmentotheque s’ appuie sur 1’expérience
du réseau des lithothéques ainsi que sur les méthodes déja adaptées aux matieres colorantes en
contexte archéologique par la plupart d’entre nous. Depuis 2016, la démarche générale est restée
la méme et basée sur les grandes étapes de la recherche documentaire, la prospection, la caractérisa-
tion et enfin la redistribution spatiale de ces données. En revanche, au sein de chaque grande étape,
les méthodes n’ont cessé d’étre réajustées et améliorées au vue des verrous rencontrés et suite a des
échanges de pratiques au sein de I’équipe grandissante de la Pigmentothéque. En effet, des formu-
laires ont évolué et ont été€ ensuite validés par les collegues de disciplines différentes (archéologues,
conservateurs, géologues, physico-chimistes, .. .).

A partir des différentes étapes de cette démarche, il est possible d’alimenter une boite a outil
opérationnelle dans un objectif de partage au sein de la communauté scientifique avec une docu-
mentation a vocation pédagogique pouvant ensuite alimenter la réflexion et la comparaison avec le
matériel archéologique (Figue 4.1).

Construction d’une boite a outils

f Documentation -
Prospection

|Cartes géologiques

4&\\

"
Expérimentation

’[Collections archéologiques |

Figure 4.1 : Tllustration de la construction de la boite a outils dédiée a 1’étude des matieres colorantes.
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4.1 Recherche documentaire

La sélection des sites a prospecter repose en premier lieu sur une recherche documentaire. Elle s’ap-
puie principalement sur les sources du BRGM (cartes géologiques, notices, mémoires et rapports,
Dumas (1876)), les archives minicres et les monographiques en géologie auxquelles sont croisées
différentes sources d’information telles que la toponymie, les observations des terrains le long des
routes avec Google Street View et les observations des photos aériennes et satellites a différentes
époques disponibles sur le Géoportail et Remonter le temps — remonterletemps.ign.fr (Figure 4.2).

Cet ensemble de documents permet de définir les lieux & prospecter.

Figure 4.2 : Comparaison de photographies aériennes et satellites a différentes époques entre Molieres-sur-
Ceze et Saint-Florent- 1’ Auzonnet (Gard). De gauche a droite : Vue actuelle, photographie des années 50-60,
fonds de carte topographique. Sources IGN (Remonter le Temps. Le terril visible il y a 50 ans est actuellement
compleétement végétalisé et difficile a repérer dans le paysage.)

4.2 Prospection

Les principes fondamentaux de 1’échantillonnage reposent sur 1’enregistrement des points d’échan-
tillonnage en renseignant les lithologiques présentes. L’individu est donc le lieu d’échantillonnage
qui regroupe par conséquent plusieurs échantillons classés par lithologie.

Au moment de I’enregistrement du point d’échantillonnage sont documentés les coordonnées
GPS affinées par une localisation sur une carte du BRGM au 1 :50000°™, voire une carte IGN au
1 :25000°™, La couche géologique dans laquelle les prélevements sont réalisés est systématiquement
renseignée. Dans la fiche d’enregistrement, un champ renseigne la ou les méthode(s) de géoréféren-
cement (cf. annexe 1 : Lexique terrain).

Les informations environnementales sont aussi détaillées pour apporter des éléments de com-
préhension du contexte des découvertes. Ainsi, la position topographique des affleurements est-elle
indiquée (fond de vallée, flanc de colline-pentes, plateau). Les conditions de récolte des géomatieres
sont indiquées a savoir si les matieres sont accessibles en position primaire (dans sa formation d’ori-
gine), sub-primaire (a proximité immédiate de sa formation d’origine et toujours en relation avec cette
derniere comme un éboulis de la roche d’origine), secondaire (a proximité de sa formation d’origine
mais déconnectée de cette derniere, par exemple dans une formation superficielle : colluvions), se-
condaire issu d’une formation disparue (apres transport : alluvions), la roche encaissante, son age, le
types récolte (sélective ou systématique), la taille des modules récoltés.
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Nous indiquons aussi si ces matieres ont été remaniées par des activités humaines (€léments de
maconnerie, haldes) ou mises au jour par des activités humaines (mines, percement de routes ou
tranchées, exploitations souterraines). L’accessibilité actuelle et passée des matieres colorantes est
évaluée des le terrain a partir de la documentation géologique et géographique et en fonction de
I’anthropisation (aménagement du territoire, exploitations industrielles). Elle sera ensuite affinée par
une étude géomorphologique au cas par cas. Pour ce faire, I’utilisation d’outils de géomatique sera
privilégiée a différentes échelles de sorte a localiser les différents types de formations (primaire, sub-
primaire, secondaire) et leur connexion tout en intégrant la notion de dynamique de ces gisements
affleurant.

Les points négatifs visités sont systématiquement enregistrés. Il s’agit des lieux ol des matieres
riches en fer/manganese sont signalées dans la documentation (comme détaillée plus haut) mais ou
aucune ressource ou indice de ressource de matiere colorante n’a pu €tre mis en évidence. Les situa-
tions qui expliquent ces absences peuvent étre de plusieurs ordres :

1. il n’y a pas de ressource visible/accessible compte tenu d’une forte urbanisation ou de la mo-
dification radicale du paysage suite a des exploitations minieres (épuisement des ressources,
comblement du site minier, destruction compléte du site), une modification de 1I’accessibilité
du fait de la profondeur des labours,

2. les ressources indiquées dans la documentation géologique n’existent pas a 1’affleurement a
I’heure actuelle et n’ont jamais été a I’affleurement (minerais de fer exploités en galeries sou-
terraines a plusieurs metres voire dizaines de metres sous le sol et comblées actuellement),

3. les ressources ne sont plus a I’affleurement aux lieux attendus suite a I’érosion ou des recou-
vrements par des colluvions et des alluvions,

4. ou encore, il y a un couvert végétal trop dense pour permettre I’acces au site ou une bonne
visibilité, ce qui induit 1’organisation d’une nouvelle visite a une période plus favorable.

Sur le terrain, la variabilité verticale et horizontale des matieéres mises a 1’affleurement est docu-
mentée par un échantillonnage, la description et la couverture photographique des différentes litho-
logies présentes.

Jusqu’a cette année, I’enregistrement des sources de matieres colorantes s’appuyait sur I’enquéte
SILEX_V4 adaptée a la Pigmentothéque avec Surveyl23forArcGIS. Cette application utilisant Sur-
veyl23 développé par ArcGlIS, s’est révélée, avec I’expérience, présenter des contraintes que nous
avons souhaitées surmonter. En particulier, 1’utilisation de logiciels sous licence payante risquait
d’exclure des participants qui n’y avaient pas acces. Par ailleurs, la gestion des champs avec listes
prédéfinies étaient peu pratique et enfin, I’interface nous est apparue contraignante du fait du dé-
roulement continue des champs a remplir, que nous souhaitions organiser par onglets thématiques.
Des modifications en profondeur ont été réalisées sur 1’application de terrain et la fiche papier pour
répondre a nos besoins (cf. partie 5).

4.3 Caractérisation des matieres géologiques

La construction de la méthodologie analytique est basée sur la compréhension des différentes étapes
permettant de transformer la matiére premiere en matiere transformée, utilisée et conservée. Le degré
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de transformation induit une certaine perte d’information par rapport a la connaissance de la maticre
premiere. La figure 1.1 décrit les liens existant entre les méthodes nécessaires pour accéder a ces
différents degrés d’information en fonction de ces étapes de transformation.

Elle représente 1’évolution des matieres exploitées avant et apres leur utilisation (chaine évolu-
tive) et au cours de leur exploitation (chalne opératoire). Les vestiges archéologiques cohésifs et les
mati¢res premieres en position primaire occupent 1’essentiel de notre attention pour le moment car
ces objets/matieres sont les plus riches d’informations. La Pigmentotheque aussi a aborder la chaine
évolutive (dont la taphonomie) pour mieux comprendre les matieres colorantes utilisées et réduites
en poudre.

4.3.1 Description des facies de matieres colorantes du terrain au laboratoire

Les travaux développés depuis une dizaine d’années par certains d’entre nous (JVP, HS, Ech, LD, LB,
ML, EG) et de nombreuses équipes a travers le monde ont démontré que, comme pour de nombreuses
autres roches, la signature d’une formation, d’un banc, voire d’un affleurement de matieres riches en
oxy(hydroxy)des de fer ou de manganése, pouvait étre définie par ses caractéristiques lithologiques et
pétrographiques (mises en évidence aux échelles macro-, méso- et microscopiques), minéralogiques
(nature et association de minéraux au sein de la roche, degré de cristallinité) et géochimiques (propor-
tion des éléments majeurs, mineurs et en traces). Mais 1’expérience montre aussi que le diagnostic
le plus fondamental et le plus routinier est une description des caractéristiques observables a
I’échelle mésoscopique (Pradeau et al. (2014), Pradeau (2015), Salomon (2009); Salomon et al.
(2014) ; Pradeau et al. (2016), Billard e al. (2016)). Les caractéristiques des mati¢res premieres sont
donc dans un premier temps définies en identifiant le type de roche dont il s’agit. En s’appuyant sur
cette expérience collective, nous adaptons la démarche analytique aux échantillons géologiques.

C’est pourquoi nous avons fixé une série de champs de description qui sont remplis des 1’échan-
tillonnage sur le terrain afin de documenter la variabilité des faciés présents au sein d’un méme gite.
De plus, des le terrain, puis en laboratoire, les qualités physico-chimiques sont décrites. Ce sont en
effet les qualités sensorielles qui sont les premicres reconnaissables et celles qui ont été appréciées
durant la Préhistoire (couleur, dureté, compacité, homogénéité, pouvoir colorant).

Ces descriptions sont apportées de maniere plus ou moins précise sur le terrain selon les possibi-
lités d’observation et la nature des matieres. Elles sont, par ailleurs accompagnées de photographies
et souvent de schémas des affleurements et de la disposition des lithologiques au niveau de 1’affleu-
rement.

Les descriptions sont reprises, complétées, modifiées et précisées en laboratoire a différents gros-
sissements.

Les observations a I’ceil nu, a la loupe binoculaire et au microscope optique polarisant en trans-
mission, mais aussi en réflexion, occupent une place absolument incontournable pour travailler sur
tous les types de roches colorantes. Ces trois outils d’observation sont ici utilisés de maniere complé-
mentaire car ils permettent de faire le lien entre les différentes échelles d’observation et permettent de
guider les analyses sensu stricto, qu’elles soient conduites sur la totalité de 1’objet ou sur des parties
choisies ou isolées de I’objet. Les références géologiques sont enregistrées en suivant les critéres de
description et de détermination des roches (décrites par leur texture, granulométrie, couleur, dureté,
fabrique, éléments figurés comme les macro- et microfossiles, minéraux, ciment, matrice, porosité)
en se référant a des chartes, telles que celles développées (Dunham (1962) ; Folk (1962)) et les chartes
visuelles d’abondance, de granulométrie, d’orientation, de sphéricité et d’arrondi, de classement gra-
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nulométrique (cf. annexe 6 : Lexique en cours.)

Une grande partie des caractéristiques intrinséques quantitatives et qualitatives des roches colo-
rantes sont ainsi restituées. Les roches colorantes sont donc bien définies par leur nature, leur varia-
bilité, leur genese et leur évolution.

La pétrograhie reste I'une des méthodes d’investigation les plus instructives mais la préparation
des échantillons présente souvent des contraintes importantes que Faycal Soufi en tant que lithola-
melleur tente de surmonter. En particulier, les matiéres trés poreuses et tendres et les matieres riches
en argile se désagregent lors de I’amincissement. La réimprégnation et 1’inclusion sous vide ont déja
apporté des solutions satisfaisantes dans certains cas (cf. rapport 2019).

4.3.2 Analyses : apports et limites

Les analyses élémentaires et structurales sont complémentaires. En premier lieu, les observations et
analyses de coupes fraiches et de sections polies en microscopie électronique a balayage permettent
de croiser la description des morphologies des amas de cristaux, de la texture de la roche de 1’organi-
sation des constituants de la roche, des rapports d’abondance de phases et les analyses des éléments
qui composent les différents constituants de la roche (phases minérales, éléments figurés, intraclastes,
bioclastes). Ces inspections permettent aussi d’explMise en place d’uniquer certaines observations
faites en microscopie optique et renseignent sur les relations entre éléments pour mieux interpréter
les mesures chimiques (PIXE et ICP).

Vient s’ajouter 1’identification semi-quantitative des phases minérales qui renseigne sur la pré-
sence/ absence de certaines phases et leur rapport d’abondance approximatif. Cette analyse renseigne
aussi sur I’état de cristallinité des phases minérales qui peut se révéler €tre un trés bon indicateur de
I’origine géologique de la roche analysée. L’analyse minéralogique repose le plus souvent sur des
mesures en diffraction des rayons X (DRX) qui est la méthode la plus utilisée, puisqu’elle permet
de mener une analyse globale d’une poudre ou de blocs. Il n’est donc pas nécessaire de prélever ni
de réaliser quelques modifications de I’échantillon pour I’adapter a 1’analyse. L’identification de ces
phases se fait par référence a des bases de données tres riches, alimentées depuis plus d’un siccle
(ICDD : The International Centre for Diffraction Data). Dans le domaine des analyses élémentaires,
une recherche dynamique s’est développée ces dernieres années, explorant les potentialités de diffé-
rentes méthodes de géochimie tant invasives ou requérant la préparation irréversible d’échantillons
telles que I’activation neutronique - INAA, la spectrométrie a fluorescence de rayons X dispersive
a longueur d’onde - WDXREF et la torche plasma - ICP-AES, ICP-OES, ICP-MS, voire micro- des-
tructives par LA-ICP-MS. Concernant les méthodes non invasives et de surface, les plus employées
sont la spectroscopie de fluorescence des rayons X - XRF, de laboratoire ou portable - p-XRF ou
encore synchrotron - syn-XRF et I’utilisation de faisceau de particules extrait - PIXE. Le choix de
ces techniques dépend de I’accessibilité de celles-ci autant que de la qualité de I’'information requise
(qualitative, semi-quantitative, quantitative, sensible ou peu sensible aux éléments trace, ...) et de
la nécessité de conserver I’échantillon intact (préparation, destruction partielle ou totale). Ces diffé-
rentes mesures visent a doser les teneurs en éléments ciblés sur les matieres que I’on étudie avec plus
ou moins de précision selon les équipements et selon les éléments dosés.

En théorie, certains éléments, piégés dans les roches, peuvent se révéler étre des indicateurs dis-
criminants.
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Dans le cadre des premicres analyses réalisées pour la caractérisation des prélevements de ma-
tieres colorantes géologiques, deux méthodes d’analyse élémentaire ont été mise en ceuvre : la mé-
thode PIXE (quantitatif, non destructif, focalisé) et les méthodes ICP-AES et ICP-MS (quantitatif,
destructif, global). L’ objectif étant ensuite d’adapter les modalités de comparaison avec des objets
archéologiques.

Afin de comparer les données acquises par ces différentes analyses, il semble essentiel de passer
par 1’élaboration d’une série de standards dont la composition est proche des matieres que nous
analysons et qui permettront :

* premierement de connaitre avec précision les limites de détection des différents appareillages
pour I’étude de ce type de roche,

* et deuxieémement, a terme de réaliser des comparaisons entre les analyses réalisées avec diffé-
rents équipements.

Ces analyses ont donc été menées pour réaliser les premiers tests de faisabilité et évaluer leur
charge informative en ce qui concerne la possibilité d’identifier et de mesurer les éléments traces qui
définissent la signature chimique des roches colorantes de la Pigmentotheque et avec quel dispositif
analytique les signatures auront les résultats suffisants pour répondre aux questions de provenance.

L’ €laboration de standards dont les propriétés soient assez proches des échantillons a analyser est
donc indispensable pour ajuster les conditions expérimentales. Une sélection de roches de référence
provenant d’environnements géologiques contrastés a donc été réalisée et complétée avec des géo-
standards certifiés (DR-N diorite, BE-N basalt, MA-N granite, BX-N bauxite et IF-G iron formation).
Grace a ces standards et références, il est alors possible de confronter la variabilité des formations
géologiques voire de comparer aux dépdts poudreux, aux imprégnations et, de maniere générale, aux
vestiges non cohésifs de matieres riches en oxy(hydr)oxydes de fer afin de les mettre en relation avec
les matieres colorantes solides. L’utilisation de ces standards est donc indispensable pour :

1. permettre I’intercomparaison d’une méthode analytique & une autre,

2. proposer un modele prédictif des gammes d’éléments traceurs qui seront a méme d’étre détectés
avec suffisamment de précision pour discriminer des sources,

3. choisir le dispositif analytique le plus susceptible de caractériser les matieres colorantes avec
la finesse requise.

4.4 Adaptation de la démarche aux objets archéologiques

Les maticres colorantes et colorées issues de fouilles archéologiques présentent un certain nombre
de contraintes qu’il est nécessaire de prendre en considération pour optimiser la méthodologie d’ana-
lyse de ces objets (Fig. 4.3). En effet, ceux-ci sont avant tout considérés comme précieux dans la
mesure ou ils sont des artefacts uniques qui permettent de documenter les pratiques, les usages et les
techniques des sociétés du passé. De plus ces matieres colorantes de tailles variables (entre quelques
millimetres a plusieurs centimetres) peuvent étre plus ou moins cohésives et plus ou moins tendres
ce qui peut les rendre vulnérables et fragiles, en particulier lors de leur manipulation. Enfin, des ma-
tieres colorantes présentent des traces d’exploitation se traduisant par des stigmates de percussion,
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Plaquettes d'hématite

Inclusion de quartz

Figure 4.3 : Exemples de matieres colorantes sur des outils et éléments de parure corporelle mis au jour a
Régismont-le-Haut. Photos : H. Salomon.

des surfaces nivelées et striées, des incisions, des perforations voire, dans des cas exceptionnels, des
gravures. Ces objets ne sont donc pas modifiés par nos analyses, il va de soit.

Concernant les objets présentant des traces de matieres colorantes (les objets colorés : divers
outils ou éléments de parure corporelle en matieres dures animales, macro-outillage en roches non
taillées, tels que les outils dormants ou les percuteurs, les outils taillés en roches siliceuses, mais
encore des fragments décrochés des parois ornées, les imprégnations sédimentaires, ou enfin les os
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humains), I’objet lui-m&me peut présenter des fragilités et une valeur patrimoniale importante.

Pour étudier ces objets tout en conservant leur intégrité, il est important d’établir des criteres de
description a I’échelle macro et mésoscopique avant de choisir et d’adapter la méthodologie analy-
tique a employer (cf. partie 5).

Ensuite pour établir une méthodologie d’analyse, les techniques étant nombreuses, le choix de
celles-ci dépend principalement de la disponibilité (acces, colt, temps), de la nécessité de préparer
des échantillons, ainsi que de I'implication de la destruction partielle ou complete de I’échantillon.
Ces choix seront déterminés par les questions motivant ces analyses. L’ensemble des possibilités et
des spécificités de ces techniques ne sera pas présenté ici (pour les généralités voir Wilson & Pollard
(2008), Malainey (2010); pour les techniques synchrotron voir Bertrand (2007), Cotte et al. (2009),
Reiche & Chalmin (2013), mais une proposition de méthodologie générale basée sur les techniques
les plus fréquemment utilisées est développée ici.

De fagon générale, pour comprendre au mieux la matiere colorante, qu’elle soit sous forme de
micro-prélevements de paroi ou de fragments compacts, une premiere observation sous loupe binocu-
laire sans aucune préparation est requise. Il est déja possible d’accéder a une couleur ou un mélange
de couleurs, une morphologie générale, une organisation de la matiere, une granulométrie et 1’iden-
tification de certains minéraux caractéristiques (comme le quartz, les micas, ...). Par ailleurs, ces
premieres observations a faible-moyen grossissement (en 6x et 150x), permettent d’appréhender les
états de surface, en particulier, il est souvent possible de lister les contributions liées au milieu d’en-
fouissement a savoir les précipitations post-dépositionnelles, les sédiments, les contacts avec diverses
matieres dans le milieu d’enfouissement et les effets des manipulations lors ou apres la découverte.
Afin d’améliorer les conditions d’observation et de prise de vue, nous procédons & des reconstitutions
d’image en focus stacking a partir de plusieurs clichés.

Préférentiellement sans préparation, 1’observation au microscope électronique a balayage cou-
plé a une sonde a énergie dispersive (MEB-EDS) permet en premier lieu de confirmer 1’ attribution
des dépdts ou modifications dans le milieu d’enfouissement. Ensuite, il est possible d’accéder a la
micro-morphologie, a 1’organisation structurale ainsi qu’a 1’analyse élémentaire de la surface des
prélevements ainsi que des objets de petite taille. L’ absence totale de préparation impliquant le dépdt
d’un film de matiere carbonée ou d’or a la surface de I’objet analysé reste cependant souvent une
limite, car des effets de charges dégradent la qualité des observations. L’utilisation d’un microscope
électronique a effet de champ (MEB-FEG), ou d’un microscope avec un vide partiel peut permettre
également de remédier a ce type de préparation.

En I’absence de préparation des matieres colorantes, il est possible d’accéder a des analyses de
surface de facon non-invasive avec des techniques comme la spectroscopie Raman et infrarouge pou-
vant étre couplée a un systeme optique pour accéder a I’identification de constituants minéraux et
organiques (e.g. FTIR (Darchuk er al. (2010), Bonneau ef al. (2012), Hunt et al. (2016)); Raman
(Hernanz et al. (2016), Rosina et al. (2018)). Ces techniques se révelent souvent limitées par la
formation de concrétion en surface des objets archéologiques (comme c’est le cas a la grotte aux
Points). Les techniques de laboratoire de fluorescence (XRF) et de diffraction des rayons X (DRX)
ne sont pas toujours faciles a mettre en ceuvre pour des objets de tres petite taille (quelques centaines
de microns) pour accéder a la composition chimique et structurale. Il peut &tre nécessaire de pro-
céder a des analyses plus spécifiques sur synchrotron pouvant couplées XRF et DRX a une échelle
sub-micronique avec une forte sensibilité grace a I’intensité du faisceau synchrotron (Creagh et al.
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(2007), Huntley et al. (2014)), Reiche & Chalmin (2013)). Enfin, I’analyse élémentaire quantita-
tive peut étre obtenue sans préparation et sans dégradation d’échantillon grace au faisceau extrait de
I’accélérateur Grand Louvre (AGLAE) utilisant la technique d’analyse d’émission de photons X in-
duite par particule (PIXE pour Particle induced X-Ray emission)(Creagh et al. (2007), Pichon et al.
(2010), Beck et al. (2012)).

Pour pouvoir « rentrer » plus au cceur de la matiere, il existe des techniques « faiblement »
invasives comme la spectrométrie de masse a plasma induit couplée a I’ablation laser LA-ICPMS
(Resano et al. (2005), Jezequel et al. (2011), Scadding et al. (2015)), ou la spectroscopie sur plasma
induit par laser (LIBS) (Bruder ef al. (2007), Lofrumento ef al. (2011)), qui détruira une portion
d’échantillon de quelques microns a plusieurs centaines de microns, mais permettant d’acquérir la
variation de la composition chimique sur un profil de la surface de I’extérieur vers I'intérieur de
I’ objet.

Dans le cas particulier des micro-prélevements de paroi (mais aussi pour quelques objets archéo-
logiques sélectionnés), il est possible de réaliser des coupes transverses apres avoir inclus dans la
résine le prélevement ou I’objet, afin de maintenir sa structure avant la découpe et le polissage. Il est
alors possible d’accéder a la stratigraphie ou au cceur de I’ objet étudié. Les techniques précédemment
présentées peuvent alors étre utilisées et la réalisation de cartographie chimique et structurale devient
alors trés pertinente avec différentes résolutions spatiales possibles. Il devient alors beaucoup plus
facile de discriminer la part des différentes contributions entre les pollutions environnementales, les
produits d’altération du substrat et la matieére colorante proprement dite.

Concernant les objets colorants et colorés étudiés par les membres de I’équipe, une méthodologie
commune a pu étre mise en place. Ensuite en fonction du nombre de vestiges et des problématiques
mises en jeu, cette méthodologie est adaptée soit pour gagner en efficacité lors de 1’étude de grand
corpus, soit pour gagner en pertinence, en sensibilité ou encore en résolution des résultats.

Description des méthodes pour chaque échelle d’observation :

* Observation a I’échelle macroscopique en microscopie optique (MO) : description pétrogra-
phique, macro et méso-morphologique des roches. Reconnaissance des contextes géologiques
de formation des matiéres colorantes (Dreesen et al. (2016); Pradeau (2015) ; Salomon (2009),
pp- 200). Les caracteres observés sont décrits et nommer selon un vocabulaire standardisé, re-
porté dans des fiches individuelles (cf. annexe 6).

* Observation et analyse élémentaire a I’échelle microscopique en microscopie électronique
a balayage couplée a une sonde d’analyse dispersive en énergie (MED-EDX), acces a la mi-
cromorphologie : confirmation/infirmation des observations en MO, association morphologie
avec la chimie, apport de connaissance sur les conditions de formation et d’altération de la
roche. Les observations sont réalisées en mode SE (électrons secondaires) et en mode BSE
(contrastes chimiques — électrons rétrodiffusés).

* Analyse par diffraction des rayons X (DRX et uDRX) : caractérisation des phases minéra-
logiques de la matiére colorante : acces aux conditions de formation de la roche et de la roche
mere si altération.

* Analyse par sonde nucléaire PIXE (Particule induced X ray emission, AGLAE C2RMF,
Paris) : caractérisation de la géochimie jusqu’aux éléments traces : identification d’une si-
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gnature liée a la roche mere et a I’affleurement d’origine. Quatre séries d’analyses ont été
réalisées jusqu’a présent (février 2015, juillet 2018 février et avril-mai 2019). Au-dela de la
caractérisation des matieres colorantes, un aspect méthodologique est adossé a ces analyses.
La constitution d’une base de références géologiques permet de comparer les résultats obtenus
sur les mémes roches avec différentes méthodes d’analyses (EDX, pXREF, PIXE, ICP) et sous
différentes formes (bloc, coupe poli, poudre). Cette étude méthodologique devrait permettre
de tester les effets de matrice liés au fer, d’apporter des arguments solides et quantifiés pour
discuter la robustesse de la pXRF, et de développer un fichier de calibration de traitement des
spectres bruts obtenus avec AGLAE. Les analyses ont été réalisées et dépouillées en suivant le
protocole détaillé dans la littérature (Pichon ef al. (2010), Beck et al. (2012), Mathis et al.
(2014)). L acquisition est réalisée avec un faisceau extrait de de 10 um, le signal est filtré avec
un film d’ Al de 50 um placé devant les détecteurs hautes énergies (HE1, HE2 et HE3), un filtre
de 200 um de Cr devant HE3, et un filtre de 100 um de Be devant HE4 afin de minimiser 1’in-
fluence de (Al, Si, Ca et Fe). Les limites de détection sont de I’ordre de quelques ppm (Mathis
etal. (2014)).



Partie 5

Synthese des apports méthodologiques

5.1 La fiche terrain en papier : amélioration

Aurélie CHASSIN DE KERGOMMEAUX, Hélene SALOMON, Claire CHANTERAUD, Emilie CHALMIN

Une fiche papier a été réorganisée pour dialoguer facilement avec 1’application (dont le principe
est développée dans la partie 5.2, ci-apres). Elle reste un outil communément employée sur le terrain
par plusieurs membres de I’équipe qui privilégient I’ utilisation de la fiche papier sur laquelle figure un
cadre réservé au schéma (les utilisateurs et utilisatrices de 1’application reportent, pour leur part, leurs
schémas dans leurs cahiers de terrain). Cette fiche apparait ainsi retenir I’ensemble des informations
sur un seul support. L’ organisation est similaire a celle de I’application, malgré de menues différences
rendues nécessaires pour la mise en page au format A4, adapté au terrain (Figure 5.1). Les différences
concernent certaines lithologies peu communes qui sont alors renseignées dans la catégorie "autres".
La numérotation sur la fiche permet de trouver les correspondances entre la notice et les champs a
remplir (cf. notice, en annexe 1, Figure 11.1). Cette fiche est informatisée au retour de terrain, ou en
fin de journée de terrain, en utilisant le formulaire sur QGIS (cf. annexe 3, comme détaillé dans la
partie 5.2).
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5.2 Une refonte de ’application de terrain

Matlide WAYMEL, Emilie CHALMIN, Hélene SALOMON, Aurélie CHASSIN DE KERGOMMEAUX,
Claire CHANTERAUD

Le stage de licence de Mathilde Waymel (ENSG) avait pour objectif de mettre en place un outils
de terrain adapté a nos pratiques. Il visait ainsi a adapter sous forme d’application le questionnaire que
nous utilisions et a nous accompagner dans la gestion de nos données de terrain et dans la restitution
des informations collectées.

Les objectifs retenus pour le stage consistent a répondre aux quatre besoins suivants : structurer
les données et les migrer vers un format plus adapté, trouver un outil de terrain facilitant la collecte et
le post-traitement, trouver un outil collaboratif de partage de données et enfin représenter les données
en prenant en compte leur complexité.

Apres avoir établi les besoins d’améliorations, les priorités suivantes ont été retenues :

 Structurer les données existantes : les informations sur les points étaient jusque-la stockées
dans un document Excel ou tous les champs étaient libres. Cela posait plusieurs problémes :
le remplissage du document était long et difficile, et ’hétérogénéité des valeurs des champs
rendait une cartographie impossible. Un premier besoin était donc de normaliser les champs,
de les contraindre afin de pouvoir représenter les données et gagner en rapidité de remplissage
(Figure 5.2);

* Trouver le moyen de simplifier le retour de terrain et la migration des données du format papier
vers le format informatisé. Il fallait donc trouver un outil de terrain simple et efficace. En effet,
des prospecteurs ou prospectrices privilégient I’enregistrement des données de terrain sur des
fiches papier qu’il est nécessaire d’informatiser a posteriori;

* Mettre en place une base de données de travail collaborative pour pouvoir travailler plus faci-
lement a plusieurs en trouvant une solution aux problemes générés par de multiples versions et
ce sur chaque poste de travail, ce qui nécessitait de trés nombreuses corrections manuelles ;

* Représenter les points avec leur contexte local, c’est-a-dire leur contexte géologique voire géo-
morphologique ainsi que les points figurant les relevés voisins. Le besoin n’est pas celui de
produire des cartes en tant que produit fini, il s’agit plutét de mettre en place un protocole de
représentation qui pourra ensuite étre réutilisé par 1’équipe ;

s

Figure 5.2 : Schéma de fonctionnement avant le début du stage. Schéma : M. Waymel
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Le travail de structuration et de correction des données est indispensable, se fondant principale-
ment sur les pratiques de terrain, sur les lexiques et notices et sur la volonté de mise a disposition des
données des recherches menées dans la cadre du PCR. Cette phase de structuration et de correction
a permis une meilleure représentation cartographique des prélevements et consolide la poursuite du
projet Pigmentothéque. En effet, nous tendons vers une plus grande facilité d’utiliser et vers une ac-
célérer du post-traitement, en particulier de la saisie des attributs des gites, en s’assurant un meilleur
suivi des saisies de données. Enfin, nous tendons vers une lecture des données plus aisée et vers le dé-
ploiement de la base de données. Il nous restera encore quelques traitements a effectuer, notamment
la correction des valeurs de certains attributs avec un retour aux données de terrain d’ores et déja
récoltées, ce qui impliquera d’adapter certaines descriptions anciennes aux attributs et aux valeurs
contraintes retenues.

5.2.1 Passage sous QGIS

Les informations sur les relevés de terrain étaient stockées dans un tableur avec uniquement des
champs libres. Plusieurs problemes en résultaient. Le remplissage au retour du terrain était long et
laborieux, beaucoup de fautes de frappe donnaient lieu a des nettoyages fastidieux des données sai-
sies (orthographe, symboles, casse, mauvaise colonne, etc.), ce qui rendait toute cartographie difficile
a mettre en ceuvre. C’est pourquoi le fichier Excel a été transformé en une base de données Geopa-
ckage exploitable sur QGIS en contraignant les valeurs des attributs. Ce procédé a permis de créer un
projet de visualisation et de corriger une partie des valeurs attributaires des points, pour pouvoir les
représenter avec une légende parlante.

La premiere étape a été de centraliser les différentes versions du fichier afin de créer un unique
fichier contenant tous les points prélevés. Cette partie du travail de nettoyage de la base de données
a di étre réalisée a la main car les colonnes ne correspondaient pas toujours et n’étaient pas ordon-
nées de la méme maniere. Il y a donc aussi eu un travail "d’enquéte" aupres des membres du projet
pour savoir quelles colonnes il était pertinent de garder, avec quel nom, dans quel ordre et quelles
contraintes étaient nécessaires. Le nom des colonnes a également constitué une question importante
puisqu’il devait faire moins de 10 caracteres tout en restant parlant. Cette limite de 10 caracteres est
due a QGIS, car certains traitements sur la couche provoquent une troncature des titres de champs
s’ils sont plus longs. Ce fichier a ensuite été converti en csv puis intégré dans QGIS en ajoutant une
géométrie grace aux coordonnées qui étaient renseignées.

5.2.2 Structuration des champs

Le travail de structuration des champs a impliqué plusieurs membres de I’équipe pour décider quels
champs allaient étre contraints, définir les valeurs des choix multiples pour chacun, et réfléchir aux
valeurs par défaut. Nous avons également ajouté de nombreux champs textuels pour des éventuels
commentaires, qui permettent de nuancer ce qui a été renseigné ou pour ajouter une incertitude éven-
tuelle, en respectant I’idée du formulaire papier et pour que les prospecteurs et prospectrices puissent
décrire plus librement leurs observations.

Une fois la structure définie, il a aussi fallu corriger les valeurs déja renseignées pour pouvoir
faire une représentation cartographique de ces attributs. Cette étape n’a pas encore été completement
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réalisée. En effet, j’ai pu corriger les défauts de casse, de tirets et d’espace, par contre certains attributs
n’ont pas été remplis selon les possibilités nouvellement définies et le choix d’une catégorie plutdt
qu’une autre demande encore un retour sur les données. C’est par exemple le cas pour le type de
lithologie des roches ou bien le type de gisement. Ce travail devra donc €tre poursuivi durant 1’année
2022.

L’application est actuellement fonctionnelle et a permis de documenter plusieurs campagnes des
prospection soit directement sur le terrain, soit au retour de terrain a partir des éléments renseignés
dans la fiche gite au format papier (cf. Figure 5.2 : fiche terrain en papier).

Le détail du fonctionnement de cette application se trouve en annexe 2, de méme que le formulaire
sous QGIS en annexe 3 et les tutoriels en annexe 4 qui permettent une prise en main et éventuellement,
une adaptation.

5.2.3 Développement d’une application de terrain collaborative

Le besoin était donc celui d’une application de terrain adaptée au projet Pigmentothéque, avec une
migration des données facilitée et rapide. Il fallait aussi que 1’application fonctionne selon un systeme
collaboratif, afin d’éviter les problemes de versions.

5.2.3.1 Application Input basée sur le plugin Mergin de QGIS

L’ application Input est basée sur le plugin Mergin de QGIS. 1l s’agit d’une application permettant de
faire des relevés sur le terrain directement dans un projet QGIS, qui est ensuite synchronisé sur le
logiciel QGIS de I’ordinateur grace au plugin Mergin. Cette application est basée sur un serveur en
ligne et permet le travail collaboratif (Figure 5.3).

'mergin ’.‘
O

Yo Lutra

CONSULTING

htwps:jiwerw lutraconsultin 940 E_g'

Figure 5.3 : Schema du fonctionnement de Mergin. Schéma : Community Health Maps

Un compte sur le serveur internet Mergin a été créé pour chaque utilisateur avec des droits corres-
pondant a leur r6le (administration, édition, lecture). Les projets peuvent alors étre chargés au format
.qgz depuis le logiciel QGIS vers le site de Mergin, grice a I’extension Mergin. Les projets sont en-
suite partagés avec d’autres utilisateurs. Pour faire des relevés, il faut installer I’application Input, qui
est compatible avec tous les systeémes d’exploitation. L’application étant reliée a Mergin, il suffit de
se connecter et 1I’on peut accéder au projet que 1’on a chargé sur le site ou que quelqu’un a partagé. On
peut alors le télécharger sur le téléphone et ensuite y ajouter des points. Les modifications du projet
peuvent se faire hors ligne. Dans tous les cas, a la fin du travail et une fois revenu dans un lieu avec
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des données mobiles, il faut synchroniser le projet depuis le téléphone, ce qui le met a jour sur le site.
Pour le récupérer sur I’ordinateur, il faut se connecter sur le plugin depuis QGIS et le synchroniser
également (Figure 5.4).
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Figure 5.4 : Apercu des différents menus de 1’application Input. DAO : M. Waymel

L’ application Input prend en charge le stockage permanent de versions et présente une bonne
gestion des conflits en cas de modifications simultanées par plusieurs utilisateurs. Le stockage sur le
site de Mergin est gratuit jusqu’a 100 Mo de données, ce qui constitue une limite relativement haute.
Enfin, cette application permet de partager les projets QGIS en gardant les styles de couches : cela
permet donc de définir un formulaire de remplissage des attributs des points et de le conserver sur
I’application.

Cette application répond donc tres bien aux besoins : le formulaire de remplissage des données
est personnalisable, la migration des données est facile et presque immédiate, puisqu’il suffit de syn-
chroniser le projet des deux cotés, et elle permet le travail collaboratif (annexe 2).

5.2.3.2 Mise au point d’un formulaire dédié

Le plugin Mergin permet de partager un projet QGIS sur téléphone et avec plusieurs personnes.
Concernant le remplissage des attributs d’un point, cela se parametre dans le projet. QGIS propose
par défaut un formulaire de remplissage linéaire avec des champs textuels libres. QGIS permet de
personnaliser ce formulaire en rajoutant des contraintes sur le type de champ et son contenu, des listes
de valeurs, des valeurs par défaut, des contraintes de visibilités des attributs, et il permet d’organiser
les champs en onglets, en groupes et sous-groupes. Cette fonctionnalité permet de répondre au besoin
d’adaptation du formulaire pour un remplissage plus simple sur le terrain.

La réalisation (MW) est donc la construction du projet et la configuration du formulaire de rem-
plissage des attributs. Le formulaire est organisé en plusieurs onglets thématiques donc certains sont
destinés a étre remplis plutdt sur le terrain et d’autres plutdt au laboratoire. Certains champs pro-
posent des listes de valeurs a choix unique ou multiple, avec parfois des valeurs par défaut et de
I’autocomplétion.
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5] PIG_table_gites - Attributs d'entités
Numéro du gite (PIG) NULL v

point  Fiche [ESSIEIEIM Géologie Gite  Echantilons  Eléments associés

Département (NULL) u
Commune du gite
Code INSEE NULL
Lieu-dit du gite
Coordonnée X du gite (3 ne pas remplir)  2,4894698649254603
Coordonnée Y du gite (a ne pas remplir)  47,386480036665475
Altitude du gite (métres) NUL
Méthode gps B

Fond de carte
Panrdannéa Y da Ia sammina fei hacnimt  OPS de point

GPS téléphone

NULL
i
Commentaires sur le point
cancel (I

Figure 5.5 : Onglet Localisation du formulaire créé sur QGIS avec des onglets et différents types de champs.
DAO : M. Waymel

D’autres champs sont des champs textuels, des champs numériques, des champs date/heure, des
cases a cocher etc. Certains champs permettent de faire apparaitre d’autres champs a remplir, en
fonction de leur valeur. Un apercu du formulaire sous QGIS est disponible en annexe 3 (Figure 5.5).

Le choix de ces contraintes résulte de la concertation préalable a la structuration des données et
d’initiatives personnelles, qui ont pu étre revues par la suite, lors de tests.

5.2.3.3 Ajout de fonctionnalités secondaires

Plusieurs fonctionnalités secondaires ont été ajoutées. Méme si elles ne correspondaient pas aux at-
tentes initiales, leur développement paraissait logique et structurant durant le stage (MW). Un premier
ajout est la paramétrisation de "themes de carte”. Il s’agit d’enregistrer un ensemble de styles de la
carte : quels couches et fonds de carte seront affichés, et quel sera le style d’affichage des éléments
ponctuels/linéaires/surfaciques. Cette fonctionnalité de choix du theme se retrouve sur I’application
Input et permet de faciliter la prospection. On peut choisir, par exemple, d’afficher les points avec un
symbole neutre sur fond de carte géologique, avec une vue aérienne ou bien avec le relief.

Le deuxieme ajout est la création de couches supplémentaires qui pourront également étre com-
plétées sur le terrain. La premicre est une couche linéaire qui permet d’enregistrer (si besoin) le
chemin suivi lors de la prospection. Garder une trace de ce cheminement est utile car cela permet
de corriger des éventuelles erreurs de localisation des points, ou bien d’écarts de numérotation entre
I’enregistrement des points et les échantillons. Cette couche de cheminement peut étre remplie a
I’issue de la prospection. La deuxieme couche ajoutée est une couche de polygones qui vise a enre-
gistrer I’étendue de I’affleurement du gite prospecté. L’ objectif n’est pas de renseigner cette donnée
systématiquement, mais seulement si 1’information apportée par le polygone est pertinente (Figure
5.6).
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Figure 5.6 : Apercu du menu de choix du Theéme et de la couche active sur I’application Input. DAO : M.
Waymel

5.2.3.4 Evaluation de I’application

Une fois que le projet QGIS adapté au terrain a été construit, et aprés avoir élaboré le formulaire,
I’application a été testée par plusieurs membres de I’équipe. Le retour a donné lieu a des ajustements
et des améliorations. Des valeurs par défaut ont été ajoutées et certains attributs ont été déplacés dans
un autre onglet. Grace a ces améliorations, 1’application apporte un service tout a fait satisfaisant et
répond aux besoins de 1’équipe. Si ces besoins venaient a se modifier 1égerement, les membres du
projet ont la main pour faire les adaptations nécessaires. Plusieurs tutoriels vidéos ont été réalisés
pour les guider. Par ailleurs, deux formations ont été réalisées a destinations d’utilisateurs et utilisa-
trices. Un apercu des différents menus disponibles et des fonctionnalités du projet paramétrées pour
I’application Input est disponible en annexe 2.

5.2.3.5 Evolution et déploiement de I’application

Afin de préserver les données du projet et pour une utilisation fluide de I’application et des données
visibles, nous avons choisi de conserver un projet "bibliotheque" contenant tous les points, consul-
tables par les utilisateurs. Par ailleurs, nous créons une version vierge de cette bibliothéque (conser-
vant le formulaire vierge et les autres fonctionnalités) que chaque utilisateur peut librement installer
et adapter pour faire ses propres relevés. Il suffira alors d’ajouter régulierement les nouveaux points
dans le projet. Ce procéder permet de développer des versions adaptées aux différents contextes
sans surcharger 1’application avec certains champs contraints administratifs (par exemple les départe-
ments frangais ne sont pas utiles pour des prospections en Espagne, les prospecteurs et prospectrices
d’ Auvergne-Rhone-Alpes ne sont pas systématiquement les mémes que celles et ceux d’Aquitaine,
etc.). par ailleurs, I'intégration des données au fil de I’eau sur une version temporaire de 1’année a
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partir des projets et prospections individuels permet d’augmenter la sécurité quant a la conservation
des données (pas de risque qu'une manipulation hasardeuse fasse disparaitre des données apparte-
ment au projet commun). Plusieurs tutoriels ont été rédigé (MW) afin de pérenniser ’utilisation de
I’application : ces tutoriels comprennent un guide pour I’installation du plugin Mergin, un guide pour
I’utilisation projet vierge et des explications concernant la sa configuration, et enfin un guide de la
prise en main de I’application.

Ce nouveau fonctionnement a permis de déployer plusieurs projets adaptés aux différents terrains
ou prospecteurs : en configurant un projet pour des prospections en Espagne, pour des prospections
en Italie et pour les prospections dans le cadre du PCR PIGMENT-HO en Nouvelle Aquitaine (M.
Lebon et L. Dayet).
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5.3 La carte comme outil de recherche

Matlide WAYMEL, Emilie CHALMIN, Hélene SALOMON

Un autre objectif du stage était de participer au processus de recherche en lui-méme. Mon rdle
consistait donc aussi a faire ma part d’explorations autour du sujet a la lumiere des outils que je mai-
trise. Plus concrétement, les traitements informatiques possibles sur QGIS, appliqués a des données
téléchargeables, permettent une autre approche complémentaire ouvrant des possibilités d’analyse et
des représentation des données.

En utilisant les fonctionnalités "natives" de QGIS, il est possible d’effectuer des sélections par
localisation. En particulier, utilisant les couches géologiques vectorisées du BRGM (Bureau des Re-
cherches Géologiques et Minieres) il est possible de représenter les formations géologiques contenant
certains points, en fonction d’attributs préalablement définis ce qui permet de mettre en évidence
I’étendue d’un gisement et de de vérifier que des prélevements proviennent du méme gisement (Fi-
gure 5.7) ou encore de faire apparaitre les gites qui présentent des caractéristiques similaires.

La carte et les traitements cartographiques peuvent donc amener un éclairage nouveau sur le
projet, voire étre utilisés comme outils de recherche a part entiere.

5.3.1 QGIS : outil de génération semi-automatique d’atlas

Latlas a I’avantage de présenter les points avec un contexte trés local. Cependant, un atlas repré-
sentant chaque point individuellement présente le défaut contraire : on manque de recul, de vision
d’ensemble. Cela constitue un probleme puisque les prélevements donnent aussi des indices sur le
contexte des uns par rapport au autres. C’est pourquoi, il parait important de représenter, pour chaque
point, les points voisins s’il y en a.

C’est pourquoi, nous avons travaillé a I’élaboration, dans un premier temps, d’un atlas "par
zones". C’est-a-dire que ’atlas se centre non sur des points mais sur des zones (polygones, Figure
5.8). Ces polygones sont définis manuellement, ce qui permet de prendre en compte la répartition des
points au cas par cas, et d’adapter la zone d’influence autour des points. Ces représentations sont un
premier essai qui permettent de synthétiser les prospections dans des espaces géographiques liés a la
densité des points prospectés. Cette solution, qui n’est pas completement satisfaisante, nous fournit
néanmoins les premiers outils de la constitution d’un futur atlas. Nous envisageons plusieurs possibi-
lités qui seront déclinées ultérieurement. Pour le moment, nous nous concentrons sur cette premiere
proposition en explicitant le principe et le déroulé de la démarche.

Les données étaient sous un format GeoPackage, intégrées dans un projet QGIS. QGIS propose
un outil de génération semi-automatique d’atlas. Il faut pour cela construire une mise en page, indi-
quer qu’on souhaite générer un atlas et faire en sorte d’adapter le contenu textuel (plusieurs tutoriels
sous forme de vidéos pour documenter la construction de 1’atlas et de ses cartes ont été réalisée par
MW, annexe 5).

L atlas est constitué notamment d’une carte, centrée sur une des zones définies. Sur cette carte
sont affichés les points avec un code couleur indiquant le type de prélevement effectué. Sont ajoutés,
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Figure 5.7 : Exemple de formations géologiques sélectionnées - Cela permet notamment de constater que les
points PIG_0091 et PIG_0025 ont été réalisés dans la méme formation (Bleue - calcaires, marnes de 1’Oxfor-
dien supérieur). DAO : M. Waymel

le tracé des départements qui permet de situer les points, ainsi qu’un fond de carte ESRI multiplié avec
un ombrage du relief qui permet d’appréhender le contexte géophysique. Pour rendre compte de la
géologie locale, les cartes géologiques vectorisées du BRGM (Bureau de Recherches Géologiques et
Minieres) ont été intégrées, puis il faut opérer une sélection par localisation afin d’afficher seulement
les formations géologiques contenant un point ou plus. Pour cette étape, il faut veiller a donner a
chaque couche géologique départementale le style qui lui correspond, la 1égende étant différente
pour chaque département.

Une 1égende décrivant uniquement les types de préleévement et de formations géologiques pré-
sents sur la page de I’atlas doit étre ajoutée, ce qui permet de simplifier la lecture et la compréhension
de la carte. Une table attributaire partielle pour les points présents sur la page est aussi ajoutée. Les
attributs sélectionnés apportent des informations supplémentaires sur les points en indiquant notam-
ment 1’époque géologique de la roche et sa lithologie (d’autres attributs pourraient étre sélectionnés
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Figure 5.8 : Exemple de zones définies manuellement : 1’atlas centrera ainsi les cartes des différentes pages
autour de ces zones. DAO : M. Waymel

a la place des ces attributs). Un extrait de cette premiere version de I’ Atlas est disponible en annexe 5.

Latlas est un outil de recherche qui offre une mise en regard des prélevements entre eux et syn-
thétise leur contexte géologique. Cela permet de prendre du recul sur le travail effectué, de visualiser
la répartition des prélévements et d’appréhender I’avancement des traitements et caractérisations des
échantillons.

Un autre apport important de I’atlas est qu’il permet de faciliter le partage des connaissances et
de I’avancée du projet, que ce soit au sein de I’équipe, entre membres d’un projet de Lithothéque,
pour la communauté scientifique, ou méme pour un public "extérieur", moins initié a la recherche
scientifique.
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5.4 Descriptions gitologique et pétrographique, adaptation a partir des
lithotheques

Héléne SALOMON, Emilie CHALMIN, Claire CHANTERAUD, Magali ROSSI, Aurélie CHASSIN DE
KERGOMMEAUX, Paul FERNANDES, Vincent DELVIGNE

La mise en place de la démarche depuis 2015 nous a conduit a nous questionner sur le choix
du vocabulaire descriptif que ce soit a I’échelle du paysage, de de ’affleurement, ou encore des
échantillons. C’est pourquoi nous avons adapté les lexiques destinés a la description des silicites aux
différentes échelles avec un lexique destiné a la description des gites et un lexique adapté a la des-
cription méso- et microscopique des différents types de roches ferrugineuses récoltées.

taphonomie g
Surface techniques >
v gitologie >
genese -
Volume

Figure 5.9 : Schéma rappelant le principe méthodologique de 1’étude des matieres premieres minérales. DAO :
H. Salomon

Le référencement des formations géologiques mettant a disposition des matieres riches en fer (et
en manganese) et les descriptions des matieres échantillonnées sont fondés sur les mémes principes
méthodologiques que ceux qui ont été développés dans le cadre du PCR Réseau de lithothéques en
AuRA (Figure 5.9). Cependant, d’importants aménagements ont été opérés pour renseigner la treés
grande diversité et pluralité de ressources concernées, mais aussi pour s’adapter aux cadres géolo-
giques différents, aux contextes archéologiques d’utilisation et aux divers types de vestiges pris en
compte (vestiges cohésifs, restes déstructurés sur divers objets de la vie quotidienne, piégés dans les
sédiments, matieres réduites en poudre et appliquées sur des supports mobiles et immobiles). L’éta-
blissement d’une base de données permettant de décrire de mani¢re homogene les matieres colorantes
quelle que soit 1’origine disciplinaire ou le niveau de compétence des utilisateurs et des informateurs
(étudiant ou chercheur en archéologie, géologie, chimie, etc.) et surtout qu’elle qu’en soit la nature,
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nécessite la mise en place de fiches de description des gites, des prélevements et des vestiges ar-
chéologiques sur le modele des fiches congues pour les silicites. Elles sont construites de telle sorte
qu’elles renseignent les caractéristiques primaires et acquises des matieres au cours de leur histoire
(chaine évolutive et chaine opératoire) en prenant en compte les effets de la taphonomie. Les deux
systemes de description ont été pensés pour retracer le déroulement de 1’observation et de la des-
cription, sur I’affleurement puis en laboratoire, des échantillons géologiques et archéologiques de
matieres colorantes. Nous avons intégré la description des caractéristiques physico-chimiques qui
permettent d’aborder les criteres sensibles, techniques et pratiques de la sélection de matieres miné-
rales dans le passé (couleur, résistance, homogénéité, texture, exploitabilité).

La nécessité d’adapter les fiches (champs descripteurs et définitions) aux matieres riches en fer et
en manganese tient en particulier a la pluralité des contextes de formation et de dépot, a la diversité
des lithologies a prendre en compte (Figure 3.1) et au souci d’exprimer les qualités d’exploitabilité
des maticres en évitant des a priori concernant les modalités d’exploitation. Décrire les qualités de
ces matieres permet d’appréhender ce qui en fait des ressources choisies parmi les autres matieres
utilisées ou disponibles au cours du temps, autrement dit, de reconnaitre les criteres d’exploitabilité
retenus par les populations qui en ont fait 'usage. Les descriptions se veulent donc factuelles, sans
interprétation avant la synthése des données enregistrées et adaptées a la diversité des matieres et
des vestiges archéologiques en matiere colorante ou piégés a la surface d’autres vestiges et dans les
sédiments archéologiques. Il a donc été nécessaire d’adapter aussi le concept de chaine évolutive en
prenant en compte le fait que I’évolution des matieres tient tant au mode de formation, de transport,
de dépot secondaire et post-dépositionnels, qu’aux matieres elles-mémes, ¢’est-a-dire aux lithologies
(Figure 3.1). Cependant, nous avons gardé des points d’accroche a méme de faire dialoguer les bases
de données de différents types de matieres premieres, en particulier des silicites. Ces points d’ac-
croche sont essentiellement I’enregistrement des gites et un vocabulaire commun pour les faits ob-
servables et quantifiables et en utilisant les mémes chartes de description qualitatives et quantitatives.
De telle sorte qu’il devient possible d’interroger conjointement les ressources minérales de plusieurs
types sans gommer les caractéristiques spécifiques des matieres colorantes et de leurs contextes de
formation, de découverte et d’utilisation.

L’année 2020 a permis de s’investir dans un gros travail de fond sur le fonctionnement des fiches
descriptives (terrain et laboratoire) avec un retour sur les définitions des termes employés. Ces deux
fiches descriptives sont associées a une notice et a un lexique. Nous avons donc poursuivi et com-
plété le travail sur les fiches de description sur le terrain et en laboratoire (descriptions macro-méso-
microscopiques) et avons opéré de menus aménagements durant 1’année 2021 avec les retours sur
divers terrains (annexe 6).

La refonte d’une grande partie des définitions et la réorganisation du cheminement des descrip-
tions ont donné matiere a la rédaction d’un article sur les formations riches en fer documentées dans
le cadre du PCR Pigmentothéque (Chassin de Kergommeaux et al. (2021)) et d’un article introductif
a I’étude des matieres colorantes pour aborder les territoires paléolithiques (Salomon ez al. (2021)).
C’est principalement au sujet des lithologies et des états de surface que les descriptions et caractérisa-
tions méritaient d’&tre modifiées. Il a en effet fallu revoir a la hausse le nombre de termes descripteurs
et aménager certaines définitions pour qu’elles puissent correspondre aux matieres riches en fer ou en
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manganese. Il a ainsi été nécessaire de reconceptualiser les criteres de description et leurs définitions,
pour qu’il n’y ait aucun recouvrement entre différentes notions, donc entre différents termes (valeurs
dans le tableur).

Cette notice adossée au lexique donne lieu a un nouveau document de travail beaucoup plus
complet et cohérent, adapté a la Pigmentothéque qui concerne tant les objets archéologiques que géo-
logiques. 11 a pu étre utilisé et éprouvé durant I’année 2021 et a permis la construction de la base de
données présentée dans ce qui suit.

Par ailleurs, a la suite de nos collegues lithiciens, nous verserons le lexique de la Pigmentotheéque
au thésaurus PACTOLS. C’est pourquoi, nous participons d’ores et déja aux travaux de structuration
(en collaboration avec Vincent Delvigne, Paul Fernandes, Blandine Novel et Stéphane Renault) du
thésaurus PACTOLS afin d’intégrer au plus tot la structure et éviter des remaniements. De février a
juillet, une séance de travail par mois a permis de structurer nos apports respectifs. L’arborescence du
vocabulaire a verser au thésaurus est en cours de construction.



78 PARTIE 5. SYNTHESE DES APPORTS METHODOLOGIQUES

5.5 D’un long tableur a une base de données des échantillons

Claire CHANTERAUD, Hélene SALOMON, Aurélie CHASSIN DE KERGOMMEAUX et Emilie CHAL-
MIN

Depuis 2015 le groupe de travail de Pigmentothéque s’attelle a la définition d’un lexique partagé
de description des matieres colorantes dans le but de formaliser la documentation/description des
roches de référence mais aussi des maticres colorantes découvertes en contexte archéologique.

Ce travail permet aujourd’hui de proposer un protocole de description des roches colorantes a
différentes échelles : macro-, méso- et microscopique (lexique macro- a microscopique). Ce protocole
descriptif qui se veut le plus exhaustif et précis possible se présente sous la forme d’un ensemble de
feuille de calcul regroupées dans un classeur (Libre Office ou Excel). Regroupant un grand nombre de
données, il a pour vocation de i) comparer des matieres colorantes archéologiques avec les roches de
référence documentées par la Pigmentotheéque, ii) questionner I’histoire des roches avant prélevement
durant la Préhistoire (chaine évolutive), leur histoire technique (chaine opératoire) et les modifications
post-dépositionnelles qu’elles ont subies.

Ainsi a I’issue de la construction du tableur fixant les champs de description, facilité 1’ utilisation
de ce long questionnaire était rendu nécessaire, ce qui a motivé la réalisation des premiers pas vers
une base de données permettant d’enregistrer, éditer et interroger I’ensemble des données de maniere
simple et efficace.

Le présent rapport présente la mise en place de formulaires de saisie, de modification et d’ins-
pection des données via des macros VBA (UserForm) et de formules dans les feuilles de calculs
permettant d’organiser la base, ainsi qu’une réflexion sur son ouverture a de multiples utilisateurs et
utilisatrices.

5.5.1 Les données d’entrée : les criteres de description des roches

Afin de décrire les roches de maniere suffisamment précise de sorte qu’il est possible de les comparer
entre elle mais aussi d’en discuter 1’histoire, sept feuilles de calculs ont été créés. Chacune d’entre
elle permet de documenter progressivement les criteres pétrographiques de 1’échelle macroscopique
a I’échelle microscopique tout en documentant les caractéristiques génétiques et acquises. Ces sept
feuilles concernent : la surface, la couleur, la structure, les lithoclastes, les bioclastes, les ooides et les
especes minérales (Figure 5.10).

Ces sept catégories d’informations sur la roche sont documentées par 1’observation a 1’aide de
différents criteres et caractéristiques qui répondent a un vocabulaire normé. Ces informations sont en-
registrées dans la base grice a des champs de description ouverts ou contraints. Les champs contraints
sont alimentés par des listes de vocabulaire repris en profondeur durant 1I’année 2020 et sensiblement
aménagé durant I’année 2021 (Figure 5.11). Les champs ouverts concernent majoritairement les com-
mentaires laissés a la libre appréciation des auteurs, autrices, correcteurs et correctrices des fiches.

C’est dans 1’optique de rationaliser le remplissage de ces tables et de conserver leurs caracté-
ristiques (liste de termes, champs fermés, champs ouverts) et de sécuriser I’interaction avec la base
(limiter les actions directes fréquemment sources d’erreurs dans le tableur) que les formulaires ont
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Figure 5.10 : Tableur de donnée ouvert sur la feuille de documentation du cortex de la roche, dans I’encadré
sont identifié les différentes fiches du classeur rassemblant les données sur les divers criteres de description des
roches. DAO : C. Chanteraud
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Fiche de description des minéraux de la roche

L4 r L4 L

Couleur Transparence Eclat Habitus Morphalogie Sphéricité
- - -

- -

ras -
tabulaire

tablettes hexagonales

lamellaire

en tonnelet [columnare
adculare (ou enaiguille
filamerteux ou fibraux

botryoidzl hd

Figure 5.11 : Exemple de champs contraint dans le cas de I’habitus des espéces minérales. DAO : C. Chanteraud

été réfléchis et construits.

5.5.2 Construction des formulaires
5.5.2.1 Carte d’identité des échantillons

La conservation et la tragabilité du numéro des échantillons dans la base de données sont cruciales
pour I’analyse scientifique des données acquises. C’est pourquoi la pérennité de ce numéro et les
informations administratives liées a I’échantillon est le premier point a avoir été établi.

En premier lieu et afin de d’organiser la base de maniere efficace et cohérente, nous avons veillé a
rendre accessibles simplement les informations. En particulier, le numéro de 1’échantillon a été choisi
comme point de pivot entre toutes les feuilles du tableur.

Ainsi le formulaire associé a la feuille « ID » (identité) de 1’échantillon a-t-il été pensé comme
pilier de la base de données (Figure 5.12). Il permet a la fois d’entrer un nouvel échantillon dans la
base, de modifier les informations administratives d’une référence existante, et de consulter les réfé-
rences enregistrées et les données qui leur sont associées dans la base.

C’est a partir de cette feuille ID que les lignes dans toutes les autres feuilles du classeur sont
créées lors de I’enregistrement d’un nouvel échantillon.

Apres vérification qu’il s’agit bien d’un nouveau numéro, le formulaire transmet ce nouveau
numéro d’échantillon a toutes les feuilles du tableur via le code VBA afin qu’aucun échantillon ne
soit oublié dans les différentes feuille et pour faciliter la tAiche des utilisateurs et des utilisatrices.

Si le numéro d’échantillon existe déja, le formulaire renvoie un message d’erreur. Il faut donc
passer par 1’édition de la référence pour ajouter ou modifier les informations qui lui sont liées.

La référence de I’échantillon en téte de ligne ne peut plus étre supprimée a partir les formulaires.
11 est toujours possible d’éditer manuellement la fiche pour supprimer une ligne, mais cette opération
est fortement déconseillée car il faudra alors veiller a supprimer la ligne dans toutes les feuilles du
classeur.

L’édition du numéro d’échantillon reste possible a partir du formulaire ID. Ici encore, il faut étre
trés attentive a ne pas faire d’erreur sur I’édition du numéro d’échantillon, afin qu’elle ne soit pas
généralisée a I’ensemble des feuilles pour 1’échantillon concerné.
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Pigmentotheque ID échantillen X

ID échantilon ]G\be | Echantllonage | Etat de Surface | Etat de surface (suits) | Type de laroche  Préparations | suivie échantilon |

Muméro Echantilen "— Ajouter un nouvel échantilon |
Cassure fraiche " oul " NOM » " .
type échantilon © Archéologique Géologique Selectioner [echantilon & editer dans la liste
Coupe ¢ our " NOM
Numéro gite i
Polissage & out " NON
Date création de fa fiche Afficher les données sur |'échantilon sélectionné |
Lame mince  out " NON
Auteur. frice de la fiche = 3
Editer (Valider modifications)
Lame mince couverte {7  OUT {7 NON
Collection =
Poudre  our {7 NON
Programme collecte =
Tamisage  our 7 NON
Lieu conservation 7
Empastilage " our " NON
Si modification
Date modification de
ﬁ;a i Lieu de stockacge des ]—Li
préparations
Auteur. trice de la =
modification
Fermer |

Figure 5.12 : Formulaire ID permettant d’entrer les informations administratives de 1’échantillon. DAO : C.
Chanteraud

5.5.2.2 Implémenter la base de données

Une fois la colonne de référence fixée (numéro d’échantillon), les différents formulaires ont été
construits pour compléter la base de données. Ces formulaires ont été réalisés grace a 1’outil "User-
form" dans I’éditeur VisualBasic du logiciel Excel. Il permet de créer aisément des macros sous la
forme de formulaires de saisie générant I’implémentation de la base de données.

La structure des formulaires est la méme pour les sept feuilles du classeur. Seules changent les
informations enregistrées dans chaque feuille. Lla base du formulaire de saisie se compose ainsi de
plusieurs outils : un outil de recherche du numéro d’échantillon, un outil d’affichage des données qui
lui correspondent et d’affichage de I’enregistrement des modifications apportées a ces informations
tels que les ajouts, modifications et suppressions (Figue 5.13).

Les informations concernant 1’échantillon sont entrées soit librement en alimentant les champs
ouverts (boite de texte), soit par un choix parmi différentes valeurs dans une liste fermée (les valeurs
sont les termes contraints renvoyant au lexique). Ces listes sont présentes dans une feuille (« liste »)
a la fin du classeur dans laquelle le formulaire vient chercher les valeurs proposées pour compléter
les champs fermés (Figure 5.14).

Une fois la modification validée, le formulaire renvoie un message a 1’utilisateur lui signifiant
I’ajout des informations dans la ligne de 1’échantillon.

5.5.2.3 Synthese des données

La base de données a pour vocation de stocker un grand nombre d’informations sur les échantillons
disponibles, conservés et analysés dans la Pigmentotheéque : administratives, caractéristiques macro-
scopiques, géochimiques, minéralogiques, etc. De telle sorte qu’il devient possible de consulter la
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Numéro de I’échantillon
en cours d’édition (non modifiable)

Formulaire Bioclaste >

Numéro de Iéchantilon \ yd

5"} Autre macrofaune | Algues et bactérie | Foraminifer_<| »

RiEscsaaktonceay Helddis hd Sélectioner lchantilon 3 éditer dansa liste Recherche de Iéchantillon
. / dans la liste de la base
Champs contraints T, Etstdesgastéropodes | fragments anguleu centimétriaues v ‘ PIG_IB_001_A_203 -
par liste
Taille (mm) Afficher les données sur échantilon sélectionné L\ Validation de la sélection
. o = pour affichage des données
Editer (Valder modifications) l dans le formulaire
Répartition | au coeur j
Champs ouverts
Abondance abondant (plus de 50%) - Validation des modifications
apportées aux données de
e T'échantillon sélectionné
‘ longs (surfaces de contacts) j

Commentaire sur les gasteropodes

Fermeture du formulaire

/ sans enregistrement automatique
Fermer

Figure 5.13 : Présentation d’un formulaire type avec les boutons de recherche, de modification et d’enregistre-
ment. DAO : C. Chanteraud

disponibilité de différentes informations (ex : type d’analyse, observation pétrographique, etc.) et
leur syntheses (ex : détermination du type de roches, etc.), deux feuilles de synthese on été créées et
liées au reste du tableur.

Feuille résumé ou synthese

Cette feuille est complétée a partir des données collectées par les descriptions de 1’échantillon aux
différentes échelles. Ce qui permet de définir le type de roche et faire la synthese des informations
géologiques qui la concernent (Figure 5.15a). Pour le moment le formulaire complété par cette feuille
est encore en développement. Sa mise en place est plus complexe que les premiere fiches du tableur
car celui-ci demande de créer des liaisons avec les caractéristiques enregistrées dans les feuilles pré-
cédentes et de conditionner les réponses aux caractéristiques retenues pour rédiger le résumé ou le
synthése concernant la roche ou 1’échantillon.

4N

Feuille "résumé" contenant la syntheése des observations et descriptions aux différentes échelles
permettant de déterminer le type de la roche et les informations géologiques qui lui sont liées.
Feuille préparation

Cette feuille est remplie manuellement par 1’opérateur ou 1’opératrice le jour ou sont effectuées
des nouvelles préparations sur I’échantillon ou sur un objet/échantillon du méme gite. Les cellules
sont complétées par la date a laquelle est réalisée la préparation et le nom du préparateur ou de la
préparatrice (Figure 5.15b).

Une formule Excel lie les informations de cette feuille avec la fiche ID de I’échantillon, ce qui
permet de compléter automatiquement par "oui" ou "non" les colonnes "type de préparation” dans la
feuille ID. Les cellules "préparation” de la fiche ID sont conditionnées par la formule suivante :
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=IF(preparation!B3<>"";"Oui' ;IF(preparation !A3<>"";"Non" ;'"""))

Si la cellule B3 de la fiche "préparation” est non vide alors "oui" est inscrit dans la cellule, mais si
la cellule B3 de la feuille "préparation” est vide alors "non" est inscrit dans la cellule. Ici, B3 est la
cellule de la feuille « préparation » concernant la réalisation d’une coupe polie.

Feuille rangement

Cette feuille permet de suivre toutes les opérations de conditionnement, stockage, déplacement et
utilisation de 1’échantillon. Cette feuille doit étre impérativement remplie par 1’opérateur ou I’opéra-
trice a chaque fois qu’un échantillon est sorti de sa réserve permanente ou non permanente quelque
soit le type d’action opéré sur 1’échantillon. Chaque champ de cette feuille doit porté mention de
la date. Dans le cas du stockage sans mention d’une autre date, 1’échantillon est considéré comme
présent dans le dernier lieu indiqué dans le tableur (Figure 5.16a).

Cette fiche de suivi ne supplée pas au renseignement rigoureux du cahier de laboratoire individuel
de chaque utilisateur ou utilisatrice et des institutions et laboratoires visités. La multiplication des
lieux d’enregistrement de ce type d’information est le meilleur moyen d’assurer le meilleur suivi
possible des objets et échantillons ainsi que des données produites.

Feuille analyse

La feuille "analyse" permet de visualiser I’ensemble des analyses réalisées sur 1’échantillon sé-
lectionné. Elle est implémentée automatiquement depuis les fiches dédiées a chaque analyse (Figure
5.16b).

La formule employée pour lier les deux feuilles est rédigée comme suit :

=IF(ICP !C3<>"";ICP !C3;IF(ICP I$A3<>"";"";""))

Si la cellule C3 de la fiche ICP est non vide alors la cellule de la feuille analyse est remplie avec la
valeur enregistrée dans la cellule C3 de la feuille mais si cette cellule C3 de la feuille ICP est vide

alors la cellule de la feuille analyse est laissée vide.

Ces quatre feuilles de synthese existet pour simplifier a la fois la gestion des échantillons et des
données qui leur sont liées mais aussi la recherche dans la base par des utilisateurs et utilisatrices
contribuant au projet ou extérieurs. Néanmoins la base ne peut étre accessible sans une gestion réflé-
chie des acces et de son administration.

5.5.3 Administration d’une base de données en construction

Le tableur présenté précédemment et une base de données en construction développée pour répondre
a des questions archéologiques concernant les roches ferrugineuses et manganeuses. Elle a donc pour
objectif d’étre partagée et accessible & la communauté scientifique tant d’un point de vue de la consul-
tation que de la contribution, ce qui implique une gestion rigoureuse et réfléchie, d’autant que celle-ci
se complexifie a chaque nouveau niveau d’information ajouté et avec chaque nouvel opérateur et nou-
velle opératrice.
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Figure 5.16 : a - gauche : Feuille "rangement" contenant les informations de suivi "physique" de I’échantillon.
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Cette feuille permet de localiser a tout moment I’échantillon et ses déplacements, et d’identifier les derniers

opérateur ou opératrice ayant utilisé 1’échantillon. b- droite : Feuille « analyses » contenant les informations de
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lytique disponible sur 1’échantillon
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suivit « analytique » de I’échantillon. Permet de visualiser les donn

ou les échantillons sélectionnés. DAO : C. Chanteraud



5.5. D’UN LONG TABLEUR A UNE BASE DE DONNEES DES ECHANTILLONS 87

Il est ainsi indispensable de fixer des roles dans I’administration de celle-ci : administrateurs/administratrices,
contributeurs/contributrices, utilisateurs/ utilisatrices.

Le rapport propose ici des pistes de réflexion sur les roles (Qui) et leurs modalités d’interaction
avec la base (Comment) :

Comité d’administration

- discussion et prise de décision sur les objectifs et I’orientation de la base et sur les travaux a
mener ;

- commanditaire des modifications structurelles de 1’architecture de la base ;
- évaluation et validation des demandes d’acces permanent ou temporaire a la base ;

- réflexion juridique sur le statut de la base et la gestion des données qui y sont stockées (ajout,
suppression, partage, propriété intellectuelle, etc.).

Administrateur général et administratrice générale
- Suivi des contributions : validation/refus des ajouts et modifications a la base;
- Administration des rdles : attributions de droits sur les interactions avec la base ;

- Suivit du développement de la base : opérateur ou opératrice des modifications structurelles de
I’architecture de la base.

Administrateurs et administratrices

- ajout, modification et suppression de données sous contrdle de I’administrateur général ou de
I’administratrice générale (validation obligatoire);

- partage de données : envoi de données liées aux objets et échantillons apres requéte des utili-
sateurs et examen des requétes par le comité d’administration.

Utilisateurs et utilisatrices

- acces consultatif a la base : visualisation des données, requéte d’acces/partage de données
aupres du conseil d’administration ;

- acces a la structure vide de la base pour utilisation personnelle ou contribution a la base géné-
rale.

Dans I’ensemble des roles proposés ici, il est sous entendu que la gestion de la base est réalisée
par des membres de la société académique, toutefois il est aussi important d’envisager le recours a
des professionnels hors communauté académique pour développer ou améliorer certain aspect de la
base.



88 PARTIE 5. SYNTHESE DES APPORTS METHODOLOGIQUES

5.5.4 Perspectives

5.5.4.1 Une base de données géoréférencée...

Un objectif important de la recherche sur les matieres colorantes est de documenter les ressources
minérales dans le paysage géologique et topographique de la zone géographique ciblée. Par ailleurs
la recherche de provenance des matieres archéologiques et toujours un aspect prégnant de cette re-
cherche et enfin, a plus long terme, un croisement des trajectoires de transport et de collecte des
ressources : matieres siliceuses, matieres colorantes, ressources alimentaires animales, etc., reste un
objectif a atteindre.

Ainsi I’intégration de la base de données dans un référentiel spatialisé permettra une recherche
dans la base non plus sur leurs caractéristiques minéralogiques ou géochimiques des références enre-
gistrées mais aussi sur leur localisation dans I’espace. C’est pourquoi le point de pivot entre les deux
bases de données (gites et échantillons) est le n° de gite qui reste présent dans les deux bases. Associé
au n° de gite, la géométrie enregistrée, permet de donner une géométrie aux échantillons. Ce dernier
raccord doit encore étre réalisé entre les deux bases de données.

Lutilisation d’un Systeme d’Information Géographique (SIG) semble alors s’imposer afin de
pousser plus loin encore I’exploitation des données, que leur seule visualisation sur carte. En effet les
différents outils mathématiques disponibles dans un SIG ouvrent la possibilité d’études croisées des
trajectoires des ressources minérales, avec ou sans intervention humaine.

5.5.4.2 ...consultable en ligne...

Afin d’ouvrir la base de données a la communauté scientifique, permettre un acces en ligne apparait
comme le moyen le plus simple et efficace de toucher le public souhaitant interagir avec la base.

Cette perspective nécessite de créer un site internet dédié a la base de données et aux PCR Pig-
mentotheque, mais aussi a la gestion des droits d’acces et d’interaction avec la base. Si cette mise en
place ne nécessite pas d’opérations techniques extrémement complexes, la question juridique de la
propriété intellectuelle et du partage des données est, elle, bien plus complexe a prendre en compte
par notre petite communauté. Elle doit étre réfléchie et discutée collectivement, en suivant les travaux
a ce sujet engagés par le GAR SILEX. Les différents statuts de créateurs et créatrices de données scien-
tifiques, administrateurs et administratrices, gestionnaires, hébergeur du site internet, etc. dépassent
largement le cadre du PCR Pigmentotheque. C’est pourquoi, nous suivons et travaillons avec les col-
legues du GdR SILEX, d’une part, et pourquoi nous développeront les aspects de base de données en
ligne dans le cadre de I’ANR Color-Sources.

5.5.4.3 ...etinteropérable

L’interopérabilité d’une base réside dans sa capacité a étre utilisée sur tout type de poste de travail,
sans nécessiter le téléchargement de logiciels particuliers (et/ou payant) mais surtout cela signifie que
I’organisation des données de la base est compatible avec d’autres bases de données du méme type.

De ce point de vue notre base de données remplit en partie les criteres de 1’interopérabilité : un
logiciel de type tableur suffit pour ouvrir et interagir avec la base. Par ailleurs son architecture fondée
sur le numéro d’échantillon et du gite permettra de la joindre a d’ autres bases de données, mais
surtout de I’intégrer dans un SIG déja existant.
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Toutefois la base présentée ici est issue d’un développement sous Excel qui n’est pas totalement
réutilisable sur n’importe quelque ordinateur avec n’importe quel tableur. En effet, les macros VBA
ne sont pas toujours compatibles sur Libre Office ou autre tableur et elle crée un fichier lourd qui
demande une capacité de calcul important de la part de I’ordinateur.

La transformation de la base vers un format completement interopérable peut étre envisagé par
la transformation du code VBA vers un code Python compatible avec tous les ordinateurs, offrant de
meilleures performances de calcul et une versatilité de 1’interface d’interaction.

5.6 Prise de vue des échantillons : controle de la couleur

Giorgia SARDELLI et Hélene SALOMON

Cette courte note fait état du pas a pas adopté pour le rendu des couleurs. Premierement, les écrans
des ordinateurs ont été calibrés et devront €tre recalibrés tous les deux a trois mois. Pour 1’acquisition
des photographies d’objets et d’échantillons, nous n’avons pas trouvé de solution avec des logiciels
libres, malgré plusieurs essais. La compatibilité avec les mires colorimétrique fait défaut, a I’heure
actuelle, pour développer les photos en prenant en compte les mires les plus simples d’utilisation.

Les parametres d’acquisition ont été fixé avec le matériel de prise de vue partagé a EDYTEM afin
de pouvoir lire et comparer correctement les photographies des différents objets. L’ équipement utilisé
pour les photographies d’objets est le suivant : un boitier d’appareil photographique Nikon D90, un
objectif Nikon AF-S Micro 60 mm f/2.8 G ED, des statifs, des panneaux LED — iDV Led Lighting
Aurora, un calibreur d’écran Spyder 5 Elite, une mire colorimétrique Datacolor SpyderChekr 24 et,
pour le traitement post-production, le logiciel Adobe Lightroom. Les photos ont été acquises dans une
salle sans lumiere naturelle. Grace a 'utilisation de la mire colorimétrique Datacolor et du logiciel
Lightroom, les photos au format .RAW ont été calibrées sur le gris moyen avec les valeurs de blanc
et noir de W 90 % et N 4 % et I’augmentation de I’exposition de +2.00.
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5.7 Traitements mécaniques des matieres riches en oxydes de fer : apport
de la tracéologie

Iris QUERENET ONFROY DE BREVILLE et Hélene SALOMON, avec la participation de Marianne
CHRISTENSEN, Giorgia SARDELLI et Andréa JULIEN

5.7.1 Contexte de mise en place des expérimentations et objectifs

5.7.1.1 Objectif des expérimentations : caractériser les stigmates d’abrasion sur des
matieres ferrugineuses

Ces expérimentations ont été effectuées pour comprendre les relations entre les types de matieres co-
lorantes ferrugineuses, les surfaces des outils abrasifs, la formation des traces d’usure par abrasion des
matieres colorantes ainsi que les caractéristiques des traces d’usure sur les surfaces abrasées. Ces ex-
périmentations n’ont pas été congues pour évaluer une question archéologique spécifique, mais plutdt
pour tester la fiabilité des interprétations des analyses tracéologiques sur les matieres colorantes.

Le but final de I’expérimentation était de créer des traces sur différentes matieres pour pouvoir
générer un référentiel en contrdlant les parametres fondamentaux : nature des matieres premieres
utilisées, gestuelle, temps, utilisation d’adjuvent. Pendant les expérimentations, le but général était de
produire de la poudre fine et régulicre.

5.7.1.2 Lacunes : manque de standardisation dans la méthodologie (entre autres)

Les études tracéologiques appliquées aux matieres colorantes ont connu des avancements depuis
quelques années. Mais il y a toujours un manque de révérenciel tracéologique qui soit réaliste, uni-
forme et exhaustif, qui, a son tour, a créé un manque de vocabulaire et de modele de description
fixe. Il n’existe pas de définitions explicitement établies a propos des types de traces, ni y a-t-il de
consensus sur la facon de les décrire. La pertinence des différentes techniques d’observation et de
caractérisation des usures reste a évaluer.

5.7.1.3 Pertinence de cette recherche : créer un référentiel expérimental fiable et re-
productible pour I’abrasion sur des différentes matieres colorantes

La meilleure maniere d’approfondir les connaissances des traces sur des pieces archéologiques est
donc de réaliser des expérimentations systématiques et reproductibles. L’ objectif de cette étude est
donc de créer un référentiel de ce type et de produire une série d’éléments en tant que références pour
des comparaisons avec des vestiges archéologiques. Plus spécifiquement, les traces sur les matieres
colorantes seront étudiées pour mieux comprendre la formation de stigmates liée aux action méca-
nique d’abrasion, qui sera la base pour des futures études sur davantage de type d’actions mécaniques
comme, par exemple, le raclage. Les résultats analytiques sont basés a la fois sur les attributs obser-
vés ainsi que sur les expériences acquises au cours des expériences. Les résultats de ces I’analyses
tracéologiques doivent €tre considérés comme des interprétations plutdt que des déterminations.

5.7.1.4 Choix des matiéres premieres et des parametres expérimentaux

Afin de limiter de maniere raisonnable et réaliste les expérimentations a mener, le nombre de para-
metres entrant en jeu a été limité en posant des hypotheses de travail a priori, basées sur les données
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issues de plusieurs secteurs. Le premier étant la littérature, en particulier les réflexions et expérimen-
tations de Caroline Hamon, Tammy Hodgkiss, et Daniella Rosso (Hamon, 2004 ; Hodgskiss, 2010
Rosso et al., 2017). Le deuxieme étant les expériences personnelles d’Hélene Salomon a I’issue de
plusieurs expérimentations effectuées au préalable. Et le dernier est issu d’observations faites par
I’auteur sur une collection de blocs de matieres colorantes issues d’expérimentations menées en 2012
par HS. Ces expériences ont conduit a I’hypothese de travail suivante : les adjuvants, le temps, le
geste et la granulométrie des matieres mises en contact conferent des caractéristiques observables et
mesurables aux traces d’usure sur la matieére colorante quand elle est abrasée.

Quatre matieres colorantes de composition, de pétrographie et de granulométrie différentes ont
été choisies pour effectuer les expérimentations : ’hématite hydrothermale de Bordezac (Gard), la
bauxite de Cazouls-les-Bézier (Hérault), le gres ferrugnieux de Fontenaille (Yonne) et I’hématite oo-
lithique de Huy (Wallonie, Belgique) (Figure 5.17). Ces matieres colorantes ont été récoltées dans le
cadre du PCR Pigmentotheque (projet collectif de recherche SRA AuRA) conservée au laboratoire
EDYTEM (Bourget-du-Lac, Savoie). Ces matieres présentent des granulométries et des associations
de minéraux différentes Les quatre roches ont donc des qualités pétrophysiques tranchées, compa-
rables aux matieres d’ores et déja reconnues parmi les matieres utilisées durant le Paléolithique.

Pour chacune des quatre matieres, le bloc de matiere colorante a d’abord été abrasé a sec. Puis,
pour tester les adjuvants, I’eau a été appliquée a un second bloc, puis le gras a un troisieme. Le choix
de I’eau se justifie parce que, quand elle s’évapore, il reste une poudre. L’eau, a température ambiante,
venait du robinet. Le gras a été testé parce qu’il crée une pate utilisable a posteriori. Le gras était du
gras de veau précédemment congelé, puis décongelé la veille des expérimentations.

Pour tester les effets du temps, les échantillons ont été abrasés pendant 3, 10, 30 et 60 minutes,
temps suffisamment espacés pour obtenir des variations des caractéristiques des stigmates d’abrasion.
L’abrasion de longue durée (10 minutes minimum) a été effectuée sur une seule matiere, celle prove-
nant de Bordezac. Celle-ci enregistre bien les traces et est bien cohésive.

Pour tester les mouvements (Figure 5.18), un mouvement de va-et-vient sur une table de tra-
vail, qui est la surface abrasive sur laquelle les matieres colorantes sont abrasées, (en gres, roche
volcanique ou voile abrasif) était le témoin de référence. Les expérimentations ont aussi testé des
mouvements circulaires sur une autre table de travail, et de va-et-vient combinés avec des mouve-
ments circulaires. Ont également été testés des mouvements de va-et-vient avec un abraseur (surface
abrasive mobile). Le mouvement en va-et-vient longitudinal a été utilisé car il est simple et intuitif
pendant I’abrasion ; le mouvement circulaire, parce que ce mouvement semblait produire des stig-
mates de stries courbées ; I’abraseur a été exploité : parce que des tables de travail n’étaient pas forcé-
ment disponibles ni transportables, un abraseur aurait peut-étre servi. L’abrasion circulaire simple a
sec n’a été effectuée que sur les deux matieres les plus susceptibles d’enregistrer des traces, Bordezac
et Cazouls-les-Béziers.

Pour tester la granulométrie, du grés de Fontainebleau a servi comme témoin, tandis que de la
roche volcanique et des voiles abrasifs de P80, P240 et P400 ont été utilisés. Le gres a été sélectionné
parce qu’il présente des grains réguliers avec une granulométrie constante et connue. Les voiles,
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Figure 5.17 : Les différentes expérimentations effectuées sur les quatre matieres colorantes. DAO : I. Querenet

Onfroy de Bréville
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Figure 5.18 : Mouvement utilisés pour abraser les matieres colorantes sur une table de travail ou avec un
abraseur : a) va-et-vient; b) circulaire ; ¢) abraseur ou la matiére colorante est dormante. Dessins : 1. Querenet
Onfroy de Breville
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avec leur granulométrie artificielle, ont été choisis par intervalles conséquents, le P80 correspond a
des grains de 197,0 um, le P240 des grains de 58,5 um et le P400 des grains de 35 um (Norton).
L’ abrasion sur voile abrasif a été limitée a deux matieres, Huy et Cazouls-les-Béziers car ce sont des
matieres tres différentes, qui représente le spectre dans les matieres colorantes. Huy, en raison de son
hétérogénéité et sa granulométrie importante et Cazouls-1es-Béziers pour son aspect lisse (granulo-
métrie tres fine) et uniforme.

5.7.2 Expérimentations et documentation

5.7.2.1 Objectif de la documentation des surfaces modifiées

Des observations macro- et mésoscopique ont été effectuées pour repérer et définir les stigmates
d’abrasion. Un tableau ou modele d’analyse a été mise en place pour caractériser les traces d’usure
et pour mieux appréhender I’enregistrement des traces sur les surfaces d’une matiere colorante.
L’échelle a été définie pour régulariser et systématiser les modes d’observation. Chaque observation
devrait étre faite en fonction des grossissements respectifs (a I’ceil nu, 16x, 32x ou 64x) pour obtenir
des résultats cohérents et systématiques. Les observations sont faites avec une lumiere rasante pour
pouvoir mieux distinguer et mettre en évidence les stigmates.

L’ objectif quant aux mesures des stries était double : prouver que 1’adjuvant et la taille des grains
créent des différences significatives de la largeur des stries. Ceci repose sur le fait que les stries se
forment au contact d’une roche, peut-étre laissant des traces reconnaissables et quantifiables. Si une
différence significative est prouvée, un lien a une taille de granulométrie serait possible.

5.7.2.2 Mesures des stries a grossissement mésoscopique au stéréomicroscope

Les pieces qui ont été abrasées avec un adjuvant et sur des voiles abrasifs ont été prises en compte pour
les mesures des stries : PIG_0160_D_701, PIG_0160_D_702, PIG_0160_D_703, PIG_0172_A_701,
PIG_0172_A_702,PIG_0172_A_703, PIG_0172_A_721, PIG_0172_A_722, PIG_0172_A_723,

PIG_0209_F_701, PIG_0209_F_702, PIG_0209_F_703, PIG_0209_F_721, PIG_0209_F_722,
PIG_0209_F_723, PIG_0218_A_701, PIG_0218_A_702, PIG_0218_A_703. Celles qui ont été abra-
sées avec les adjuvants ont été choisies pour apprécier les modifications éventuelles induites par, en
particulier pour ce qui est des largeurs de strie. Les matieres frottées contre les voiles abrasifs ser-
vaient a apprécier I’incidence de la taille des grains sur la largeur des stries.

Les stries ont été mesurées a la loupe binoculaire Leica S9i avec le logiciel LAS V4.12 a un
grossissement de 64x. Une photographie a 10.0 MP (3648 x 2736) 4 :3 a été prise avec une lumicre
rasante et en noir et blanc avant de commencer les mesures avec le logiciel. Avec cette taille de pho-
tographie, un pixel est égal a 0,00061 millimetres. Plusieurs photographies ont été prises si le champ
de vision n’enregistrait pas nettement toute la strie. Les mesures ont été prises sur 10 stries ; chaque
mesure évalue la largeur maximale de la strie. Avec la lumiere rasante, un bord de la strie est dans
la lumiere tandis que I’autre est dans I’ombre. La mesure a donc été prise de I’extrémité de la partie
illuminée jusqu’a I’extrémité de la partie ombragée selon un axe perpendiculaire & I’orientation de la
strie. Une fois les mesures acquises, elles ont été€ exportées et classées dans un tableau formaté pour
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les statistiques en RStudio.

Des tests statistiques ont été menés sur le logiciel RStudio avec 1’aide des packages tidyverse, gg-
pubr, rstatix, pgirmess, emmeans, ggplot2. Un test Kruskal-Wallis a été realisé pour déterminer s’il y
a des différences qui sont en effet significatives entre les mesures des stries. Ce test a été utilisé parce
qu’il ne présuppose pas de normalité dans les données et est moins sensible aux valeurs aberrantes
(outlier), comparé a un test one-way ANOVA (ref https ://www.statology.org /kruskal-wallis-test/).
Le test permet de comparer deux ou plusieurs échantillons indépendants de taille similaire ou non.

Pour effectuer ce test sur la facette abrasée, 10 stries ont été mesurées avec 10 mesures et la plus
grande largeur de ces 10 a été rentenue. Ceci a été fait sur les échantillons de Bordezac, Cazouls-
les-Bézier, Fontenaille et Huy, précédemment abrasés a sec, a I’eau et au gras, ainsi que sur d’autres
échantillons de Cazouls-1es-Bézier et Huy, abrasés sur des voiles abrasifs.

5.7.3 Résultats

5.7.3.1 Tendances par parametre

Lors des observations et des mesures faites au stéréomicroscope, des hypotheéses ont été émises sur
la maniere dont la matiére colorante et la matiere abrasive interagissent, en fonction de différents
parametres. Ces hypotheses ont ensuite été soumises a des tests statistiques pour vérifier leur validité.

5.7.3.2 La matiere colorante

En ce qui concerne la matiére colorante, il semble que la nature de la matiere premiere colorante
influence la largeur des stries formées et la création des stigmates d’abrasion. La mati¢re premicre
colorante influence davantage le degré de modification de la surface que le mouvement : en effet, 10
a 25 % de la surface des blocs de Bordezac a été modifiée (Iéger), tandis que 50 a 75 % de la surface
des blocs de Cazouls-1¢s-Béziers ont subis une modification (fort). Pour le mouvement combiné, les
blocs de Cazouls-les-Béziers et le Fontenaille ne présentent que des surfaces fortement ou totalement
modifiées, tandis que de Bordezac et de Huy présentent plusieurs surfaces légérement ou moyenne-
ment modifiées.

Toutes les facettes, sauf une d’un bloc de Cazouls-les-Béziers et une d’un bloc de Huy, possedent
des stigmates de d’arrachement de grains. Mais la matiére de Cazouls-les-Béziers était la seule a pré-
senter une facette dont la surface était trés fortement a totalement couverte d’arrachement de grains
(PIG_0209_F _701). L’arrachement des grains est dépendant de la résistance du liant qui maintient
les grains a leur place. Si le liant 1ache comme dans le cas des maticres de Cazouls-Ies-Béziers, il y
aura plus de stigmates d’arrachement de grains.

Pour les cassures de grains, les blocs de Fontenaille possedent le plus de facettes avec plus de 50
% de la surface modifiée. Puisque les grains de quartz ont la méme dureté mais que le ciment inter-
granulaire ferrugineux est moins résistant que le ciment siliceux des gres de Fontainebleau (Chalmin
& Salomon, 2019), les grains de quartz se sont fracturés pendant I’abrasion.
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Un autre stigmate d’abrasion, la zone émoussée, montre aussi des variations en fonction de la
composition de la mati¢re premiere colorante plus que n’importe quel autre facteur. Les blocs de Huy
sont les seuls a ne présenter aucune zone émoussée, tandis que les blocs de Fontenaille sont les seuls a
présenter uniquement des zones émoussées. Les blocs de Cazouls-l1es-Béziers présentent en majorité
(84 %) des zones émoussées. En revanche, les expérimentations montrent que les blocs de Bordezac
présentent moins fréquemment ces stigmates (33 %).

Pour vérifier I’influence de la matiere premiere colorante (et de ses caractéristiques pétrophy-
siques) sur la largeur des stries, un test de Kruskal-Wallis a été réalisé. Le programme a donc amal-
gamé les largeurs des stries formées sur les échantillons abrasés a sec, a I’eau et au gras pour chacune
des matieres colorantes. Pour les échantillons des expérimentations, des différences significatives sont
apparues entre Fontenaille et Bordezac, entre Fontenaille et Cazouls-1es-Béziers et entre Fontenaille
et Huy (p-value <0,05). Apres la réalisation du test il apparait que la nature de la matiére premicre a
un effet sur la largeur des stries. Par exemple, le gres ferrugineux de Fontenaille, matiere colorante la
plus résistante qui a été utilisée, est la seule a avoir montré des différences avec les autres blocs. Si
la matiere est résistante, comme celle Fontenaille, les stries sont plus fines. Inversement, si la matiere
est tendre ou tendre 2 moyennement dure (moyennement a faiblement résistante), comme celles de
Bordezac, de Cazouls-les-Béziers ou de Huy, de dureté équivalente, les stries sont plus larges.

5.7.3.3 L’adjuvant

En ce qui concerne I’ajout d’un adjuvant (Figure 5.18) avec un mouvement continu de va-et-vient,
I’hypothese au préalable était que I’adjuvant pouvait avoir un effet sur la formation et la morphologie
des stries. Leur aspect pouvait varier en fonction de 1’ajout d’un adjuvant.

L’expérimentation a montré que le degré de modification de la surface abrasée avec de I’eau est
totalement ou tres fortement abrasée. Les échantillons abrasés avec du gras présentent 100 % des
facettes totalement modifiées par 1’abrasion. Et au sec, les facettes sont fortement modifiées, trés for-
tement modifiées ou totalement modifiées. L’ ajout d’un adjuvant ne semble pas modifier le reflet de
la facette car, pour la matiere de Cazouls-1¢s-Béziers, que ce soit a sec, a I’eau ou au gras, les facettes
des blocs sont toutes a reflets mats. En revanche, avec I’ajout de I’eau, 3 échantillons sur 4 présentent
des surfaces mates.

Seule la matiere de Bordezac abrasée avec du gras présente des stries Iégerement émoussées. En
revanche, toutes les autres matieres oscillent entre moyennement émoussées et tres fortement émous-
sées. Les trois échantillons de Bordezac et les trois de Huy ne présentent aucune zone émoussée, a
I’inverse des trois échantillons de Cazouls-les-Béziers et les trois de Fontenaille qui présentent des
zones émoussées. Donc, le fait d’abrasé au gras n’aide pas a conserver la forme des stries apres leur
utilisation.

Pour vérifier que ’ajout d’un adjuvant a un effet sur la création des stries, un test de Kruskal-
Wallis a été réalisé en comparant les adjuvants et la largeur des stries. Les différences significatives
se situent entre Cazouls-les-Béziers/gras et Fontenaille/gras, ainsi qu’entre Cazouls-1es-Béziers/gras
et Fontenaille/sec, entre Fontenaille/sec et Huy/eau, entre Fontenaille/gras et Huy/eau, entre Cazouls-
les-Béziers/sec et Fontenaille/gras, entre Cazouls-les-Béziers/sec et Fontenaille/sec, entre Cazouls-
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Adjuvants

Au Sec A I'Eau Au Gras

Bordezac

PIG_0160_D_701 PIG_0160_D_702

Huy

PIG_0172_A_701 PIG_0172_A_702  PIG_0172_A_703

Cazouls-les-Béziers

Fontenaille

vvvvv

PIG_0218_A_701 PIG_0218_A_702 PIG_0218_A_703

Figure 5.19 : Photographies au stéréomicroscope a 32x pour les détails des stries créées par abrasion avec un
mouvement de va-et-vient a sec, a I’eau et avec du gras. DAO : 1. Querenet Onfroy de Breville
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les-Béziers/eau et Fontenaille/gras, entre Cazouls-1¢s-Béziers/eau et Fontenaille/sec, entre Borde-
zac/eau et Fontenaille/gras et, en dernier, entre Bordezac/eau et Fontenaille/sec. Donc avec ces ré-
sultats, il peut en étre déduit que 1’adjuvant n’a pas d’effet sur la largeur des stries. Les différences
sont significatives, mais pas il n’y a pas suffisamment de différences, pour conclure que I’adjuvant a
un effet sur la largeur des stries. Les différences ont plus été influencées par la matiere que par les
adjuvants.

Il n’y a aucune différence significative entre les échantillons des matieres colorantes de Cazouls-
les-Béziers, Bordezac ou Huy qui avait été abrasées a sec, a I’eau ou au gras. En revanche, il y a une
différence significative entre les échantillons de Fontenaille abrasés a I’eau et les échantillons de Fon-
tenaille abrasés au gras, ainsi que les échantillons de Fontenaille abrasés a 1’eau et abrasés au sec. En
conclusion, la nature de la matiere colorante a plus d’influence que les adjuvants pendant 1’abrasion
(sec/gras/eau).

5.7.3.4 Les matiéres abrasives

En ce qui concerne les matieres abrasives (Figure 5.20), ou les tables de travail, il semble que la gra-
nulométrie influence la création des stries et que plus les grains sont petits dans la matiere de support,
plus les stries sont petites.

Avec les voiles abrasifs, la courbure de la facette est plus souvent plane parce que ce voile était
posé sur le sol dur et plat. 50 % des facettes ne présentent aucun émoussement sur les arétes aux
confins des surfaces brutes et 33 % sont faiblement émoussées. Quand la matiere abrasive est du gres,
les facettes sont en majorité soit planes (27 %), soit convexes (36 %) et les angles entre les surfaces
brutes sont majoritairement moyennement émoussés.

Pour les matieres colorantes abrasées sur du gres, une zone émoussée est présente sur 55 % des
facettes abrasées, tandis qu’avec un voile abrasif, seulement 16 % des facettes sur les maticres co-
lorantes présentent des zones émoussées. L’émoussement des stries soutient cette observation car le
gres de Fontainebleau géneére seulement 0.08 % des facettes avec des stries fraiches, contre 83 % des
facettes avec des stries fraiches générés sur les voiles abrasifs.

Sur le support en gres, les microstries sont présentes sur 88 % des facettes abrasées. Pour la ma-
jorité de ces facettes, elles présentent des microstries dans 25 a 50 % des stries. En revanche, avec les
voiles abrasifs, 100 % des facettes présentent des microstries qui sont, elles, présentes sur plus de 75
% des stries sur la facette.

Pour vérifier que la granulométrie de la matiere abrasive influence la largeur des stries, un test de
Kruskal-Wallis a été effectué. La p-value ressort a <0,05 entre Cazouls-1¢s-Béziers et Huy, donc il y a
une différence significative entre les matieres. Cela, encore une fois, signifie que la matiere a un effet
sur la largeur des stries.

Un autre test de Kruskal-Wallis a été effectué pour comparer la taille des voiles abrasifs et la lar-
geur des stries. Les différences les plus significatives sont entre Cazouls-leés-Béziers/P80 et Cazouls-
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Les voiles abrasifs

P80
Huy

500 um

500 um

Cazouls-les-Béziers

500 um

Cazouls-lés-Béziers

500 um

Figure 5.20 : Vues a plusieurs grossissements des surfaces abrasées avec des voiles abrasifs, du plus grossier
P80 au plus fin P400. DAO : I. Querenet Onfroy de Breville
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lIes-Béziers/P400, ainsi qu’entre Cazouls-1es-Béziers/P80 et Huy/400. Les différences moindres, mais

quand mé&me significatives, sont entre Cazouls-1¢s-Béziers/P80 et Huy/P240, entre Cazouls-1¢s-Béziers/P240
et Huy/P400, entre Cazouls-1es-Béziers/P400 et Huy/P80, ainsi qu’entre Huy/P80 et Huy/P400. Cela
signifie donc que la taille des voiles abrasifs a un effet sur la largeur des stries. Il y a donc une diffé-

rence significative entre les matieres abrasives. La largeur des stries peut €tre comparée a la largeur

des grains des maticres abrasives utilisées comme table de travail. L’hypotheése est qu’un raccorde-

ment entre ces tables de travail et la matieére colorante est possible parce que les largeurs des stries
correspondraient a la largeur des grains dans la matiere abrasive (table de travail). Si ce raccordement

est en effet possible sera vérifier et aborder plus tard.

5.7.3.5 Le temps

En ce qui concerne le temps (Figure 5.21), I’hypothese proposée au début de I’expérimentation était
que plus le temps de travail était long, plus les stries seraient émoussées et difficiles a lire. Il y aurait
aussi moins de zones résilientes parce qu’avec plus de temps passé, le bloc pourrait étre davantage
abrasé.

Pour les trois échantillons abrasés pendant 10, 30 ou 60 minutes, la forme de la surface de la
facette est apparue convexe ou plano-convexe. Les facettes abrasées pendant 30 et 60 minutes sont
totalement modifiées, tandis que celle abrasée pendant 10 minutes a seulement été fortement modi-
fiée. Plus le temps de travail est long, plus la surface de la matiere colorante est modifiée et plus la
facette s’aplanit. Un plus fort émoussement des stries est aussi perceptible avec une augmentation du
temps d’abrasion, car les stries sont Iégerement émoussées pour un temps de 10 ou 30 minutes, tandis
qu’elles sont fortement émoussées pour un temps de travail de 60 minutes.

En revanche, avec I’augmentation du temps, il n’y a pas forcément d’augmentation de la perte
de matiere. Le bloc abrasé pendant 10 minutes a perdu 1,769 grammes de matiere, tandis qu’un bloc
de mé&me matiere abrasé pendant 30 minutes a seulement perdu 1,362 grammes de matiére. Ceci est
peut-étre dii a la force du liant dans le bloc, et que le liant dans le bloc abrasé pendant 30 minutes
était plus stable que celui dans le bloc abrasé pendant 10 minutes. Résultat, le bloc de 30 minutes
aurait donc perdu moins de matiere que celui de 10 minutes parce que la poudre était plus difficile a
dégager. En revanche, le bloc abrasé pendant 60 minutes a perdu 13,092 grammes de matiere. Donc
le bloc de 60 minutes a perdu 33 % de sa matiere tandis que les autres n’ont perdu a peu pres que 4 %
de leur poids. Donc il faut un long temps de travail pour pouvoir dégager un pourcentage considérable
de la matiere en forme de poudre.

De plus, les stries ne deviennent pas plus profondes avec I’augmentation du temps de travail. Les
blocs abrasés pendant 10 ou 30 minutes présentent des stries profondes a tres profondes tandis que le
bloc abrasé pendant 60 minutes présente des stries seulement profondes. Les microstries sont moins
visibles sur le bloc abrasé pendant 60 minutes, et celui-ci présente la plus large zone émoussée. Avec
le temps de travail, davantage de stigmates de d’arrachement de grains ont été reconnus (arrache-
ment moyen pour 10 et 30 minutes et fort pour 60 minutes). En revanche, moins de grains fracturés
apparaissent, plus le temps de travail est long. Ceci est peut-étre parce que plus le temps de travail
est long, plus le liant subit le traitement d’abrasion adhésive, laissant les grains se faire arracher plus
facilement. Il peut donc étre conclu que plus une facette présente une surface aplanie avec des zones
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Le temps
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Figure 5.21 : Vues a plusieurs grossissements des surfaces abrasées en faisant varier le temps d’abrasion. DAO :
I. Querenet Onfroy de Breville
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émoussées et des arrachements de grains, plus elle a été travaillée longtemps.

5.7.3.6 Le mouvement

En ce qui concerne le mouvement (Figure 5.22), I’hypothese qui avait été posée était que les stries se
formeraient dans la direction des mouvements et que le dernier mouvement serait le mieux enregistré.
Cela signifierait que les mouvements combinés ne montrent que la derniére action.

Pour le choix de la position de la facette pour 1’abrasion, la surface étroite a été choisie le plus fré-
quemment pour tous les différents mouvements, mais en particulier pour le mouvement de va-et-vient
(13 utilisations). Une aréte sur le bloc a été utilisée en majorité pour les mouvements de va-et-vient,
parce que le maintien du volume lors de I’action est plus aisé. En revanche, I’intersection de plusieurs
arétes a été la moins utilisée, seulement pour la création de 5 facettes.

Apres les mouvements de va-et-vient, une majorité des blocs de matieres colorantes présentent
un degré de modification soit fort, soit total (20/23), & I’exception des voiles abrasifs. Puis, pour les
mouvements circulaires, les stries sont désordonnées et courbes, mais les stries courbes ne sont pas
toujours bien évidentes. Par exemple, le bloc de Bordezac ne présente pas de strie courbe, mais seule-
ment des stries droites et désordonnées. De plus, apreés les mouvements combinés de va-et-vient et
circulaires, seul le dernier mouvement est enregistré et s’imprime majoritairement sur la surface de
la matiere colorante. L’effacement des stigmates précédents met en évidence la difficulté a lire ce
matériel modifié par I’abrasion, en raison du changement constant de la surface pendant son travail,
qui efface les traces des mouvements successifs au fur et a mesure que le travail se fait.

L’arrangement des stries sub-paralleles est le plus fréquent (21 facettes sur 46). Des arrangements
de stries paralleles et désordonnées sont fréquents dans 8 et 7 cas respectivement. Les arrangements
des stries changent davantage en fonction du mouvement que de la matiere colorante. Le mouvement
de va-et-vient ne produit pas de stries désordonnées courbes et le mouvement circulaire ne produit pas
non plus de stries paralleles ou méme sub- paralleles. En revanche, le mouvement combiné produit
une variété d’arrangements de stries, avec le méme nombre d’échantillons portant des stries sub-
paralleles et des stries désordonnées.

L’absence de microstries n’est visible que pour le mouvement de va-et-vient, et seulement pour
16 % des facettes abrasées. En revanche, 1’absence de zones émoussées est visible uniquement pour
le mouvement circulaire. Pour les autres mouvements, les zones émoussées sont absentes sur a peu
pres 50 % des facettes.

5.7.3.7 Les facettes

Concernent, I’abrasion des trois facettes (Figure 5.23) sur les différentes matieres colorantes, il a été
présumé que la premiere, et peut-étre méme la deuxieme facette, présenteraient un émoussement plus
fort que la derniere facette abrasée a cause des doigts qui eux aussi abrasent la matiere progressive-
ment. Le maintien, la pression, la sueur et les frottements de la poudre sur la surface du bloc serait
des facteurs qui joueraient sur I’émoussement des stries.
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Le mouvement

Outil mobile Circulaire Va-et-Vient et Circulaire

Bordezac

PIG_0160_D_704 PIG_0160_D_706

Huy

PIG_0172_A_704 PIG_0172_A_705

Cazouls-les-Béziers

PIG_0209_F_704

Fontenaille

PIG_0218_A_704 PIG_0218_A_705

Figure 5.22 : Vues a plusieurs grossissements des surfaces abrasées en faisant varier le temps d’abrasion. DAO :
I. Querenet Onfroy de Breville
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Les facettes

lére facette

2eme facette 3eme facette

Bordezac

PIG_0160_D_706

Huy

ﬁ.
4
PIG_0209_F_706

Fontenaille

PIG_0218 A_705

Figure 5.23 : Vues a plusieurs grossissements des surfaces abrasées en faisant varier le temps d’abrasion. DAO :
I. Querenet Onfroy de Breville
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La troisieme (derniere) facette abrasée est plus souvent mate. 75 % des facettes abrasées pré-
sentent un reflet mat et 25 % exhibent une facette mate a métallique (Huy). La premiére facette et la
deuxieme facette ne sont pas forcément plus lustrées ou métalliques, mais il faut prendre en compte
le fait qu’elles n’ont pas forcément été manipulées au cours de 1’abrasion. Le bloc de Huy affiche
une surface métallique sur sa premiere facette, tandis que sa derniere facette est mate a métallique. Et
pour le bloc de Bordezac, la deuxieme facette se révele mate a métallique, comparée aux deux autres
qui sont mates.

Entre les facettes d’un méme bloc, pour les blocs de Cazouls-les-Béziers et de Fontenaille,
I’émoussement entre la deuxieme et la troisieme facette est moindre qu’entre la deuxiéme et la pre-
miere facette. Donc, pour certaines maticres, il serait possible de comprendre la chronologie des
facettes en fonction du degré d’émoussé des arétes qui se sont formées entre les facettes pendant leur
création.

Chaque facette de chaque matiere colorante dévoile souvent le méme degré d’émoussé des stries.
Les stries sur les trois facettes des blocs de Bordezac sont fraiches, les stries sur les trois facettes de
Fontenaille sont moyennement émoussées et les trois facettes de Huy apparaissent 1égerement émous-
sées. Cazouls-les-Béziers est le seul avec des stries émoussées différemment entre les facettes : les
stries sur la premicre facette sont fortement émoussées, sur la deuxieme tres fortement a totalement
émoussées et sur la derniere moyennement émoussée. Donc le temps d’abrasion de 3 minutes par
facette n’est pas suffisant pour observer une différence considérable dans les reflets et dans 1I’émous-
sement des stries entre les facettes.

5.7.4 Données numériques par les mesures de stries

5.7.4.1 Abrasé sur du gres

Pour tous les échantillons abrasés sur du gres, avec ou sans adjuvants, la plus petite mesure de strie
est de 19,78 um et la plus large mesure de strie est de 796,22 um. La médiane a une valeur de 165,05
um. La plupart des stries ont une largeur comprise entre 0 et 300 um, avec 54 % autour de 100-200
um (Figure 5.24 et 5.25).

Pour les échantillons qui ont été abrasés a sec, les stries présentes sur la matiere de Fontenaille
se démarquent des autres stries des trois autres échantillons. Pres de 80 % des stries formées sur le
grés Fontenaille mesurent moins de 75 um, tandis que seulement environ 15 % des stries sur les trois
autres échantillons mesurent 75 ym ou moins. Il y a aussi moins de variations dans la taille des stries
de la matiere de Fontenaille. Le bloc de matiere de Cazouls-lés-Béziers montre des outliers a plus de
375 um. Les matieres de Huy et de Bordezac sont marquées par des stries dont la taille est du méme
ordre de grandeur : 65 % des largeurs de leurs stries mesurent moins de 225 ym.

En ce qui concerne les échantillons abrasés & I’eau, les courbes sont similaires et il n’y a pas
de grande variation entre les différentes maticres. Cazouls-les-Béziers et Huy présentent des out-
liers qui sont a des largeurs proches de 450 um. L utilisation d’eau semble susceptible de favoriser
I’arrachement de grains de différentes tailles qui participeraient a 1’abrasion, ce qui augmenterait si-
gnificativement la taille des largeurs de stries. La matieére colorante de Fontenaille continue a avoir
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Les largeurs des stries pour les matiéres
colorantes abrasées au sec sur du grés
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Figure 5.24 : Mesure de la largeur des stries en fonction de modalités d’abrasion. DAO : I. Querenet Onfroy de
Breville
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Moyenne et médiane des largeurs de stries pour les matiéres colorantes

abrasées sur du grés avec des adjuvants

Bordezac PIG 0160 D 701 | Sec 168 168
PIG 0160 D 702 | Eau 240 240
PIG 0160 D 703 | Gras 156 168
Cazouls-lés- PIG 0209 F 701 | Sec 257 257
Béziers
PIG 0209 F 702 | Eau 231 274
PIG 0209 F 703 | Gras 280 273
Fontenaille PIG 0218 A 701 | Sec 62,7 62,7
PIG 0218 A 702 | Eau 113 134
PIG 0218 A 703 | Gras 62,6 57,4
Huy PIG 0172 A 701 | Sec 145 181
PIG 0172 A 702 | Eau 189 253
PIG 0172 A 703 | Gras 154 150

Boxplot des matiéres colorantes abrasées sur du grées avec des adjuvants
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Figure 5.25 : Distribution des largeurs de stries en fonction des matieres premieres et des adjuvants. DAO : 1.
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des stries plus petites que les trois autres matieres, mais 1’écart est moins flagrant que pour les blocs
abrasés a sec.

Pour les échantillons abrasés avec gras, la matiere colorante de Fontenaille se démarque encore
une fois des autres matieres. 90 % des stries des bloc de Fontenaille mesurent moins de 100 um, tandis
qu’a peine 20 % des stries des trois autres matieres atteint 100 ym. Les blocs abrasés de Cazouls-Ies-
Béziers présentent des outliers entre 0 et 200 um. Les échantillons de Huy et de Bordezac présentent
des courbes avec de nombreuses similarités. En particulier, la majorité des largeurs de leurs stries se
trouvent entre 100 et 200 um.

Le boxplot pour les matieres avec leurs adjuvants confirme que Cazouls-les-Béziers possede le
plus d’outliers. Il est encore une fois possible d’observer aussi que les stries sur la matiere de Fon-
tenaille sont différentes de celles des autres matieres. Il se confirme aussi que pour Bordezac, Fonte-
naille et Huy, les blocs abrasés avec de I’eau ont des plus larges stries comparées a celles abrasées a
sec ou au gras. Celles abrasées au gras ont tendance a étre plus proche en largeur que les autres.

5.7.4.2 Abrasé sur un voile abrasif

Pour les échantillons abrasés sur un voile abrasifs P80, la matiere colorante de Cazouls-1¢s-Béziers et
de Huy semble différent. La majorité des largeurs de stries sur la mati¢re colorante de Huy a une lar-
geur de 100 ym ou moins, tandis que seulement 10 % des stries sur la matiere de Cazouls-les-Béziers
ont une largeur moindre de 100 um. Les largeurs des stries présentent sur les échantillons de Huy sont
moins variables que celles présentes sur ceux de Cazouls-les-Béziers. Ceci indiquerait que la matiere
joue un role important dans la création des stries car la granulométrie des voiles était la méme (Figure
5.26 et 5.27).

En ce qui concerne les échantillons abrasés sur un voile abrasifs P240, les deux courbes des me-
sures des largeurs stries sont similaires parce que les stries des deux matieres présentent une majorité
de stries entre 40 et 65 um.

En ce qui concerne les échantillons abrasés sur un voile P400, les stries sont plus petites que
celles venant du P80 et du P240; toutes les largeurs sont en dessous de 60 um. 80 % des largeurs des
stries présentes sur 1’échantillon de Huy sont en dessous de 30 um, tandis que seulement 50 % des
stries de I’échantillon de Cazouls-Ies-Béziers mesurent moins de 30 um.

Le boxplot pour les matieres abrasées sur des voiles abrasifs montre la méme tendance pour les
deux matieres (Cazouls-les-Béziers et Huy). Les facettes abrasées sur un voile a P80, avaient de plus
grosses stries que les facettes abrasées sur le P240 ou le P400. Les facettes abrasées au P240, elles
aussi, montraient des stries plus larges que celles abrasées sur le P400. L’échantillon de Cazouls-
les-Béziers abrasé au P80 semble plus large et donc significativement différent de tous les autres
échantillons. Les stries formées sur le P240 et P400 ont des tailles peu différenciées.
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Les largeurs des stries pour les matiéres colorantes
abrasées sur des voiles abrasifs P80

- routs-bes-Besiens (50
-y B0

Percentile

= Bauxite
== Hématite oolithique

— — _— —

r g - *
155 200 =0 W0 350 430

.,
wd
&1

Largeur des stries (microns)
Les largeurs des stries pour les matiéres colorantes
abrasées sur des voiles abrasifs P240

- -S4 frec
-y (e

Percentile

= Bauxite
mmm Hématite oolithique

Largeur des stries (microns)

Les largeurs des stries pour les matiéres colorantes
abrasées sur des voiles abrasifs P400

-t Baciers [0
-y 00

Percentile
w
o
L

== Bauxite
== Hématite oolithique

'5:‘ T3 (15 HA WA mE a3q 3 L5
Largeur des stries (microns)

Figure 5.26 : Mesure de la largeur des stries en fonction de la granulométrie des voiles abrasifs. DAO : L.
Querenet Onfroy de Breville
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Moyenne et médiane des largeurs de stries pour les matiéres
colorantes abrasées sur des voiles abrasifs

Cazouls-lés- PIG 0209 _F 721 | P8O 213 201
Béziers
PIG 0209 F 722 | P240 62,2 56,2
PIG 0209 F 723 | P400 29,7 25,9
Huy PIG 0172 A 721 | P8O 74,8 68,0
PIG 0172 A 722 | P240 47,3 50,2
PIG 0172 A 723 | P400 23,7 22,3

Boxplot des matiéres colorantes abrasées sur des voiles abrasifs
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Figure 5.27 : Distribution des largeurs de stries en fonction de la granulométrie des voiles abrasifs. DAO : L.
Querenet Onfroy de Breville
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5.7.5 Discussion

5.7.5.1 Limites des parametres

Pendant les expérimentations, il est devenu évident qu’il y avait des limites a certains parametres.
Premierement, les mouvements pendant les expérimentations, n’ont pas été parfaitement identiques,
de mé&me que les gestes. Cela dépendait de la prise en main de la matiere colorante et de I’installation
sur le sol de la table de travail. Une matiere colorante qui était plus large tenait mieux dans la main
et pouvait étre poussée par la paume de la main pendant I’abrasion, tandis que si la matiere colorante
était plus petite, la force était seulement exercée avec les doigts. Les différents modes de préhension,
dépendant des morphologies et des volumes des blocs expérimentaux, ont conduit a une diversité
de manieres d’exercer la force et de déployer le mouvement d’abrasion (bien que I’expérimentatrice
ait essayé de garder une force constante pour chaque abrasion). Ces changements peu perceptibles
durant I’action pourraient avoir affecté le degré de modification apporté a la surface. De plus, en
fonction de Iinstallation de la table de travail, un geste du poignet en plus était parfois visible sur les
vidéos. L’expérimentatrice a noté un geste ou le poignet se cassait pendant 1’abrasion, qui pourrait
avoir un effet en plus sur la courbure de la facette, la rendant plus convexe que les facettes abrasées
avec un poignet complétement immobile. La fatigue de I’expérimentatrice a aussi pu avoir un effet
sur la formation des stigmates d’abrasion. Etant fatiguée, elle a pu changer le geste ou la pression sur
le bloc expérimental. C’est en particulier sur les pieces abrasées pendant longtemps (60 minutes en
particulier), que des variations de la gestuelle ont été observées sur la vidéo en réponse a 1’apparition
de crampes et d’ampoules. Ces contraintes ont ralenti I’abrasion.

Pour les données qualitatives, la plus grande valeur d’une largeur d’une strie a été pris en compte
pour les calculs de moyenne et pour les tests de Kruskal-Wallis. Méme si, lors des mesures de lar-
geurs de stries, une grande I’attention accordée au choix des localisation les plus fiables et les plus
significatives, en évitant les stigmates d’arrachement de grain, par exemple, il semble subsister un
biais dans 1’échantillonnage des points de mesure : il n’est pas possible de déterminer si la strie pro-
venait de I’abrasion sur la matiere abrasive, d’un arrachement de grain provenant de cette maticre
abrasive, ou d’un arrachement de grain provenant de la matiere colorante. Des limites se sont aussi
imposées dans le choix du nombre de blocs utilisés pendant les expérimentations. La Pigmentotheque
n’avait qu’un nombre limité de blocs pouvant étre utilisés pour les expérimentations, donc il n’était
pas possible de tester plusieurs fois les mémes parametres pour vérifier la répétabilité des expérimen-
tations et la reproductibilité des observations et des mesures. Il se peut que 1’échantillon choisi ne
flt pas représentatif du lot, par exemple, les blocs de la matiere de Bordezac était hétérogenes et ne
présentaient pas les mémes reflets initiaux. Ceci a aussi introduit un biais a considérer pour le test de
Kruskal-Wallis qui a été effectué. Les tests statistiques font apparaitre la nécessité de réaliser, ulté-
rieurement, des expérimentations visant a évaluer la répétabilité des manipulations, des parametres et
des mesures. Pour effectuer cela, les mesures doivent étre faites aux mémes intervalles. Avec qu’une
répétition ou avec une multitude de mesures par stries, les mesures des stries n’étaient pas forcément
représentatives a cause de la variabilité de et dans la roche. Des futures expérimentations devraient
porter sur la répétabilité pour avoir un référentiel qualitatif et quantitatif répondant a des questions
spécifiques, ce qui le rendra d’autant plus fiable et pertinent.

Malgré les limites présentées ci-dessus, la démarche combinant les descriptions qualitatives,
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qualitativo-quantitatives et des mesures physiques (largeur de stries), permet de rendre compte des
propriétés des matieres travaillées, de leur comportement lors des abrasions et de dégager les princi-
pales tendances des différents types de roches.

5.7.5.2 Arrivons-nous a distinguer des surfaces d’abrasion différentes ?

Pour répondre a la question initiale portant sur la possibilité¢ de distinguer des surfaces abrasives
différentes, les expérimentations ont montré que c’était possible mais uniquement au sujet de certains
parametres. Avec les observations qualitatives apres les expérimentations, il est possible de distinguer
I’abrasion sur des support différents, avec des mouvements différents, et avec des temps différents,
mais il n’est pas forcément possible de distinguer 1’abrasion avec différents adjuvants. Il n’est pas non
plus possible de distinguer 1’ordre de formation des différentes facettes. Avec les mesures des largeurs
de stries, il n’est pas possible de distinguer précisément la différence de granulométries des matieres
abrasives utilisées comme table de travail. La méthodologie pour les données quantitatives parait trop
simple et réductrice ; cette méthode représente mal la diversité des stries. Il est donc impératif d’avoir
un référentiel qualitatif qui soit précis, extensif et exhaustif pour combler le manque d’information et
les biais apportés par les observations uniquement quantitatives.

5.7.5.3 Futur du référentiel : Comment sert le référentiel qui a été créé?

Le référentiel qui a été créé pendant ces expérimentations a servi pour tester la pertinence de recourir
a des analyses quantitatives pour aider a la description des stries formées. Il aide aussi a alimenter
la collection d’échantillons expérimentaux de la Pigmentotheque et servira a comparer les propriétés
pétrophysiques des différentes maticres colorantes de la collection de référence.

Un futur projet avec ce référentiel serait de tester si des mesures prises au MEB et sur un modele
3D de la surface de I’échantillon serait concordantes, voire plus précises et plus pertinentes pour
quantifier les stries.
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5.8 Réflectance bidirectionnelle des roches ferrugineuses

Emilie CHALMIN et Bernard SCHMITT

Durant I’année 2019, il nous a été possible d’accéder aux installations de 2 spectro-goniometres
du laboratoire de I'IPAG pour caractériser la réflectance d’une sélection de roches ferrugineuses de
la Pigmentotheque, présentant des compositions variées et d’une large gamme de teintes de rouges et
jaunes.

5.8.1 Validation des mesures et vaste échantillonnage de la Pigmentotheque

Durant I’année 2021, deux nouvelles campagnes (juin et novembre 2021) ont permis 1’analyse de 17
nouveaux échantillons qui s’ajoutent aux 374 échantillons précédents (cf. annexe 7 : Tableau complet
de mesures). Une prochaine campagne est encore prévue pour la semaine du 13 au 17 décembre 2021
(Figure 5.28).

Une fois le traitement optimisé et finalisé, il sera alors possible de proposer des méthodes statis-
tiques pour comparer les spectres des échantillons entre eux et pouvoir proposer des classifications.
Un stage de master 2 (Nina Criton) débutera en mars 2022 pour reprendre 1’ensemble des spectres
obtenus et traiter de facon systématique la signature spectrale en fonction des caractéristiques miné-
ralogiques de chacune des roches étudiées.

— Refl_386_A201_Canonettes_f1p1
—— Refl_386_B201_Canonettes_f1p1
Refl_386_C201_Canonettes_f1p1
—— Refl_386_C201_Canonettes_f1p2
Refl_386_D201_Canonettes_f1p1
—— Refl_386_D201_Canonettes_f1p2
Refl_386_D202_Canonettes_f1p1
—— Refl_386_D202_Canonettes_f1p2
—— Refl_386_E201_Canonettes_f1p1
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Figure 5.28 : Sélection de spectres de reflectance diffuse obtenus en novembre 2021 sur quelques facies des
bauxites prélevés en juillet 2021 sur I’ancien gisement des Canonettes (Les Baux-de-Provence). Spectres mon-
trant des caractéristiques variées permettant de comprendre la variabilité minéralogique de ces bauxites.

En parallele des spectres réalisés sur les roches ferrugineuses, une collection de minéraux de réfé-
rence (provenant des collections personnelles de Dominique Gasquet et celle de I’OSUG) est en cours
permettant d’obtenir le spectre de reflectance du minéral isolé que 1’on est susceptible de rencontrer
dans les roches ferrugineuses. Cette collection nécessite d’étre consolidée et étendue en fonction de
I’avancée de des études pétrographiques et minéralogiques. Des mesures par spectroscopie Raman
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et par diffraction des rayons X sont également prévues pour vérifier la nature et la pureté de ces
minéraux.

5.8.2 Perspectives en lien avec la spectroscopie de réflectance diffuse

Test de réflectance diffuse in situ

Suite aux campagnes de mesure en laboratoire sur des échantillons bruts, en poudre et déposés sur
support, il nous a paru essentiel de faire des tests sur de vrais peintures afin d’évaluer la potentialité
de la méthode dans les conditions réelles (collaboration Bernard Schmitt, IPAG, UGA). Suite aux
premiers tests réalisés sur le site orné du Trou de la Féclaz (St-Jean d’ Arvey), lors d’une mission en
juin 2020, une seconde mission a été effectuée avec le prototype de terrain a nouveau sur le site du
Trou de la Féclaz le 28 juillet 2021.

Nous avons utilisé le spectrometre de réflectance diffuse de terrain SVC HR1024 (450-2500 nm,
OSUG, habituellement utilisé lors des missions dans 1’ Antarctique) avec le prototype développé par
Olivier Brissaud, Bernard Schmitt (IPAG, UGA) et Emmanuel Malet (EDYTEM).

Voici deux illustrations des spectres que nous avons pu obtenir (Figure 5.29) :

Ce test a permis de vérifier le fonctionnement et la précision photométrique du prototype. Un
probleme a été identifié au moment de I’extraction des spectres, probablement un effet de saturation
du détecteur entre 600 et 730 nm qui nécessite d’étre réglé. On a pu voir que le systetme permet
une mesure reproductible de I’intensité absolue (entre plusieurs mesures du méme point) de I’ordre
de 1-2%, donc les valeurs absolues des courbes en ’facteur de réflectance’ ont maintenant un sens
(pigment plus ou moins "clair").

Une optimisation du prototype est donc envisagée en modifiant :

un vrai miroir pour éliminer les absorptions dans le réflecteur (qui créent des fluctuations spec-
trales et réduisent fortement le flux infrarouge en particulier)

- un monobloc permettant de fixer les positions et angles des petits lasers (plus de réglage a faire,
et de risque de déréglage en le posant, et plus compact!)

I’allumage de la lampe et des lasers séparés
- une puissance réduite a 20 W.

Un second test a pu étre réalisé lors d’une sortie de terrain sur le site orné d’Otello (St Rémy de
Provence) la semaine du 22 au 26 novembre 2021. Une comparaison ave les premiers spectres des
minéraux a pu étre entamée ce qui a permis de reconnaitre la présence systématique de gypse a la
surface des peintures (Figure 5.30).
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Figure 5.29 : Spectres de reflectance avec et sans normalisation réalisés sur des tracés colorés du site du Trou
de la Féclaz le 28 Juillet 2021.



116

PARTIE 5. SYNTHESE DES APPORTS METHODOLOGIQUES

e OTELLO_092

—— OTELLO_043 -

OTELLO_048 -
e OTELLO_066 -
= OTELLO_069 -

OTELLO_070 -
—— OTELLO_089 -
—— OTELLO_090 -

= OTELLO_102 -

orange
orange
violet
noir
blanc
blanc

veine rouge
- veine rouge
roche calcaire

== Calcite_inf50_SdA
= =1 Gypsum_blanc_inf50
== Kaolinite_KGa1_powder

P

o
o

o
'S

Reflectance factor

o
(V)

°
o

SETRRT R

_____ commmamprmmmait

600

T I
800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400

Wavelength (nm)

Figure 5.30 : Spectres de reflectance diffuse obtenus sur les figures du site d’Otello (St-Rémy-de-Provence) et
sur 3 minéraux (gypse, calcite et kaolinite).
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Prospections de fin 2020 a fin 2021

6.1 Etat des lieux des zones prospectées

Des explorations individuelles, des informations communiquées par des amis et collegues, la consul-
tation de nouveaux documents (archives, cartes, traités de géologie et guides) nous ont conduit a
collecter, de maniere ponctuelle et opportuniste, de nouvelles matieres premicres dans les secteurs
géographiques ol nous avons eu la chance de pouvoir nous déplacer systématiquement. Le démarrage
de deux recherches doctorales a I’automne 2020 a orienté I’essentiel de nos efforts vers le soutient et
I’accompagnement des doctorantes dans leurs travaux de terrain, en louvoyant entre les périodes de
déplacement réduit. Le retour en Ardeche a été peu favorable, car le principal site que nous souhaitons
échantillonner n’était que peu ouvert au public (La Boissine a La Voulte-sur-Rhone).

La liste simplifiée des échantillons prospectés est donnée en annexe 8 (Figure 6.2). Les points
prospectés « négatifs » n’apparaissent pas dans la liste. Il s’agit des lieux prospectés pour lesquels
aucune matiere n’a été trouvée et collectée. Cette absence a 1’affleurement nous conduira a revenir
sur ces sites lorsque le couvert végétal sera réduit.

L’ensemble des prospections menées depuis 2016 est repris sous la forme d’un tableau synthé-
tique (annexe 8) résumant, pour chaque zone et série géologique, voire étage géologique, les points
échantillonnés. Les prospections menées cette année ont permis d’éprouver le systeme de référence-
ment des gites, avec I’application et/ou la fiche papier, dans des contextes tres variés, donnant lieu a
plusieurs ajustements au retour de mission. Ces terrains ont été conduits en priorité pour le démarrage
des deux theéses que nous encadrons, afin de rendre les doctorantes autonomes dans leurs recherches,
ce qui a porté ses fruits puisqu’elles se sont fortement impliquées dans le nettoyage des données du
tableur Excel, le suivi des échantillons, leur préparation et le montage de programmes d’analyses
sur les grands équipements (AGLAE - C2RMEF, Paris). Cinq zones ont été investiguées de la fin de
I’automne 2020 a I’automne 2021 pour documenter les formations riches en fer :

- dans le secteur des Baux-de-Provence pour documenter les bauxites,

- au sud de I'Indre, profitant du confinement de I’automne 2020 pour explorer le périmetre de
circulation autorisé par 1’'une d’entre nous (CC),

- dans le bassin versant de I’ Yonne, en accompagnement de 1’étude des séries achéologiques de
la grotte du Renne a Arcy-sur-Cure (Yonne), Oisy (Nievre) et Pincevent (Seine-et-Marne) dans
le cadre de la these d’ Aurélie Chassin de Kergommeausx,

- dans les Monts Lessini (Vérone, Italie) dans le cadre de la recherche doctorale de Giorgia
Sardelli en accompagnement de 1’étude des ensembles archéologiques de Riparo Tagliente et

117
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Figure 6.1 : Carte générale des points prospectés et échantillonnés. Fond de carte OpenStreetMap. Le code
couleur renvoie aux couleur de I’échelle chronostratigraphique internationale (sauf le rouge vif : bauxite -
probablement de I’ Aalénien (Jurassique) - le gris qui correspond a des formations volcaniques de différentes
ages et aux contextes mal datés et indifférenciés. DAO : H. Salomon (QGIS)
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Figure 6.2 : Carte des points prospectés et échantillonnés en région Auvergne-Rhone-Alpes. Fond de carte
OpenStreetMap. Le code couleur renvoie aux couleur de 1’échelle chronostratigraphique internationale (sauf
sauf le rouge vif : bauxite - probablement de I’ Aalénien (Jurassique) - le gris sombre qui correspond a des for-
mations volcaniques de différentes ages et le gris clair qui correspond aux contextes mal datés et indifférenciés.
DAO : H. Salomon (QGIS)
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Arco (Via Serafini),

- en Similkameen, Colombie britannique (Canada), en accompagnement de I’étude du site orné
de plein air de Chuchuwayha (EC),
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6.2 Prospections dans le secteur des Baux-de-Provence - Bouches-du-Rhone

Hélene SALOMON, Aurélie CHASSIN DE KERGOMMEAUX, Emilie CHALMIN, Claudia DEFRASNE
et Julien JACQUET.

T

Figure 6.3 : Carte de la zone prospectée autour des Baux-de-Provence et position du site orné de plein air
d’Otello. Fond de carte BRGM. DAO : A. Chassin de Kergommeaux et H. Salomon

Figure 6.4 : Carte de la zone prospectée autour des Baux-de-Provence et position du site orné de plein air
d’Otello. Fond de carte IGN. DAO : A. Chassin de Kergommeaux et H. Salomon
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Au début du mois de juillet 2021, en accompagnement de la recherche sur le site d’Otello (Saint-
Rémy-de-Provence, Bouches-du-Rhone) menée par Claudia Defrasne, nous avons repéré des affleu-
rements de matieres colorantes a proximité de 1’abri sous roche orné (gites "Baux01" - PIG_0386 -
et "Otello" sur la carte de la figure 6.3. Une nouvelle mission au mois de novembre a contribué a
poursuivre la documentation des ressources ferrugineuses dans les Alpilles (gites "Alpilles1" a "Al-
pilles4" sur les cartes des figures 6.3 et 6.4). Ces dernieres données ne sont pas encore traitées pour
figurer au présent rapport.

Un ensemble de deux gites visités se situent au lieu-dit "les Canonnettes”, au sud des Alpilles
(PIG_0386, Figure 6.5), c’est-a-dire au sud-ouest des Baux-de-Provence. Le troisieme gite se trouve
en contrebas du site d’Otello.

Le gite des "Canonnettes”" permet de documenter la bauxite du site éponyme avec des affleu-
rements aisément accessibles et bien visibles, suite aux exploitations minieres. Les fronts de taille
mettent au jour les différents facies de la formation malgré la végétation qui s’est développée apres
I’abandon des travaux miniers. D’apres les études géologiques, I’extension des couches exploitables
et leur rendement ont permis de documenter la genese de cette formation (Debrand-Passard et al.
1984).

Figure 6.5 : Affleurement de bauxite a proximité de I’ancienne exploitation miniere des "Canonnettes". H.
Salomon

- Au mur, a été reconnu un calcaire crétacé inférieur d’age Hauterivien, partiellement dissous ce
qui a formé des reliefs et des karsts. Les dépressions, ou la couche de bauxite est plus épaisse,
et des domes, ou I’épaisseur de la couche s’amenuise, rendent ainsi irréguliere la couche de
bauxite.

- Surmontant le calcaire hauterivien, la couche de bauxite s’étire d’est en ouest sur les bords
méridionaux et septentrionaux des Alpilles. Les facieés sont variables verticalement comme
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latéralement, suite a la latéritisation de la strate et au piégeage de cette couche altérée dans
les dépressions karstiques formées dans le calcaire hauterivien. Les faciés sont caractéristiques
de profils pédologiques intensément évolués, de telle sorte que 1’on retrouve les facies argileux
peu altérés a la base et les facies bauxitiques au sommet de la séquence. La roche d’origine ainsi
pédégénéisée est supposée correspondre aux marnes aptiennes qui recouvraient le calcaire en
cours de karstification au moment de I’émersion médio-crétacée (origine parallochtone des
matériaux altérés) avec poursuite de la bauxitisation a I’aplomb du mur actuel. Cependant, la
présence de quartz rhyolitiques du Permien, fréquemment trouvés dans la fraction détritique
du Cénomanien régional, tendrait a indiquer que la couche de bauxite s’est développée sur un
mélange de matériel parallochtone marneux d’age Aptien et de colluvions (donc allochtones)
d’age Cénomanien.

- Au toit, en discordance sur la bauxite, des bancs de calcaires lacustres du Campanien (Valdo-
Fuvélien, Crétacé supérieur) sont aisément visibles.

Quinze facies ont été prélevés dont treize dans 1’affleurement et deux au pied de I’affleurement,
traduisant la grande variabiltié lithologique de la bauxite (Figure 6.6) : facies alumineux plus ou
moins riche en pisolithes hématitiques (c), ferrugineux (hématitique) a pisolithes goethitiques (g),
ferrugineux (hématitique) a pisolithes goethitiques (d), ferrugineux a matrice et pisolithes goethi-
tiques (d), argileux a vermiculations ferrigineuses et kaolinitiques (f), a gros pisolithes (), croite (e),
etc.

A c6té de ce petit affleurement se trouve une vaste dépression creusée dans les calcaires lacustres
fuvéliens. Cette mine, encore en activité au début des années 80’ met au jour un affleurement de plu-
sieurs centaines de metres de long. La bauxite affleure uniformément sur une épaisseur d’environ 6
m. Les mémes facies lithologiques que sur le premier site ont été observés (Figure 6.7).

Enfin, nous avons exploré I’environnement immédiat du site d’Otello. En suivant le sentier princi-
pal, avant de s’enfoncer dans les broussailles du petit sentier qui mene a I’abri, nous avons découvert
la couche de bauxite qui traverse le sentier de part en part a quelques centaines de metres avant
I’abri. La couche est peu développée de ce coté septentrional des Alpilles, mais affleure sur quelques
dizaines de centimetres d’épaisseur. Il s’agit de faciés a pisolithes riches en hématite et goethite.
(Figure 6.8).
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Figure 6.6 : Affleurement de bauxite a proximité de 1’ancienne exploitation miniere des "Canonnettes" au site
du "Viaud Ricaud". H. Salomon
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Figure 6.8 : Affleurement de bauxite sur le sentier qui meéne a ’abri orné d’Otello a quelques centaines de
metres du site. H. Salomon

6.3 Prospections dans le secteur de Chaillac - Indre

Claire CHANTERAUD et Hélene SALOMON

6.3.1 Introduction

Cette note relate les prospections réalisées durant I’automne 2020. Il a été décidé que ces travaux de
terrains, réalisés tardivement dans 1’année puis centralisés vers la Pigmentothéque en 2021, figure-
raient dans le rapport de I’année 2021. Car, I’année 2020, marquée par les différents confinements
plus ou moins stricts, a largement entravé les activités de terrain. La prospection présentée dans ce
rapport est directement li€e a la situation de confinement dans laquelle se trouvait la France a 1’au-
tomne 2020.
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Les déplacements étaient alors fortement déconseillés et restreints a quelques kilometres autour
du domicile, c’est pourquoi I’activité scientifique a dfi &tre adaptée a cette conjoncture ce qui, dans le
respect des préconisations et des restrictions sanitaires du moment, a donné 1’occasion d’explorer de
nouvelles zones. La prospection a été effectuée par Claire Chanteraud dans un rayon géographique de
quelques kilometres autour de son domicile familial a la limité nord du Limousin et au sud de I’Indre.

L’action de documentation des formations géologiques riches en fer a ainsi été portée dans I'Indre

sur les marges sud du Bassin parisien au niveau de la zone de contact avec le massif cristallin du
Limousin et du Massif central (Figure 6.9).

0 100 200 300 400 500 ki

Figure 6.9 : Carte de la zone prospectée lors de la campagne de novembre 2020 dans 1’Indre. Fond de carte
BRGM.

Contrainte par la situation sanitaire du pays, la zone ciblée pour cette campagne de documentation
des matieres riches en fer n’est toutefois pas dénuée d’intérét archéologique. En effet plusieurs sites
préhistoriques, de plein air ou souterrains (grottes ornées, abri sous roche), attribués a différentes pé-
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riodes (Gravettiens, Solutréens, Magdaléniens) ont été identifiés et étudiés (Aubry et al. 1998 ; Robert
et al. 2014 ; Abgrall et al. 2017) : en particulier, La Marche (Vienne : Mélard 2008, Mélard et Coqui-
not, travaux en cours au C2RMF), Le Roc aux Sorciers (Abgrall et al. 2017), La grotte Blanchard (La
Garrenne) a Saint-Marcel (Salomon et al. 2015), Fressignes (Salomon et al. 2013) oi de nombreuses
matieres colorantes ont été mises au jour. Plus au nord, dans le secteur de la Roche-Posay et du Grand
Pressigny, de nombreux sites sont les témoins d’utilisations de matieres colorantes durant le Paléoli-
thique supérieur : Les Cottés — Chatelperronien, Aurignacien et Gravettien (rapport HS, 2015), Les
Maitreaux — Solutréen (Salomon et al. 2015), I’ abri Fitte-Bordes — Chatelperronien (observation HS),
La Picardie — Rayssien (comm. Laurent Klaric).

Les prospections se sont concentrées dans la marge sud, sud-est du parc de la Brenne, sur la
commune de Chaillac. Connue comme ancien bassin minier, la région de Chaillac présente plusieurs
formations de roches riches en fer exploitées pour la métallurgie depuis les époques protohistoriques
(Dieudonné-Glad 1996 ; Martaud et al. 2004 ; Charraud 2015) jusqu’a nos jours puisqu’une mine est
toujours en activité pour I’exploitation d’un filon de barytine (Groupe Garrot Chaillac).

6.3.2 Résultats de la prospection

Les recherches de roches colorantes dans la vallée de Chaillac ont permis de documenter 8 gites de
matieres premieres riches en fer.

Les affleurements documentés sont tous issus de la formation géologique : 12 attribuée au Siné-
murien. Cette formation, d’une épaisseur de 5 a 20 m, est décrite comme une formation de calcaires
et dolomies jaunatres et bioclastiques, de calcaires a oolites ferrugineuses, ou de calcaire argileux
(Figure 6.10). Seul le point PIG_0308 se trouve dans une formation différente (11 : Héttangien) : un
sable arkosique formé entre le Lias et I’Hettangien (carte géologique 592_Belabre).

Les points enregistrés lors de cette campagne permettent d’illustrer la diversité de contextes et
de lithologies des matieres qu’il est possible de rencontrer dans un espace minéral assez restreint. En
effet, bien que la formation d’origine des roches collectées (12) soit la méme, les contextes de collecte
sont tres différents (Figure 6.11).

Si certaines références ont été collectées en haut de plateaux dans des dépdts sédimentaires (Le
Rossignol — PIG_302), d’autres ont été découvertes dans les champs de la vallée fluviale de I’ Anglin
(Maison Neuve — PIG_0304), ou encore dans d’anciennes mines entaillant des affleurements verti-
caux a proximité de la riviere (Moulin de Dunet — PIG_0308). Chacun des contextes de collecte est
détaillé dans les fiches gite (annexe 9).

Cette diversité témoigne de la disponibilité de matieres premiéres colorantes dans la vallée de
I’ Anglin que ce soit dans ou aux abords de la riviere mais aussi sur les pentes et les terrasses allu-
viales.

La vallée de Chaillac illustre également 1’histoire des roches et pose la question de leur chaine
évolutive. En effet, a partir de la méme genése, la roche se retrouve a I’affleurement dans des contextes
géomorphologiques bien différents.
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Figure 6.10 : Localisation des points de collecte sur la carte géologique dans le secteur de Chaillac. Fond de
carte BRGM.

Figure 6.11 : Localisation des points de collecte sur la carte topographique dans le secteur de Chaillac. Fond
de carte IGN.
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6.4 Le bassin versant de I’Yonne : Cote-d’Or, Yonne, Nievre, Seine-et-
Marne

Aurélie CHASSIN DE KERGOMMEAUX et Hélene SALOMON, avec la participation de Gaélle DU-
MARCAY, Florian PERRON, Giorgia SARDELLI, Iris QUERENET ONFROY DE BREVILLE et Char-
lotte SAINT-RAYMOND

Le bassin versant de 1’ Yonne a été prospecté depuis 2020 dans le cadre de la thése d’Aurélie
Chassin de Kergommeaux et de son travail sur les provenances des matieres colorantes riches en
fer sur les sites archéologiques de Pincevent (La-Grande-Paroisse, Seine-et-Marne), du Mont Saint-
Aubin (Oisy, Nievre) et de la Grotte du Renne (Arcy-sur-Cure, Yonne). Cette recherche profite au
programme de la Pigmentotheque puisqu’elle permet de compléter les collections géologiques, de
préciser et perfectionner les méthodes de documentation et d’analyse des échantillons géologiques.
De plus, ces prospections poursuivent et enrichissent les premiéres documentations des formations
contenant des matieres riches en fer dans le secteur d’ Arcy-sur-Cure (Salomon 2019) et de Pincevent
(Mathis et al. 2014). Elles visaient également a documenter plus précisément I’une des formations
des standards internes de la Pigmentotheque, celle de Beauregard (Thostes, 89). Deux missions de
prospections ont été engagées cette année a la suite ou en amont de missions sur le site archéologique
de Pincevent en mai et en juillet. Au total, 48 affleurements ont été échantillonnés, ce qui représente
14 formations géologiques (Figure 6.12 et annexe 10). Ces recherches, menées de la maniere la plus
systématique possible dans le troncon médian et aval du bassin versant de 1’ Yonne visait a document
la diversité des roches riches en fer issues des différents contextes de formation et de dépot, en ac-
cordant une attention plus importante aux calcaires ferrugineux, aux roches oolithiques ferrugineuses
(OIS) et aux gres ferrugineux. Car ces différents types de roches se retrouvent dans les assemblages
des trois sites (calcaires et grés ferrugineux a la grotte du Renne, OIS et gres ferrugineux a Oisy et
Pincevent). La partie amont de 1’ Yonne, dans le Morvan, n’a pas été explorée et les affluents secteurs
ouest et est des affluents de I’ Yonne seront encore prospectés.

6.4.1 Prospections dans le troncon médian du bassin versant de 1’Yonne (oo-
lithes et gres ferrugineux)

Les terrains échantillonnés sont présentés des plus récents aux plus anciens, en commencant par les
couvertures des plateaux jurassiques. Le troncon médian est ici compris entre le Morvan et la Puisaye.
Cette zone est particulierement riche en formations géologiques contenant des oxydes et hydroxydes
de fer comme en témoigne I’existence de nombreuses exploitations du fer depuis le Moyen Age
(Huré 1920 ; Menillet et al. 1974). Plusieurs types de roches y abondent encore a I’affleurement : gres
ferrugineux, roches a oolithes ferrugineuses, calcaires ferrugineux et des argiles riches en fer (Figure
6.13). Les gites échantillonnés sont présentés en annexe 10.

6.4.1.1 Le Mio-Pliocene et les couvertures limoneuses

Les matieres riches en oxydes de fer sont mentionnées associées aux couvertures datant du Mio-
Pliocéne dans la cartes de Vermenton (Mégnien et Turland, 1971) et associées aux couvertures li-
moneuses dans la carte de Courson-les-Carriere sont similaires (Mégnien et al. 1972). Ces dépdts
couvrent irrégulierement les plateaux calcaire. Le Mio-Pliocéne se rencontre dans les alluvions an-
ciennes et est facilement reconnaissable aux blocs ferrugineux qu’il contient, notamment des gres,
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Figure 6.13 : Carte présentant I’ensemble des points prospectés dans le bassin versant de 1’ Yonne cette année
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des concrétions et de rares pisolithes. Bien que distinguées par certains auteurs, ces deux formations
restent trés similaires tant par leur contenu que par leur positions topographiques.

Sur le terrain, le matériel ferrugineux est principalement représenté par des blocs pluricentimé-
triques de gres, des concrétions ferrugineuses et des pisolithes se retrouvent en position secondaire
dans différents environnements - champs, chemins et bois - aux c6tés d’un matériel varié (nodules de
silex blonds a blancs, calcaires, gres).

Le Mio-Pliocene est également visible dans les poches d’argiles rouges et jaunes de certains
remplissages karstiques des calcaires jurassiques (Mégnien et Turland, 1971). Dans les grottes de
Saint-Moré, notamment dans les grottes du Pere Leleu et de Nermont, des dépdts sont encore visibles
au niveau du porche. Ces argiles ont été exploitées pour leur pouvoir colorant notamment. Plusieurs
facies ont pu étre identifiés : tres fins, laminés, jaunes, meubles et plastiques (PIG_0343, Grotte de
Nermont est), jaunes et rouge plus pulvérulents (PIG_0341, Grotte du Pere Leleu). Ces argiles fines
(apparemment azoiques) se sont déposées en formant des lamines horizontales dans la grotte qui
viennent comblées les anciennes dissolutions karstiques.

6.4.1.2 Le Crétacé : La Puisaye, cénomanien supérieur, c2b

La Puisaye correspond a de grandes étendues d’argiles rouges a jaunes contenant de rares blocs de
gres. De petites dépressions retenant I’eau marquent le paysage. Ces argiles constituent la forma-
tion dite « des ocres de Puisaye ». Cette formation contient également des bancs gréseux d’apres les
notices géologiques (Mégnien, 1967 ; Debrand-Passard, 1969). Nous avons pu documenter la forma-
tion en deux endroits : dans I’ancienne carriere d’ocre de Pourrain ou les matieres ferrugineuses se
trouvent surmontées par la formation des « craies 2 Ammonites » et au Tureau du Bar (Auxerre, 89).
Dans la carriere, nous avons prélevé des matieres en position primaire, sur le front de taille et en
position secondaire, parmi les déblais de la carriere. Au Tureau du Bar, on retrouve des argiles rouges
et des petits blocs de gres ferrugineux, soit sous forme de concrétion soit sous forme de fragments
issus de bancs de gres qui n’affleurent pas actuellement.

6.4.1.3 Le Néocomien

Sables et argiles panachés, Barrémien supérieur, ndb

La formation du Barrémien supérieur, telle qu’observée dans une ancienne carriére du Chateau
Saint-Anne (PIG_0366, Les Soleines, 89), est constituée d’argiles légerement sableuses bariolées
avec des zones rouges, blanches et jaunes contenant des fragments pluricentimétriques de gres. Ces
gres sont tres irréguliers et de facies variables avec des blocs de concrétions ou des fragments de
gres probablement transportés. Ces formations sont macroscopiquement différenciables des ocres de
Puisaye par la nature des argiles plus collantes et imperméables que les sables fins de la Puisaye (Mé-
gnien, 1967 ; Debrand-Passard, 1969).

La sanguine : Barrémien inférieur. Marnes et lumachelles a Huitres, n4a

Au cceur de la formation n4a, un niveau de "sanguine" est décrit dans les cartes géologiques (Mé-
gnien, 1967 ; Debrand-Passard, 1969), comme une argile riche en hématite. A Labordé (PIG_0371,
Auxerre, 89) ces matieres ont été découvertes en place. Elles forment, sous les calcaires a huitres les
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surmontant, un niveau d’une dizaine de centimetres se débitant en miches. La matiére est consolidée,
trés fine au toucher doux et rouge violacé parcourue de blanc.

6.4.1.4 Jurassique moyen et supérieur

Oolithe ferrugineuse, oxfordien moyen et inférieur, j5-4

Les formations a oolithes ferrugineuses du haut du bassin versant de 1’ Yonne, sont mentionnées
dans la formation j5-4 ("Oxfordien moyen et inférieur. Oolithe ferrugineuse",Concaret ef al. 1970;
Mégnien et Turland, 1971) s’avere correspondre a un calcaire marneux gris a patine blanche coquillé
et a ammonites contenant de gros oolithes ronds riches en goethite. Trouvé en plusieurs lieux en po-
sition primaire (PIG_0355, Etivey, 89) ou sub-primaire (PIG_0354, Joux-la-Ville, 89), il présente les
mémes caractéristiques et ne correspond pas aux matiéres oolithiques ferrugineuses présentes dans
les collections archéologiques prises en compte.

Oolithes ferrugineuses de I’Aptien : Argiles a Plicatules, n5

Le niveau calcaire a oolithes de I’ Aptien (Concaret et al. 1970; Mégnien et Turland, 1971) n’af-
fleure que tres peu dans la région. Nous n’avons pas trouvé d’affleurement, mais seulement un bloc
en position secondaire dans un champs au nord est du Chateau Sainte Anne (PIG_0368, les Soleines,
89). Il s’agit d’un calcaire gris a patine blanches contenant de rares oolithes ronds de goethite et de
nombreux bivalves partiellement ferruginisés.

Kimméridgien inférieur, calcaire a Astartes

Les calcaires a Astartes ont été prospectés pour la forte teneur en glauconie des bancs sommi-
taux mentionnés dans la notice géologique (Mégnien et al., 1970; Mégnien et Turland, 1971). Ils
affleurent peu car ils sont recouverts par des dépdts quaternaires ou mio-pliocénes. De rares blocs ont
été retrouvés dans les champs aux alentours du bois de I’Epine (PIG_0348 et PIG_0349).

6.4.1.5 Le Lias

Les calcaires a entroques ferruginisés, 12-1b

La formation des calcaires a entroques ferruginisés de 1’Hettangien (Horon et al. 1968) qui avait
déja été échantillonnée dans les terrils des mines de fer du XIXe siecle a Beauregard (PIG_0174_std,
Thoste, 89) et constituant un des standards de la Pigmentotheque, a été retrouvée en place. En effet,
une des entrées de mine (Rat et al. 1972) se trouve actuellement dans un champ privé et laisse ap-
paraitre les bancs sommitaux de la formation. Invitées par le propriétaire, nous avons pu prélever les
bancs affleurants (PIG_0385). Les bancs sommitaux sont les moins ferruginisés alors que les bancs
sous-jacents sont plus ferruginisés. Les observations le long de la départementale nous ont permis de
voir que I’Hettangien reposait directement sur le socle cristallin en partie ferrugineux.
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6.4.2 Prospections dans le secteur aval du bassin versant de 1’Yonne

Les prospections a proximité du site archéologique de Pincevent poursuivent les travaux déja engagés
(Figure 6.14). Lors des campagnes précédentes, les altérations des gres de Fontainebleau (Larchant)
et les formations éoceénes (Yprésien) accessibles dans les champs, souvent au voisinage de ferriers
ont été€ documentées, ce qui a apporté de riches références géologiques de roches ferrugineuses (gres
fin a ciment d’hématite et nombreuses concrétions de goethite et hématite). C’est pourquoi les pros-
pections de cette année ont porté vers les affleurements de grés des formations Yprésiennes et de
poudingues de Nemours qui sont susceptibles de mettre a disposition des matieres ferrugineuses.
Nous avons ciblé les anciennes carrieres de gres et de craie, nombreuses dans le secteur (Neau et
al. 1973). Les anciennes carrieres du Bois Jadrat (PIG_0382) et de Diant (PIG_0393) ont révélé des
affleurements de grés présentant une ferruginisation discrete. La carriere du Bois Jadrat (PIG_0382) a
Voulx (77) présente des niveaux de sables et de grés a induration variable. Certains niveaux montrent
des ferruginisations localisées. La carriere du bois de Diant (PIG_0393) révele des gres de Fontaine-
bleau 1égerement jaunes en surface.
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Figure 6.14 : Carte des prospections reprenant les sites prospectés depuis le début de 1’étude des matieres
colorantes (losanges noirs) et ceux prospectés cette année (losanges de couleurs) aux alentours de Pincevent ;
a ’aval du bassin versant de 1’Yonne (DAO : Aurélie Chassin de Kergommeaux a partir des cartes géolo-
giques au 1/50 000¢ vectorisées et harmonisées du BRGM et du MNT a 5m de I'IGN). DAO : A. Chassin de
Kergommeaux
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6.5 Monte Lessini, Vérone, Italie

Giorgia SARDELLI, Roberto ZORZIN, Federica FONTANA et Hélene SALOMON, avec la participation
d’ Alessandra LIVRAGHI

6.5.1 Cadre général

Depuis novembre 2020, des prospections géologiques en Italie nord-orientale ont été conduites (en
collaboration avec 1’Université de Ferrare et le Musée d’histoire naturelle de Vérone) et intégrées
dans le programme de recherche de la Pigmentotheque.

Intégrer des zones d’étude différentes comme I’Italie nord-orientale permet d’acquérir, d’un point
de vue géologique, de nouvelles données sur la diversité et variabilité des formations rocheuses et
des dépdts riches en oxydes/hydroxydes de fer. Puis, d’un point de vue archéologique, de pouvoir
comparer les différentes pratiques liées a I’exploitation des matieres colorantes a la fin du Pléistocene,
durant le Paléolithique moyen et supérieur.

La prise en compte de I'Italie comme terrain d’étude permet également d’élargir la lithotheque créée
dans le cadre de ce programme commun de recherche en partageant les expériences de terrain et en
formant directement les étudiants qui pourront, a leur tour, diffuser les apprentissages.

Le site archéologique italien de Riparo Tagliente considéré et dont I’étude est accompagnée par
I'utilisation de la Pigmentothéque est étudié dans le cadre d’une thése de doctorat est certainement
le site d’occupation qui a révélé la plus riche collection de matieres colorantes du Paléolithique su-
périeur européen. Celui-ci représente 1’un des principaux sites européens datés de la derniere partie
du Pléistocene (Paléolithique supérieur tardif). Le site est situé sur le massif préalpin des Lessini sur
le versant ouest de la Valpantena (250 m au-dessus du niveau de la mer). Les dép6ts anthropiques
de Riparo Tagliente ont permis de découvrir une grande quantité d’artefacts colorés et colorants du-
rant les soixante années de fouilles menées jusqu’a présent. Ces fouilles, qui sont toujours en cours,
ont commencé en 1962 (Museo Civico di Storia Naturale de Verona et Université de Ferrara) et ont
permis de mettre a jour une importante séquence stratigraphique (4,6 metres de profondeur) avec
des occupations du Paléolithique moyen et supérieur. La séquence de 1’Epigravettien supérieur (17.2-
16.69 ka cal. BP a 14.5-13.47 ka cal. BP) atteste le premier peuplement des Alpes du Sud pendant
une phase précoce du Glaciaire tardif (GS-2.1a). (Fontana et al., 2009). Parmi les nombreux artefacts
tels que des outils lithiques et des restes de faune, une grande quantité de matieres colorantes riches
en goethite/hématite a été découverte dans les niveaux épigravettiens. Ces roches ferrugineuses ont
été détectées dans le dépdt anthropique principalement sous forme de fragments et de blocs de diffé-
rentes dimensions enregistrant, dans certains cas, des traces de traitement mécanique intentionnel et
de traitement thermique. Des objets peints (art mobilier) et des résidus sur divers artefacts de la vie
quotidienne tels que des galets de calcaire, des coquillages et des outils lithiques ont également été
identifiés.

6.5.2 Les dépots géologiques prospectés

Afin d’identifier les dépots géologiques exploités par les groupes epigravettiens qui ont occupé 1’abri
Tagliente durant la fin du Paléolithique supérieur, trois prospections ont été menées dans les Monts
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Lessini (nord-est de I'Italie) en décembre 2020, janvier 2021 et septembre 2021 par Giorgia Sardelli,
Federica Fontana, Roberto Zorzin et Hélene Salomon.

Les Monts Lessini sont un plateau calcaire localisé sur le front méridional du SudaApino et
constitué principalement de roches carbonatées datées entre 225 et 11 Ma (Triasique supérieur et le
Miocene) (Zampieri & Zorzin, 1993 ; Zampieri, 1993).

L’ affleurement rocheux plus ancien constituant la base des Mont Lessini correspond a la forma-
tion de la Dolomia Principale (Carnien supérieur et Rhétien) caractérisée par la dolomitisation de
calcaires bioclastiques, biomicrites, stromatolithes ou breches pisolithiques. La partie la moins éle-
vée de la formations (calcaires bioclastiques et biomicrites) n’émerge que dans la Val d’ Adige et Val
Ronchi (Zampieri & Zorzin, 1993 ; Giusberti ef al., 2020).

A la suite de cette formation géologique s’observe la séquence Calcari Grigi du Jurassique infé-
rieur ayant enregistré I’ alternance de calcaires oolithiques et bioclastiques, marnes, calcaires argileux.

La succession lithologique montre la présence de la formation Gruppo di San Vigilio (Jurassique
moyen) constituée principalement de calcaires oolithiques et calcaires bioclastiques. Le Rosso Am-
monitico (Jurassique moyen et supérieur, Bajocien-Tithonien) est 1’unité sus-jacente caractérisée par
la présence de calcaires nodulaires et calcaires pélagiques avec ammonites, stromatolites et hard-
grounds. La partie inférieure de cette formation est constituée de calcaires nodulaires tandis que la
partie intermédiaire est marquée par la présence de calcaires pélagiques stratifiés alternés a couches
marneuses et argileuses avec nodules de silex. La partie supérieure est constituée de calcaires riches
en ammonites (Préat et al., 2006). Dans la Val d’Illasi et Valpolicella, les formations Dolomia Princi-
pale, Calcari Grigi, Gruppo di San Vigilio et Rosso Ammonitico ont subi une dolomitisation secon-
daire qui a modifié leur lithologie de base. Ces formations fortement dolomitisées et indifférenciées
sont reconnues sous le terme de Complesso Dolomitico Indifferenziato.

Concernant la stratigraphie, ces dépdts sont surmontés par les formations géologiques suivantes
(Zampieri & Zorzin, 1993 ; Giusberti et al., 2020) :

Maiolica (Crétacé moyen et inférieur) : calcaires marneux avec nodules de silex ;
- Scaglia Variegata Alpina (Crétacé moyen) : marnes et calcaires marneux ;

- Scaglia Rossa (Crétacé supérieur) : calcaires micritiques. Cette formation est majoritairement
conservée dans la partie sud-ouest des Monts Lessini ;

- Filons et coulées de basalte, breches basaltiques, roches volcanoclastiques stratifiées de I’ Oligocene-
Eocene inférieur;

- Calcaires marneux et marnes de I’Eocéne moyen et supérieur;
- Calcaires nummulitiques de I’Eocéne moyen et inférieur;

- Marne di Priabona (Eocene supérieur) : constituées par un dépdt riche en micro et macro fos-
siles. Cette formation est présente sur les surfaces sommitales méridionales des Lessini (Val-
pantena) ;
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intercalations de calcarénites et de bréches calcaires.
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Figure 6.15 : Position des points d’échantillonnage et du site de Riparo Tagliente. Carte geologique de la
Province de Vérone, Département des politiques de I’environnement et de la mobilité ; Secrétariat régional de
I’environnement et des travaux publics ; Direction de la géologie et du cycle de I’eau, Plan régional des activités
de carrieres, 1 :100 000e. DAO : G. Sardelli
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- Marnes, calcarénites et arénaires de 1’Oligoceéne ;

- Calcarénites et arénaires du Miocene moyen.

Pendant les deux premieres missions de prospections géologiques, les dépdts de matieres colo-
rantes riches en hydroxydes et/ou oxydes de fer de Ponte di Veja (Sant’ Anna d’ Alfaedo, Lessini du
nord-ouest), Sant’ Andrea (Val d’Illasi, partie occidentale des Lessini) et San Bortolo (Selva di Pro-
gno, zone orientale des Lessini) ont été échantillonnés. En septembre 2021, une nouvelle campagne
de prospections géologiques s’est principalement concentrée sur la mine Ca’ Vecchi et la localité
de Monte Serea. Dans cette derniere mission, 1’application INPUT créée dans le cadre de la Pig-
mentotheque a été utilisée afin d’enregistrer les coordonnées des dépdts et de les renseigner avec
les descripteurs validés collectivement. A chaque point de collecte un ou plusieurs lots (sachets)
contenant un certain nombre de blocs/fragments de matieres colorantes ont été récoltés. Chaque lot
correspond a un facies particulier (Figure 11.4, annexe 11). Les premieres prospections ont donné
lieu a un échantillonnage de prélévements préparés pour les observations et analyses (annexe 12).

6.5.2.1 Ponte di Veja

Ponte di Veja est situé sur la commune de Sant’ Anna d’ Alfaedo dans la partie occidentale des Monts
Lessini et consiste en un systeme paléokarstique dont le développement a eu lieu dans la formation
des Calcaires oolithiques de San Vigilio et la formation du Rosso Ammonitico (Gonzato, 2015). Le
géosite est caractérisé par la présence d’une arche rocheuse qui représente 1’architrave d’entrée d’une
grande cavité karstique probablement effondrée durant le Pléistocéne. Les gros blocs rocheux situés
dans la zone adjacente a I’arche témoignent de 1’écroulement de la voiite principale. Autour de cette
arche, dans la zone de dépression, sont situées les ouvertures de nombreux conduits karstiques s’ étant
formés dans des conditions phréatiques a partir de I’Eoceéne supérieur. Celles-ci étaient les galeries
de la grotte principale effondrée au Pléistocene. Au sud-ouest de 1’arche se trouvent les cavités nom-
mées G, D=E, C, B, puis au nord-ouest I’entrée de la cavité A. Ces conduits sont caractérisés par
la présence d’un sédiment de remplissage riche en hydroxydes de fer (terra gialla di Verona — terre
jaune de Vérone) ayant fait I’objet d’une activité d’extraction intensive jusqu’a la fin des années
1950 (Cavallo & Zorzin, 2016). Cette activité a concerné les grottes G et D=E conservant toujours
une partie des dépdts jaunes riches en fer. La grotte G, suite a la période d’exploitation miniere, est
devenue inaccessible en raison de la présence d’eaux météoriques et de blocs d’effondrements dans
la cavité. Cependant, I’entrée de la grotte, consistant actuellement en une chambre de dimensions
réduites conservant les dépdts d’hydroxydes de fer, est restée accessible. Le conduit D=E compte
quant a lui deux entrées (entrée D et entrée E) et est caractérisé par la présence de karren partialement
oblitérés par les sédiments de remplissage riches en hydroxydes de fer qui n’ont pas été intéressés
par Iactivité miniere. A proximité de I’entrée D se trouve le conduit C présentant une structure a
méandres due a la circulation d’eaux météoriques; les dépdts de terra gialla ne sont pas conservés a
I’intérieur de cette cavité (d’apres Zorzin & Allegrezza). Cette absence de remplissage riche en fer
se constate également dans la grotte B, dont I’entrée est localisée sur la face sud de la base de I’arche
naturelle. La cavité A, quant a elle, est située sur la face nord-est de ’arche. Cette grotte consiste
en un conduit d’environ 180 m de longueur qui se développe a I’intérieur des calcaires oolitiques
de San Vigilio. La cavité A a été 1’objet de nombreuses recherches géologiques, archéologiques et
faunistiques (Rossi & Zorzin, 1993 ; Bertini et al., 2016; Cavallo et al., 2016; Fabbri et al., 2017;
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Gonzato et al., 2017). A partir des années 1960, jusqu’aux années 1990, des fouilles ont été menées
dans les dépdts du quaternaire présents a Ponte di Veja et en particulier dans la grotte A. Elles ont
permis d’identifier des industries lithiques du Paléolithique moyen et supérieur (Broglio et al., 1963;
Barfield & Chelidonio, 1993 ; Chelidonio, 1993). Des restes d’Ursus spelaeus ont été également dé-
tectés dans la cavité, raison pour laquelle la grotte est connue aussi sous le nom de "Grotte de I’ours".
D’un point de vue géologique le conduit est caractérisé par la présence d’un remplissage volcanique
résultant de I’injection de magma basaltique dans une fracture établie antérieurement a la formation
de la paléocavité karstique A. Ce dyke de basalte traversait également la cavité principale de Ponte
di Veja du sud au nord avant I’effondrement au Pléistocéne, puis le conduit D=E suivi du secteur de
I’entrée de la grotte G. Suite a I’effondrement le dyke ne s’est conservé que dans les cavités A et
D=E. Dans les années 1990 le remplissage basaltique a été daté par Rossi et Zorzin selon la méthode
K/Ar et obtenant la date 38.2 = 1.6 Ma (Rossi ef al., 1986 ; Fabbri et al., 2017). Suite a cette injection
de basalte qui s’est produite au cours de I’Eocene, la cavité phréatique A s’est développée au sein
des calcaires mésozoiques au contact du dyke. Le basalte, le remplissage riche en hydroxyde de fer
et les dépdts du quaternaire se sont partiellement conservés a I’intérieur de la cavité. Actuellement, la
grotte est occupée de manicre saisonniere par une colonie de chauves-souris (la plus importante de la
région de Vérone), ce qui contribue de maniere significative a augmenter les processus de corrosion
a I'intérieur de la grotte (Bertini et al., 2016).

En Décembre 2020 et Janvier 2021, des échantillons de matieres colorantes jaunes riches en fer
ont été prélevés systématiquement dans les grottes A, D=E, G et dans une niche (nommée "G1") pré-
sente dans les calcaires oolithiques et située a coté de I’entrée de la grotte G. Les prospections menées
par Giorgia Sardelli, Roberto Zorzin et Alessandra Livraghi. Les cavités B et C n’ont pas été prises
en compte car elles sont marquées par I’absence du remplissage riche en fer caractérisant les autres
conduits. Au cours de ces prospections 12 points de collecte ont été choisis. L’échantillonnage en ces
12 points a consisté en : 1) un prélevement effectué directement en paroi dans le remplissage riche
en fer (position primaire de 1’échantillon) 2) une récolte de blocs/fragments situés dans les zones
de piétinement/passage des cavités (position secondaire). Deux collectes ont été menées a bien dans
la grotte A (un en position primaire et un en secondaire), suivies de quatre dans la niche G1 (trois
points en position primaire et un en secondaire), un dans la grotte G (primaire), 5 dans le conduit
D=E (quatre en position primaire et un en position secondaire).

6.5.2.2 Sant’Andrea

Le dépot de Sant’ Andrea consiste en une cavité karstique située dans la partie orientale des Mont Les-
sini centraux, en Val d’Illasi, et autrefois exploitée pour I’extraction miniere des matieres colorantes
jusqu’aux années 1970 (mine de Pralongo) (Cavallo, 2020). Le conduit s’est développé a I’intérieur
des calcaires mésozoiques affectés dans cette zone du plateau par une forte dolomitisation secondaire
(Complexe dolomitique indifférencié). Le conduit karstique est principalement caractérisé par la pré-
sence de dépdts jaunes/oranges massifs riches en hydroxydes de fer. Une zone rouge riche en oxydes
de fer est également présente dans le conduit. Cette zone est par ailleurs marquée par la coexistence
de poches de remplissage gris-violacé. Des prospections systématiques ont été effectuées a Sant’ An-
drea en décembre 2020 (Giorgia Sardelli, Roberto Zorzin, Federica Fontana). L’échantillonnage de
matieres colorantes jaunes, rouges et grises-violacées a été effectué sur 6 points de collecte répartis le
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long de la cavité : quatre points en position primaire (directement en paroi) et deux points en position
secondaire (dans la zone de piétinement du conduit).

6.5.2.3 San Bortolo

Le dépot de San Bortolo est situé sur la localité de Selva di Progno (Val d’Illasi) a quelques km de
la cavité de Sant’ Andrea. Ce point de prospection est une coupe située en bord de route, lieu depuis
lequel il est possible d’observer des remplissages consolidés d’hydroxyde de fer dans les fractures
karstiques qui ont infiltré les calcaires mésozoiques dolomitisés (Complexe dolomitique secondaire)
(Cavallo, 2020). Ces remplissages se présentent comme des couches microlaminées jaunes de moins
d’un metre d’épaisseur ayant comblé les fractures présentes dans la roche encaissant (calcaires méso-
zoiques). Les couches riches en hydroxydes de fer ont une disposition principalement horizontale et
sont caractérisées par des plis témoignant d’une déformation plastique continue du dépdt, déterminée
par des forces de compression. L’échantillonnage de San Bortolo a été effectué par Giorgia Sardelli,
Roberto Zorzin et Federica Fontana en décembre 2020. Les matiéres colorantes riches en fer ont été
prélevées en position primaire (en paroi) en deux points de la coupe.

6.5.2.4 Ca’ Vecchi

En septembre 2021, les prospections (menées par Giorgia Sardelli, Hélene Salomon, Roberto Zor-
zin et Federica Fontana) ont infiltré la zone de I’ancienne mine souterraine Ca’ Vecchi, située sur la
commune de Badia Calavena en Val d’Illasi et exploitée jusque dans années 1970. Trés proche de
la mine de Sant’ Andrea et de la coupe bordant la route de San Bortolo, cette cavité a été ouverte
artificiellement pour I’extraction des matieres colorantes rouges et jaunes qui ont rempli les conduits
préexistants (Lazzarin & Gonzato, 2016). Ces derniers sont présents dans les calcaires infiltrés par
une dolomitisation secondaire (Complexe dolomitique indifférencié) liée aux flux hydrothermaux et
filons volcaniques (volcanisme).

L’échantillonnage des matieres colorantes jaunes, rouges et violacées riches en oxydes et hy-
droxydes de Fe de Ca’ Vecchi a été réalisé par Giorgia Sardelli, Hélene Salomon, Roberto Zorzin
et Federica Fontana. Un premier prélévement systématique a été effectué a I'intérieur de la cavité
et a permis 1’échantillonnage en position primaire (paroi) du matériel en cinq lieux différents. Trois
points de collecte ont également été choisis dans la zone boisée ol se trouve la mine. Un premier
point correspond a une ancienne maison en ruine localisée a proximité de I’entrée de la mine. Ses
murs ont été construits avec du calcaire et des matiere locales rouges riches en fer; ces dernieres ont
été échantillonnées au cours de la prospection. Le deuxieme et le troisieme prélevement ont permis
de collecter en position secondaire les d’oxydes de fer visibles dans deux coupes du dépdt de pente
au-dessus de la mine (colluvions).

6.5.2.5 Monte Serea

Le Mont Serea (commune de San Giovanni Ilarione) est situé dans la vallée d’ Alpone (Valle d’Al-
pone), dans la partie sud-orientale des Monts Lessini. Cette partie a été sujette a une intense activité
volcanique, comme en témoigne la présence d’affleurements basaltiques et produits volcanoclastiques
au sein des affleurements de calcaires datés entre le Crétacé et I’Eocene. Une activité volcanique al-
ternée avec épisodes locaux de sédimentation marine (formations carbonatées marines — marnes et
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calcaires marneux) a été enregistrée dans le graben (Alpone-Agno) délimité a 1’ouest par la faille de
Castelvero et formé durant le Paléocene supérieur. Ces dépots volcaniques et carbonatés ont été si-
gillés pendant I’Eocene inférieur et moyen par des dépodts de calcaires 2 nummulites et dépdts (boues
calcaires) riches en crustacés.

Les travaux de terrassement réalisés cette derniére décennie sur le Mont Serea pour la culture de la
vigne ont permis 1’ouverture de nouvelles fenétres d’observation ainsi que 1’acquisition de nouvelles
données sur les formations géologiques de cette zone. En particulier, la découverte et I’étude d’un
gisement formé a la fin de I’Eocéne inférieur (Yprésien supérieur) et caractérisé par des biomicrites
jaunes, riches en vertébrés fossiles et invertébrés, a mené a I’identification de trois nouvelles especes
de crustacés (Beschin et al., 2009).

En septembre 2021, des prospections sur le Mont Serea ont été menées par Giorgia Sardelli,
Hélene Salomon et Roberto Zorzin et trois points de collecte ont été choisis. Un premier prélevement,
effectué dans un terrassement réalisé récemment, a permis d’échantillonner en position secondaire les
calcaires de I’Eocene inférieur et les volcanites. Les volcanites altérées ont été également prélevées
sur un deuxieme point de collecte situé a proximité du premier. L’échantillonnage a eu lieu dans
des sondages effectués récemment par Roberto Zorzin (avant de prochains travaux de terrassement)
afin de vérifier la série stratigraphique locale. Les volcanites altérées ont été prélevées en position
secondaire dans les argiles rouges des coupes des sondages. Un dernier échantillonnage a concerné
le dépdt de I’Eocene inférieur riche en vertébrés fossiles et invertébrés. Les calcaires micritiques
caractérisés par microlaminations jaunes/orangées riches en Fe ont été prélevés.
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6.6 Projet « Chuchuwayha : Homme et Nature en Similkameen »

Emilie CHALMIN

Dans le cadre d’un projet collaboratif porté par Anita Quiles (IFAO, Le Caire Egypte, finalement
Ministere des Affaires étrangeres), je contribue a 1’étude du site orné de Chuchuwayha en m’inté-
ressant a I’identification des matieres picturales et a la recherche de sources d’approvisionnement. Il
s’agit donc de déployer la démarche mise en place avec la Pigmentotheque pour 1’appliquer sur un
site qui a la particularité de bénéficier de témoignages de la communauté d’habitants (First Nations)
dépositaires de la mémoire de ces lieux (site orné, gites de matieres premieres). En 1’occurrence, le
propriétaire du site de Chuchuwayha, Mike Alison, atteste de I’utilisation de matiéres colorantes pro-
venant du gisement de Tulameen Ochre Bluffs site a environ 40 km du site orné. Il s’agit donc dans un
premier temps de caractériser les maticres de ce gisement puis de le comparer aux matieres trouvées
sur le site archéologiques (matieres picturales et artefacts retrouvés a la fouille en stratigraphie).

RiviérefTulameen

Figure 6.16 : Vue d’ensemble du gite de Tulameen, Ochre Bluffs. Photographie et DAO : E. Chalmin

Le site ethno-archéologique de Chuchuwayha, également connu sous le nom d’Hedley cave, se
situe dans la vallée de la Similkameen, au sud et a I’intérieur de la province canadienne de Colombie-
Britannique.

Chuchuwayha se situe a quelques dizaines de kilometres de I'un des plus gigantesques affleure-
ments de matiere colorante ferrugineuse connus du nord américain, communément appelée "ochre".
Ce