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1. Introduction

1.1 Cadre de ce travail

La Mission archéologique départementale de 1'Eure (27) (MADE) a réalis¢ en
2017 une fouille archéologique préventive a Louviers (Zac de la justice). L'intervention
visait a compléter la documentation réunie lors de la phase de diagnostic et s'attachait
principalement a une occupation de I'age du Bronze. Dés I'étape préalable, la présence de
vestiges mobiliers attribués au Néolithique avait été observée mais non caractérisée.

La fouille de 2017 a révélé la présence de plusieurs structures de combustion a
pierre chauffantes. Ces vestiges posent des questions d'ordre chronologique et
fonctionnel. Il s'agissait en effet d'en préciser la datation mais aussi d'en éclairer
l'articulation avec chacune des occupations, notamment par l'interprétation de leur
fonction.

La convention établie & pour objectif de piloter conjointement cette premicre
opération commune sur les structures de combustion, sous le conseil et expertise du
CREAAH concernant cette problématique et doit servir d’opération pilote pour mettre en
place des futures modalités de coopération sur ce sujet. Plus spécifiquement, cette
convention nous a permis de collaborer autour de 1’analyse des structures de combustion
du site de Louviers en pratiquant une série d’analyses, destinées a déterminer le mode de
fonctionnement et la fonction des structures analysées. Ce travail vise a faire la synthese
de I’ensemble des données concernant ’utilisation de 1’énergie thermique pour ce site.

1.2 Problématique autour des structures de combustions découvertes a
Louviers ""Zac Cote de la Justice" (Eure).

Lors des fouilles préventives effectuées sur la Zac de la Justice plusieurs structures
de combustion ont été retrouvées dont deux sont analysées ici les structures 221 et 236.
Les datations réalisées sur charbons de bois provenant de ces structures présentent un
éventail chronologique assez large. La plus ancienne « structure 236 » livre un terminus
post quem compris entre 4911 et 4722 BC (93,4%) Néolithique ancien tandis que la plus
récente « structure 221 » indique un intervalle compris entre 4457 et 4352 (95,4%)
Néolithique moyen (Tableau n° 1). Selon les données des fouilles ces "foyers en fosse a
pierres chauffées" (autre terminologie, Marchand et al. 2009) semblent avoir été
implantés anciennement et leur principe s'étre inscrit dans la durée.

N° P : .
a . D
échantillon Opération Fait us escription Mode Masse (g)
14 AP-150 221 450 charbon direct 0,23
16 AP-150 236 456 charbon direct 0,41
Datation BP PEELENE Probabilité Sous_ L, Période Précision Code labo 813C Coyrbe_de
BC probabilité calibration
Néolithique Beta- SlECEIS 7,
5570 £ 30 4457 - 4352 95.4% X Néolithique q -28.1 %o | Reimer et al.,, 2013,
moyen 502045 )
Radiocarbon, 55-4
4911 -4722 93.4% ST «IntCall3 »,
5940 +40 95.4% - Néolithique Ne::]'zre'gue 53;347 -23.8 %o | Reimer et al., 2013,
4932 -4921 2% Radiocarbon, 55-4

Tableau n° 1 datation radiocarbone du site de Louviers



Cette problématique s’insere au sein des axes thématiques du CREAAH ou un
projet sur I’étude des structures de combustion néolithiques est développé depuis 2003 et
dont cette convention vient compléter les travaux menés préalablement sur 1’é¢tude des
structures de combustion a pierres chauffantes employant les silex. Entre ces travaux nous
pouvons évoquer le travail effectué sur le site de Les Sablins a Etaples dans le Pas-de-
calais ou au sommet et au sein de la Formation III, un sol d’occupation bien conservé a
été daté de la premicre moiti¢é du Ve millénaire : moyenne calibrée : 4400/4700 BC
(Blicquy, VSG/Cerny ?) (Philippe et al. 2011), ou encore ceux réalisés sur le site de Pézou
(Les Clos des Guez) (Leroy et al 2003, Leroy et Lecoeuvre, 2006) ou I’analyse des divers
artefacts trouvés sur le site (matériels lithique et céramique) ont fourni des ¢léments de
datation, permettant de rattacher ce site au Néolithique moyen I du Centre-Ouest, soit a
la culture du Chambon (entre ~ 4 800 et 4 200 av. J.-C.).

Ainsi, pour la période concernée dans ce rapport, nous assistons a I’émergence
d’une pratique récurrente de 1’utilisation de roches dans les gestes lié¢s a I’emploi du feu
dans des foyers de formes et tailles diverses. Selon notre propre expérience (Laporte et al
2005, March et Lemoine, 2006, Philippe et al 2006, March et al 2007, Hinguant et al 2010
Prost et al 2010, Fromont et al. 2011, Prost et al 2011, Philippe et al 2011, Lucquin et
March 2012, March et Cordero 2013, March et al 2014 , Bemilli et al, 2015 aetb ) et les
données bibliographiques (Dron et al. 2003 Vaquer et al. 2003, Marchand et al. 2009,
Treffort et Alix 2010, Toron 2017, Chopin et al 2018 ) lors de cette période les foyers
montrent une sélection des roches en fonction de leur disponibilité environnementale.
Ainsi, nous trouvons des foyers liés a 1’utilisation des granites, des gres, des silex ou des
schistes dans ces différentes formes et disponibilités depuis des galets morainiques,
fluviatiles ou cotiers, jusqu’au blocs extraits des affleurements naturels dans différentes
régions de France. Une caractéristique particuliére de ces structures pierreuses semble
étre le fait de leur présence en groupes ou batteries de structures « contemporaines » et
¢loignées des zones d’habitat identifiées comme des maisons néolithiques (Treffort et
Alix 2010) et méme complétement isolées. Ces groupements de structures peuvent étre
récurrents dans le temps avec des intervalles plus ou moins marqués (2010 Hinguant,
2011 Fromont Toron 2017) et reliés aussi a des sites rituels. Ainsi, leur isolement
fréquemment mis en évidence a la faveur des grandes ouvertures pratiquées par
I'archéologie préventive tranche avec les batteries de foyers mises en évidence sur
plusieurs sites du sud de la France comme sur le site 1 des Acilloux (Muller-Pelletier
2010) a Cournon-d'Auvergene (Puy-de-Dome). Sans forcer des comparaisons infondées
du fait entre autre de décalages chronologiques, il apparait évident que les fonctions de
ces foyers et leurs modalités de d'utilisation sont différentes. Il est donc logique de
s'intéresser a la nature de ces structures et de mettre en lumicre leurs caractéristiques.

Ces foyers pierreux dont la définition et typologie ont provoqué souvent des
difficultés suite aux problémes liés a leur étude (Hasler 2003, Vaquer et al 2003), ont été
fréquemment associé¢s aux « fours polynésiens » au sein de I’école frangaise suite aux
travaux développés en Polynésie dans les années 70-80 et leur lien avec les systémes de
reproduction sociale des sociétés mélanésiennes et des rituels liées aux « big-mens » des
chefferies, dans lesquels ces fours jouaient un role lors des cérémonies lies a la
distribution des biens et a I’organisation socio-économique (Frere Sautot, 2003 March, et
al 2003 aetb).

Des travaux récents ont associé aussi ces structures a d’autres fonctions comme la
préparations de grains, des rituels d’inhumation et des activités domestiques liées a la
cuisson indirecte des aliments. Dans les faits un réle social de ces foyers similaire a celui
pratiqué en Polynésie n’a encore jamais pu étre démontré, cependant les activités



collectives liées a des structures non domestiques et probablement rituelles semblent étre
possibles vue les dimensions de certaines structures (sud de la France, Vaquer et al 2003)
ou leur positionnement a proximité des sites rituels a haute signification symbolique
(Carnac) (2010 Hinguant, 2011 Fromont Toron 2017). Il reste encore a explorer les
évenements liées aux rites agricoles sachant que le feu a joué un réle fondamental dans
le développement de ces techniques a différents endroits du monde et que les traditions
culturelles actuelles reflétent encore ce lien originaire entre le feu et les changements
saisonniers pendant les périodes préalables aux récoltes (Gonzalez Alcantud et Buxo Rey,
1997, Pyne, 1997, 2019 )

Cependant les structures a silex du Nord-Ouest de la France n’ont pas encore été
répertoriées au sein de ces groupes et la plupart d’entre elles ont des tailles peu
importantes par rapport aux structures retrouvées avec d’autres matiéres premieres tels
que les granites ou les roches métamorphiques. Simple opportunisme ou choix délibéré
par rapport a des propriétés particulieres de tel ou tel matériau, 1'utilisation du silex dans
les foyers a pierres chauffées demeure également un point central pour ce qui est de la
gestion des ressources et de la maitrise technique par rapport a des besoins spécifiques.
Le silex présente en effet la caractéristique d'éclater a la chauffe et s'avere par nature
inapte a certaines utilisations si ce n'est a jouer le role de simple calorifére.

Ainsi, ces structures de combustion des foyers a pierres chauffées associées aux
activités humaines qu'elles soient culinaires, artisanales ou simplement destinées a la
chauffe ou a I'éclairage, sont trés fréquentes durant le Néolithique et jusqu'aux ages des
Me¢étaux. Il est donc important de pouvoir leur attribuer une fonction afin d'en éclairer leur
position dans le contexte des chaines opératoires.

Pour pouvoir répondre a ces différentes interrogations, il faut appliquer des
méthodes d’analyses comparables inter-sites et intra-sites de facon a déterminer les
similarités et différences reliées a ces différentes hypotheses. Ces méthodes sont destinées
a répondre a un certain nombre de questions permettant de reconstruire la micro histoire
de chaque structure et I’histoire du site dans son ensemble, que nous pouvons énumérer
ainsi :

. Quelle était la forme de ce foyer ?

. Quel était son mode de fonctionnement ?

. Quels ¢étaient son mode et sa durée d’utilisation ?

. Quelle était sa fonction ?

. Quelles implications sociétales avait I’emploi de 1’énergie thermique par

rapport a chaque société ?

Au-dela de la solution technique de chauffe elle-méme, le foyer constitue un
vecteur d'informations sur les relations de 'Homme a son milieu avant de fournir sur lui-
méme des informations quant a sa fonction. Ainsi dans le cadre de I’étude du site de
Louviers d’autres méthodes ont été¢ mise en place comme les analyses anthracologiques
et palynologiques qui vont contribuer a répondre aux questions préalables. En effet, les
restes anthracologiques donnent a voir l'environnement de 1'époque et certaines des bio
ressources a disposition et de fait son appropriation par les individus et peuvent fournir
des informations sur les techniques de production de la chaleur, la gestion du combustible
et sur le mode de fonctionnement des foyers . L'étude parallelement menée sur le paléosol
en partie conserve et dans lequel les foyers sont implantés permettra de les inscrire dans
un contexte plus précis et de confronter les informations environnementales issues de ces



différentes études.

Si le combustible utilis¢ fournit un détail technique et environnemental, 1'étude
des résidus organiques en fournit d'autres. L’analyse des biomarqueurs par la chimie
organique ou isotopique des matieres d'origine animale ou végétale conservée au niveaux
microscopique est susceptible de livrer des ¢léments, d'abord, sur la nature des produits
chauffés et le cas échéant sur la préparation des aliments si la structure entre dans le
domaine alimentaire comme cela a ét¢ démontré dans des travaux préalables sur des
structures similaires, puis de nous renseigner sur le paléoenvironnement venant compléter
les autres études sur la relation homme et milieu.

Un des corollaires a I'investissement dans la préparation culinaire étant entre autre
l'infrastructure disponible, ces renseignements peuvent permettre d'envisager le degré de
pérennité de l'installation. Ainsi, des résidus témoignant d'une préparation sommaire
argumenteraient davantage en faveur d'une installation fugace tandis que des résidus
témoignant de préparations plus élaborées (soupes, ragofts...) induiraient une installation
plus pérenne. L'utilisation de la céramique indispensable a certaines préparations pourrait
¢galement alimenter la réflexion sur le type d'occupation. Dans ce sens une étude
complémentaire de la méme nature que celui-ci sur les contenues des céramiques
employées viendrait a enrichir les données obtenues lors de travail.

A cela s'ajoute également la récurrence de 1'utilisation des foyers qui confirmerait
l'une ou l'autre hypothese. Les modes de cuisson en aire ouverte ou a I'é¢touffée (?) peuvent
également renseigner sur les types de produits chauffés et permettre €¢galement de ne pas
écarter trop vite I'hypothése d'une fonction non alimentaire du foyer.

En somme, s'agissant des structures de combustion rencontrées a Louviers "Zac
Cote de la Justice" ou d'autres sur des sites du secteur comme « Alizay-Igoville Port au
chanvre, Le Postel, Le Pré Rompu, Le Chéne, Le Fort, Les Limais" (Marcigny et al.
2015), il convient d'en aborder toutes les dimensions. Il s'agit ainsi de les replacer d'une
part dans leur contexte chrono-culturel et de les considérer comme des fenétres sur leur
environnement et d'autre part de déterminer les caractéristiques (constitution, typologie,
Dron et al. 2003 March et al 2003, March et al. 2014), les dynamiques internes (mode de
chauffe, utilisation(s)) et la position au sein de I'occupation afin d'en cerner la nature et la
fonction et leur mode de fonctionnement (March et al. 2014). L'objectif qui sous-tend a
cette attention consiste aussi dans I'é¢tude d'un savoir-faire maitrisé, multiple et commun
aux populations de la fin de la Préhistoire et de la Protohistoire ou des connaissances
physiques et des mises en ceuvre particulieres sont en jeu dans un but précis.

Donc 1’objet de ce travail conjoint est d’éclaircir la nature de ces structures, leur
mode de fonctionnement et leur fonctions de fagcon a définir la fonction du site et son role
au sein du mode de vie de I’époque. Pour atteindre cet objectif une série d’études
analytiques ont été déja entreprises de facon a déterminer leur processus de formation et
transformation anthropiques et naturelles pour mieux comprendre les modalités de leur
fonctionnement , comme par exemple les études palynologiques et anthracologiques (voir
Gaudin, 2019 a et b) ou I’é¢tude de roches chauffées et du fonctionnement thermique des
structures (March et al 2021). Plus particulierement en ce qui concerne ce rapport, il s’agit
d’analyser les matieres organiques contenue dans ces structures qui peuvent nous aider a
répondre a cet ensemble de questions.

1. 3 Les analyses de la matiére organique contenu dans les structures de
combustion une contribution a I’étude des comportements humains en relation avec
le feu




L’analyse des matiéres organiques contenues dans les structures de combustion
nous renseigne sur plusieurs aspects relatifs au mode de fonctionnement et la fonction de
ces structures. Lors de différentes activités pratiquées lors de la production et I’emploi de
I’énergie thermique diverses molécules organiques appartenant aux composants
organiques utilisés pour ces activités sont déposées au sein de ces structures, dont nous
pouvons citer : les combustibles de natures diverses, les différents aliments cuits, bouillis,
séchés ou rotis d’origine animale ou végétale, des maticres organiques dédiées a des
activités artisanales comme des huiles, graisses, résines et miels, utilisées pour la
préparation des colorants, mastics ; traitements des peaux et autres et méme des produits
aromatiques ou hallucinogeénes provenant des plantes liées a des activités rituelles,
comme les rituels d’inhumation, les cérémonies du passage, etc.

Ces différentes activités requierent des diverses chaines opératoires qui vont
déterminer les processus de formation des différents dépots de matiére organique que
nous pouvons retrouver au sein des structures de combustion. Ces dépots anthropiques
doivent par ailleurs pouvoir étre différentiés de la matiere organique préexistante dans le
contexte naturel ou ces activités se sont déroulées, mais encore de composants organiques
provenant des processus naturelles qui vont contribuer avec des nouveaux apports
organiques postérieurs aux occupations a constituer le contexte archéologique que nous
allons retrouver lors de nos fouilles.

Ces processus de formation donnent lieu a différents modalités de préservation de
la matiére organique que nous pouvons caractériser comme différentes signatures
chimiques constituées par des biomarqueurs moléculaires (molécules et familles des
molécules). La famille de molécules la plus étudiée au sein de notre discipline est celle
des lipides : alcanes, acides gras, di ou tri terpenes triglycérides et stérols ; dérivées de
ces processus et qui nous permettent de les identifier. Pour cela, nous employons depuis
les années 80 différentes techniques analytiques (GC chromatographie gazeuse, GC-MS
Chromatographie gazeuse spectrométrie de masse) (Baldessari et al 1987, March et
al.1989a et b, Pepe et dizabo,1989 , Pepe et al 1990, Rottlinder , 1991 Evershed et al.
1992, Evershed, 1993, March, 1995,1996,1999 March et Soler, 1999 March et al 2003a et
b), qui nous permettent de reconnaitre ces molécules et d’évaluer leur distribution.
L’analyse isotopique ¢lémentaire EA- IRMS (Analyseur élémentaire spectrométrie de
masse isotopique) et I’analyses isotopiques moléculaires (GC-C-IRMS Chromatographie
gazeuse — combustion- spectrométrie de masse isotopique ) sont venue s‘ajouter aux
techniques développées au préalable depuis les années 70 et 2000 pour comprendre
I’origine de la matiére organique que nous retrouvons au sein des vestiges archéologiques.
Le EA-IRMS a été appliqué pour analyser la chaine trophique a partir des études des
valeurs isotopiques du N15 et C13 du collagéne ainsi que pour mieux comprendre le cycle
du carbone et les relations homme et milieu (De Niro et Epstein 1978). La CG-C-IRMS
a ¢té tout d’abord appliqué aux résidus culinaires des céramiques (Evershed 2002, Copley
et al 2003, Copley et al 2005a et b, Spangerberg et al 2006, Outram et al . 2009, Gregg,
2009, Gregg et Slater 2010 Craig et al. 2011, 2012 et 2013, Lucquin et al 2016 et Colonese
et al 2017) de fagon a déterminer 1’origine des mati€res grasses retrouvées a partir de
I’analyse des acides gras et clarifier 1’origine animale ou végétale de cette famille de
lipides, pour ensuite contribuer aussi a différentier les animaux consommeés en fonction
de leur alimentation (herbivores, carnivores ou omnivores) mais aussi les aliments
d’origine terrestre ou marine. Cette technique analytique a été appliquée a 1’é¢tude des
structures de combustion de divers sites préhistoriques essentiellement pour déterminer
les valeurs isotopiques des acides gras et préciser I’origine des maticres organiques sur
différentes périodes de la préhistoire depuis le paléolithique moyen jusqu’aux périodes
modernes et dans différents contextes écologiques (March 2013, March et al 2014,



March, 2017, March et al. 2017, Garcia Piquer et al 2019)

La voie d’analyse des isotopes stables et particulierement sur le cycle du Carbone
a aussi évoluée fortement ces dernicres années avec la création de nouvelles bases de
références dans plusieurs domaines de recherche reliés a I’écologie, la biogéochimie, la
géologie et aux changement climatiques (Eglinton T. I. and Eglinton G. 2008, Bingham
et al. 2010, Krull et al. 2006, Kristen et al. 2010). Ainsi, la compréhension de la
signification de valeurs des isotopes stables §!3C pour la lecture effectuée dans le domaine
archéologique, s’est vue enrichi par des études d’un plus large variété des especes
animales et végétales vivantes ( Bi et al. 2005, Bezabih et al. 2011 ; Vogts et al. 2009)
ainsi que par I’exploration des écosystémes fortement contrastés que n’avaient pas encore
¢été étudiées (zones désertiques, zones froides , littorales maritimes et forets tempérées) et
qui peuvent servir des références pour les paléo-écosystémes concernant nos recherches
sur le passé (Badewien et al. 2015, Bush et McInerney 2015, Chikaraishi, Y., Naraoka,
2003, 2004, et 2007, H Diefendorf et al 2011, 2015, 2017 et 2021, Feakins, 2010, Gao et
al. 2015, Garcin et al. 2012 et 2014, Yadav et al. 2017). De la méme fagon, des nouvelles
¢tudes liées aux transferts des isotopes stables entre les différents tapis végétales et les
sols sous-jacents (Boom et al. 2014, Diefendorf et al 2015 et 2017), les changements de
valeurs en fonction des différents moments du cycle annuel (Keeling et al 2010, Sachse
et al.2009, Wang et al . 2018), et des processus de dégradation naturelle et transformation
de signatures isotopiques liées au processus anthropiques comme : la combustion
(Nguyen 2004, Mortazavi 2012), la cuisson ou la dégradation thermique des produis
naturels employé€s par I’homme dans les activités liées a I’emploi de 1°énergie thermique
(March et al 2017 a et b) et au processus de formation de signatures d’origine anthropique
sont venue se greffer sur cette problématique de recherche.

Cet ¢largissement des conditions de formation et de suivi du processus du cycle
du carbone s’est vu accompagné par I’amélioration des techniques existantes et
I’incorporation des nouvelles techniques pour la GC-C-IRMS. Ces améliorations ont
permis de mesurer les valeurs isotopiques moléculaires avec plus de précision permettant
d’¢étendre récemment 1’analyse isotopique des acides gras a d’autres molécules comme
les alcanes et les stéroides mais ouvrant ainsi des nouveaux champs d’information sur les
processus de formation de ces familles de lipides a travers ’analyse d’autres ¢léments
comme I’Hydrogene et ’Oxygene ( Bai et al. 2014, Chikaraishi et Naraoka, 2003 et 2007
Krull et al. 2006, Sachse et al 2009, Garcin et al. 2012, Gao et al. 2015, Feakins et al 2018
et Griepentrog et al. 2019) en plus des analyses du Carbone venant ainsi compléter les
travaux nous permettant d’analyser 1’origine et les processus de formation des matiéres
organiques retrouvées en contexte archéologique. Ces progres ont aussi amélioré la
lecture et la compréhension des mesures isotopiques « bulk » par EA-IRMS lesquelles
¢taient appliquées a d’autres domaines de notre discipline reliés a la relation entre
I’homme et son milieu.

Les grilles de lecture de ces matieres organiques proviennent donc de plusieurs
contextes interprétatifs, chimie analytique, chimie moléculaire, écologie, géochimie,
chimie du pétrole, biochimie, bio-géochimie et de 1’archéologie ainsi que de divers
travaux qui ont été développés pour la compréhension des comportements humains liés a
I’utilisation du feu dans le passé. Au sein de notre discipline nous avons établi une
méthodologie analytique et expérimentale qui conduit a la compréhension de ces
processus de formation et nous permet de construire des modeles interprétatifs qui
évoluent avec nos connaissances acquises dans le temps en fonction des processus étudiés
au sein de cette démarche. Ce travail nous a permis d’identifier des signatures chimiques
liées aux modalités de distributions des différentes familles des lipides ainsi qu’a la
présence des molécules spécifiques qui nous permettent d’affiner la nature de nos



interprétations sur 1’origine de la mati¢re organique retrouvée au sein de ces structures
qui se sont vues enrichies récemment par I’application de ces nouvelles approches.

Ainsi, la lecture des matieres organiques au sein des structures de combustion peut
nous éclairer autant sur les différentes activités développées dans ces structures, et par
conséquent leur fonctions que sur leur mode de fonctionnement, en nous fournissant des
information sur les modes de production, gestion, consommation des différentes matiéres
nécessaires a ces activités, les stratégies adaptatives de ces groupes, mais aussi sur les
modes de reproduction sociales liées a I’emploi de I’énergie thermique a travers leurs
roles dans la sphere structurale et symbolique. Au-dela de ces informations sur la culture
de chaque groupe humain dans le passé les analyses de la matiére organique nous
fournissent des informations sur le contexte naturel dans lequel ces activités se sont
déroulées et les processus taphonomiques qui ont affectés ces structures.

2. Etude analytique de la matiére organique des structures de
combustion du site de Louviers.

L'objectif de notre travail est d'étudier par des méthodes analytiques différents
échantillons des structures de combustion du site de Louviers pour mieux comprendre
leur nature, leur composition, leur mode de fonctionnement et leur fonction. Dans le cadre
de cette étude deux approches ont été pratiquées. L*étude de la composition chimique des
sols (élémentaire et cristallographique) et plus particulicrement de leur contenu
organique. Pour y parvenir nous avons appliqué la méthodologie d’analyse spécifique que
nous venons de présenter dans notre introduction pour analyser ces témoins organiques
des comportements humains liés avec le feu par GC, GC-MS et GC-C-IRMS et ainsi
déterminer leur composition et leur signification d’un point de vu archéologique.

2.1 Materiel et méthodes

La premicre partie de cette convention correspondant a cette étude était lice a la
caractérisation biogéochimique du contenu organique des sols et sédiments de
remplissage des structures de combustion pierreuses et impliqué 1’étude de 8 échantillons
d’un point de vue biogéochimique par GC-C et GC-MS et leur caractérisation isotopique
une fois I’appareil en cours d’installation au CREAAH soit installé et mise en
fonctionnement. Cette étude est susceptible de préciser la nature des produits chauffés et
le cas échéant la préparation des aliments. Au-dela, l'identification du régime alimentaire
est susceptible d'apporter des précisions sur les modalités de fréquentation, notamment
en termes de saisonnalité.

L'é¢tude des matériaux mis en ceuvre peut apporter des informations d'ordre
fonctionnel. L'utilisation du silex dans les foyers a pierres chauffées constitue un point
important, renvoyant a la gestion des ressources et a la maitrise technique. Le silex
présente en effet la caractéristique d'éclater a la chauffe et s'aveére inadapté a certaines
utilisations au-dela du rdle de calorifere.

Dans le cadre de cette premiere convention nous avons ¢tudié¢ les échantillons
provenant des sédiments recueillis dans les structures 221 et 236 appartenant au
néolithique moyen et ancien ainsi les résultats de ce premier rapport feront référence
seulement au contenu sédimentaire de ces deux structures. Pour pouvoir étudier le
contenu organique des adhérences des silex analysées il est indispensable de disposer
d’une prolongation de cette convention de fagon a obtenir le financement nécessaire pour
pouvoir effectuer ce travail qui implique un travail supplémentaire par rapport a I’analyse
de sédiments pour lequel avait été établie cette premiere convention.



Dans le temps qui nous a été permis de consacrer a cette étude suite a la pandemie,
nous avons analysé quinze échantillons (huit seulement étaient financés) des sédiments
des différentes structures sur deux foyers différents. Douze échantillons correspondants
au foyer 221 et trois échantillons correspondants au foyer 236 (Tableau n° 2 et 3). Ces
échantillons ont été choisis au sein du corpus disponible tout d’abord en fonction de leur
masse de fagon a disposer d’une quantité suffisante de sédiment et ensuite par ordre
stratigraphique pour ainsi analyser au moins un échantillon par couche stratigraphique
identifiée. L’idée de cette sélection suivant la position stratigraphique des échantillons
¢tait de pouvoir confronter les résultats obtenus entres quatre couches bien différentiées,
celle du sédiment encaissant dans lesquels les structures ont été creusées, celle des
sédiments identifiés comme des sédiments cendreux pouvant donc provenir des résidus
de combustion , puis celles du sédiment en contact avec les restes de silex chauffés de
facon a évaluer les possibles utilisations de ceux-ci; puis celles de sédiments du
comblement supérieur de chaque structure de fagon a déterminer les éventuelles
contaminations récentes suite aux comblement naturels de chaque structure analysée.
Suivre la séquence stratigraphique devrait ensuite nous permettre d’évaluer les
phénomenes de migrations verticales et possibles contaminations entre les différentes
phases sédimentaires.

Finalement, et méme si cela excédait les limites du contrat (8 échantillons), nous
avons sélectionné d’autres échantillons appartenant aux mémes couches stratigraphiques
mais a des secteurs différents, de fagon a explorer les éventuelles différences en
composition de matieére organique par secteur au sein d’'une méme couche de la structure
221 qui a été échantillonné de fagon plus compléte que la structure 236 de fagon a explorer
méthodologiquement la pertinence de la prise des échantillons au sein d’'une méme
couche de fagon a pouvoir évaluer la représentativité de la sélection effectué.

Cette analyse approfondie a pu étre pratique donc essentiellement sur la structure
221 vu le faible nombre d’échantillons dont nous disposions de la structure 236 ainsi que
I’absence de sédiments provenant des cendres et du sédiment du comblement pour cette
structure. Cependant disposer des échantillons d’une deuxiéme structure nous a permis
d’effectuer une série de comparaison que nous inclurons dans ce rapport quand ils seront
pertinents.

Ne° | Fait SD lettre | US | Description Nature lzflzlgs)s Conditionnement

7 |221 1/4 SO L 428 | sédiment comblement supérieur | 150 aluminium dans sachet plastique

10 | 221 1/4 SE E 428 | sédiment comblement supérieur | 170 aluminium dans sachet plastique

13 | 221 1/4 SE H2 448 | sédiment sédiment au contact 255 aluminium dans sachet plastique

14 | 221 1/4 SE 12 448 | sédiment sédiment au contact 310 aluminium dans sachet plastique

22 | 221 1/4 SE 449 | sédiment sédiment au contact 545 sachet plastique

24 | 221 1/4 SO N2 449 | sédiment sédiment au contact 190 aluminium dans sachet plastique

26 | 221 1/4 SO 449 | sédiment sédiment au contact 560 sachet plastique

30 | 221 1/4 NO G2 450 | sédiment couche cendreuse 180 aluminium dans sachet plastique

31 | 221 1/4 SE R2 450 | sédiment couche cendreuse 190 aluminium dans sachet plastique

34 | 221 1/4 NE K 7 sédiment encaissant 295 aluminium dans sachet plastique

35 | 221 1/4 SE B3 2 sédiment encaissant 125 aluminium dans sachet plastique

36 | 221 1/4 SO C3 2 sédiment encaissant 160 aluminium dans sachet plastique
Tableau n° 2 Liste des échantillons de la structure 221

N° [ Fait [SD | lettre | US Description | Nature Masse (g) | Conditionnement

38 (236 [1/2S |52 456 sédiment sédiment au contact | 130 aluminium dans sachet plastique




39 1236 (12N 457 sédiment sédiment au contact | 155 aluminium dans sachet plastique

40 | 236 [1/2S |53 2 sédiment encaissant 185 aluminium dans sachet plastique

Tableau n°3. Description des échantillons analyses

Structure 221
+ +
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Plan n° 1 structure 221 séquence de fouille et coupe stratigraphique (Cliche V. Dartois MADE avec modifications)

2.1.1 Le Fover 221 (Neéolithgiue moyen)

Pour cette structure nous avons analysé, un total de 12 prélévements :

. Deux (2) prélevements de sédiment appartenant a la couche de
comblement supérieur correspondants a I’unité stratigraphique 428 (n°7 et 10) provenant
de deux quarts de la structure : SO et SE.

. Deux (2) prélevements de 1'unité stratigraphique 448 (n°13 et 14)
provenant du sédiment au contact avec les silex provenant du quart SE.
. Trois (3) prélevements de la couche 449 caractérisée par des éclats de silex

brilé dans une matrice limoneuse brun gris dont 7 (n°22; 24 et 26 ) provenant du
sédiment au contact avec les silex provenant de deux quarts de la structure : SO et SE.

. Deux (2) prélevements de la couche 450 constituée par un limon gris a noir
cendreux a charbonneux avec présence de quelques éclats de silex brilé, ces deux
prélévements provenant des sédiments de la couche cendreuse du quart NO et SE (n°30
et 31)

. Un (1) prélevement (n°34) de la couche 7 paléosol/couche archéologique,
limoneux, de coloration gris-jaune a orange a plages plus claires, a caractére massif avec
des nombreuses vésicules, peu bioturbé et présentant quelques nodules Ferro-
manganiques (1-2 mm), quelques charbons (3 mm) (Plan n° 1 et Fig.4).

L’ensemble de ces prélévements a fourni 253 roches (19318,30 gr) et 25420
esquilles (2747,97 gr). Qu’ont été étudiées dans le précedent rapport ( March et al 2021)



et qui pressentaient des adhérences de matic¢re organique et qui seront é¢tudiées une fois
fini la premicre étape de cette convention que nous avons consacré a I’étude du contenu
organique des sédiments

US 428
US 448
US 449
US 450 30
us7 34
us2
NO NE . . P
so SE échantillons de sédiments
US428 7 10
US 448 13-14
US 449 24-26 22
US 450 31
us7 |
us2 36 [ 35

Figure n° 1 : La répartition de prélévements des sédiments du foyer 221 en fonction des US et des secteurs
de la structure

2.1.2 Le Foyer 236 (néolithique ancien)

Pour cette structure ( Plan n°® 2 et Tableau n° 5) nous disposions seulement de
quatre échantillons dont trois ont été étudiés :

. Un échantillon de sédiment provenant du remplissage du foyer et
appartenant a la couche de sédiment au contact avec les silex et a 1’unité stratigraphique
456 (n° 38) constituée par des blocs ( galets) , cailloux et éclats de silex, plus ou moins
briilés dans une matrice limono-argileuse brun gris homogene et compacte avec présence
de quelques fragments de charbon il est a signaler que cette couche présentait des blocs
plus volumineux en couronne du co6té sud.

. Un autre échantillon provenant aussi au sédiment au contact avec les silex
correspondant a 1’unité stratigraphique 457 (n°39). Cette unité stratigraphique était
constituée par un limon cendreux a charbonneux avec présence de quelques cailloux de
silex et une quantité importante d’éclats. Au sein de cette couche des zones plus rubéfié¢es
sont identifiables au sud-est et au nord-ouest accompagnées d’une quantité plus
importante de petits éclats.

. Finalement un troisiéme échantillon du sédiment provenant du sédiment
encaissant de I’unité stratigraphique n°2 ( n°40) correspondant a I’horizon BT. Il s’agit
d’un luvisol dégradé, limono-argileux, de coloration orange-brun, présentant des formes
prismatiques, avec des faces sombre des agrégats et taches Ferro-manganiques en partie
supérieure, peu bioturbé et contenant des radicelles et quelques petits graviers de silex.

. Les échantillons 38 et 40 provenaient de la moitié sud de la structure tandis
que I’échantillon 39 provenait du la moitié nord.

Bien évidemment, cet échantillonnage provenant des couches du néolithique
ancien est moins représentatif que celui analysé pour la structure 22. Nous manquons des
données du comblement et d’autres couches internes que la couche de contact. Les
données présentes ici pourront étre donc considérées seulement a titre comparatif et
informatif sur le contenu des échantillons étudiés et comme un complément des
informations obtenues pour la structure 221.

Au sein de ces échantillons nous avons retrouvé 1 seule roche au sein du
prélévement n°38 appartenant a la US 456 correspondante a la concentration des roches
supérieures de cette structure. Comme pour la structure 221 certains des fragments de



cette roche présentaient des adhérences organiques. Cet échantillon contenait aussi le plus
grand nombre d’esquilles retrouvées au sein de ces échantillons analysés auparavant de
cette couche (March et Rodriguez Loredo, 2021).

Foyer 236

37,38,40

S5 sédiment charbonneux - Charbon
Sédiment cendreux Chauffe
Tl silextres fracturé K Prélevement

456 : blocs, cailloux et éclats de silex + ou - brllés dans une matrice limono-argileuse brun
gris homogeéne et compacte avec présence de quelques fragments de charbon
N.B.: présence de blocs plus volumineux en couronne du c6té sud

457 : limon cendreux a charbonneux avec présence de quelques cailloux de silex et une
quantité importante d'éclats, des zones plus rubéfiées sont identifiables au sud-est et au
nord-ouest accompagnées d'une quantité plus importante de petits éclats.

458 : limon argileux orangé hétérogéne marqué par des stigmates de percolation avec la
couche 457, présence de langues de limons cendreux a charbonneux et ponctuellement
de petits éclats de silex.

2: horizon BT, luvisol dégradé, limono-argileux, orange-brun, prismatique, face sombre des
argégats, taches ferro-manganiques en partie supérieure, peu bioturbé, radicelles,
quelques petits graviers de silex

7 : paléosol/couche archéologique, Limoneus, gris-jaune a orange a plages plus claires,

massif a nombreuses vésicules, peu bioturbé, quelques nodules ferro-manganiques (1-2
mm), quelques charbon (3 mm)
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Plan n° 2 : structure 236 et coupe stratigraphique (Cliche V. Dartois MADE avec modifications)

Foyer 221 236
Prélévement de galets 5 1
Prélévement de sédiment au contact 12 2
Prélévement de sédiment encaissant 4 1
Colonne micromorphologique non oui
Détermination anthracologique oui oui

Datation radiocarbone

4457-4352 cal BC (95,4%)

4911-4722 cal BC (93,4%)

Evaluation carporestes négatif négatif
Test palynologique oui oui
Fouille quart moitié
Relevé plan oui oui
Relevé coupe oui oui
Clichés oui oui
Photogrammétrie oui oui
Orthophotographie oui oui

Tableau n°4. Liste des prélévements du site de Louviers et descriptive synthétique des méthodes de fouille et études

analytiques effectues sur ces prélévements




N° | Fait SD lettre | US | Description Nature M (g) Conditionnement

1 | 221 | 1/4NO B 428 sédiment comblement supérieur 85 aluminium dans sachet plastique

2 | 221 | 1/4NO C 428 sédiment comblement supérieur 120 | aluminium dans sachet plastique

3 | 221 | 1/4NO D 428 sédiment comblement supérieur 105 | aluminium dans sachet plastique

4 | 221 | 1/4NE H 428 sédiment comblement supérieur 90 aluminium dans sachet plastique

5 | 221 | 1/4NE | 428 sédiment comblement supérieur 115 | aluminium dans sachet plastique

6 | 221 | 1/4NE J 428 sédiment comblement supérieur 135 | aluminium dans sachet plastique

7 | 221 | 1/4S0 L 428 sédiment comblement supérieur 150 | aluminium dans sachet plastique

8 | 221 | 1/4S0 M 428 sédiment comblement supérieur 125 | aluminium dans sachet plastique

9 | 221 | 1/4S0 N 428 sédiment comblement supérieur 105 | aluminium dans sachet plastique

10| 221 | 1/4SE E 428 sédiment comblement supérieur 170 | aluminium dans sachet plastique

11| 221 | 1/4SE F 428 sédiment comblement supérieur 80 aluminium dans sachet plastique

12| 221 | 1/4SE G 428 sédiment comblement supérieur 135 | aluminium dans sachet plastique

13| 221 | 1/4SE H2 448 sédiment sédiment au contact 255 | aluminium dans sachet plastique

14| 221 | 1/4SE 12 448 sédiment sédiment au contact 310 | aluminium dans sachet plastique

15| 221 | 1/4S0 z 448 sédiment sédiment au contact 150 | aluminium dans sachet plastique

16 | 221 | 1/4NO 448 | galets S"?:agr‘::;ii e 3945 sachet plastique

17 | 221 | 1/4NE 448 galets S”?r)'(a;l’r]::;ii et 4710 sachet plastique

18 | 221 | 1/450 448 | galets silex chauffé et 3675 sachet plastique
fragmenté

19| 221 | 1/4SE 12 449 sédiment sédiment au contact 105 | aluminium dans sachet plastique

20 | 221 | 1/4SE K2 449 sédiment sédiment au contact 105 | aluminium dans sachet plastique

21| 221 | 1/4SE L2 449 sédiment sédiment au contact 135 | aluminium dans sachet plastique

22 | 221 | 1/4SE 449 sédiment sédiment au contact 545 sachet plastique

23 | 221 | 1/4S0O M2 449 sédiment sédiment au contact 190 | aluminium dans sachet plastique

24 | 221 | 1/4SO N2 449 sédiment sédiment au contact 190 | aluminium dans sachet plastique

25| 221 | 1/4S0O 02 449 sédiment sédiment au contact 300 | aluminium dans sachet plastique

26 | 221 | 1/4SO 449 sédiment sédiment au contact 560 sachet plastique

27 | 221 | 1/4NE 449 sédiment sédiment au contact 370 | aluminium dans sachet plastique

28 | 221 | 1/4NE 449 galets S”?r)'(a;l’r]::;ii et 7790 sachet plastique

29 | 221 | 1/4NO 449 galets S”?r)'(a;l’r]::;ii et 5715 sachet plastique

30 | 221 | 1/4NO G2 450 sédiment couche cendreuse 180 | aluminium dans sachet plastique

31| 221 | 1/4SE R2 450 sédiment couche cendreuse 190 | aluminium dans sachet plastique

32| 221 | 1/4NE S 450 sédiment couche cendreuse 145 | aluminium dans sachet plastique

33 | 221 | 1/4NO A 7 sédiment encaissant 425 | aluminium dans sachet plastique

34 | 221 | 1/4NE 7 sédiment encaissant 295 | aluminium dans sachet plastique

35| 221 | 1/4SE B3 2 sédiment encaissant 125 | aluminium dans sachet plastique

36 | 221 | 1/4SO Cc3 2 sédiment encaissant 160 | aluminium dans sachet plastique

N° | Fait | SD | lettre | US | Description Nature M (g) Conditionnement

37| 236 | 1/2S 5.1 456 galets silex chauffé et fragmenté | 515 aluminium dans sachet plastique

38| 236 | 1/2S 5.2 456 sédiment sédiment au contact 130 aluminium dans sachet plastique

39| 236 | 1/2N 457 sédiment sédiment au contact 155 aluminium dans sachet plastique

40 | 236 | 1/2S 53 2 sédiment encaissant 185 aluminium dans sachet plastique

41| 236 | 1/2S 4_586 sédiment micror’rfglropr;r;Togique X aluminium dans sachet plastique

Tableau n°5. Liste des prélévements du site de Louviers et descriptive synthétique des méthodes de fouille et études
analytiques effectues sur ces prélévements



2.1.3 Extraction, séparation et analyse des échantillons

Les sédiments correspondants aux échantillons ont été collectés sur le site, avec
des cuilleres stériles, et placés dans des feuilles d'aluminium avant d'étre stockés dans des
sacs en plastique pour éviter la contamination par des plastifiants.

Les échantillons ont été extraits deux fois avec 60 ml a 300 ml (en fonction du
volume) d'une solution de chloroforme / méthanol (2: 1) par ultrasonication pendant 90
min a 40 ° C. La solution obtenue (38% et 43%, poids d'extrait sec, poids total de
I'échantillon) a ensuite été séparée selon la méthode de McCarthy et Duthie (1962) par
chromatographie sur colonne sur gel de silice imprégné de potasse (10 g). Les composés
neutres ont été €lus en premier avec de I'éther éthylique (100 ml). Les composés acides,
¢lués avec de 1'acide formique a 2% dans de I'éther (100 ml) ont été dérivés dans leur ester
méthylique par traitement avec du chlorure d'acétyle dans une solution de méthanol
pendant 20 min a 80 ° C. La fraction neutre a ét¢ encore séparée selon le groupe
fonctionnel par chromatographie sur colonne (5 g de silice) en quatre sous-fractions par
¢lution avec 50 ml de mélanges heptane / éther de polarité croissante (1: 0, 3: 1, 1: 1,
0 :1). Chaque sous-fraction contient respectivement des hydrocarbures, des cétones et des
alcools. La séparation de la fraction neutre a permis une meilleure identification des
composants mineurs.

Méme avec les précautions prises certains €chantillons présentés dans cette étude
contiennent une contamination par plastifiants. Ainsi, pour vérifier 1’origine des ces
contaminations des blancs de laboratoire ont €té régulicrement analysés afin de tester
'absence de contamination au laboratoire des extraits de matiére organique obtenus. Nous
avons donc pu déterminer qu’il existait au préalable une contamination par plastifiants
provenant du site celle-ci pourrait provenir ou d’un badge de protection ou bien des
contaminations du systéme agraire avec des traces de micro plastiques phénomene de plus
en plus récurrent dans la nature.

Les quatre sous-fractions de lipides obtenues et la fraction acide ont ensuite été
analysées par GC (chromatographie en phase gazeuse) et chromatographie en phase
gazeuse couplée a la spectrométrie de masse (GC / MS). Les composés ont ét¢ identifiés
par leur temps de rétention dans le GC, leur mode¢le de fragmentation dans le MS et en
faisant correspondre leurs spectres de masse aux spectres de référence de la littérature ou
des bibliotheques (NBS75K et Wiley).

2.1.4 Analyse GC (Chromatographie gazeuse):

Les analyses GC ont été effectuées avec un appareil Hewlett Packard (série HP
6890) équipé d'un détecteur FID a une température de 250 °© C et avec une colonne
capillaire apolaire DB1-MS 100 % diméthylpolysiloxane, de 0,25 mm de diamétre
interne , 60 m de longueur, 0,25 um d'épaisseur de phase). De I'hélium a été utilisé comme
gaz vecteur (débit de 1 ml / min). L'injection s'est faite en méthode splitless a une
température de 250 ° C. La température du four a ét¢ augmentée de 40 ° Ca300°Ca4°
C min-1 et maintenue pendant 30 minutes a 300 ° C.

2.1.5 Analyse GC-MS (Chromatographie gazeuse spectrométrie de masse):

Les analyses GC / MS ont été effectuées avec un appareil Hewlett Packard (HP
5735 couplé a un détecteur sélectif de masse quadripolaire HP 5973) équipé d'une colonne
capillaire colonne capillaire apolaire DB1-MS 100 % diméthylpolysiloxane, de 0,25 mm
de diametre interne , 60 m de longueur, 0,25 pum d'épaisseur de phase). La
chromatographie est réalisée dans les mémes conditions que pour l'analyse GC. La MS a
été opérée en mode choc ¢lectronique a 70 eV, température source de 250 ° C, courant



d'émission de 1 mA et détection d'ions multiples avec une gamme de masse de 40 a 800
amu.

2.1.6 Procédure d’ldentification de molécules et Analyses mathématiques et
statistiques pratiqués

Cette analyse s’est centrée sur plusieurs familles des lipides. Les acides gras
saturés, insaturés et ramifiés, les alcanes linaires et les stérols ont été étudiés.

L’identification et quantification des molécules ont été¢ obtenues via les logiciels
MSD CHEM et HP CHEM utilisant les bibliotheques NIST et les spectres de nos
collections de référence de produits naturels et expérimentaux (d’origine anthropique).
La quantification des concentrations en pg/g est effectué a partir de I’analyse standards

de mélanges a concentration connue et variée des familles de molécules analyses alcanes
acides gras et stérols (SIGMA-ALDRICH ET SUPELCO)

La quantification des molécules est effectuée a partir des courbes de correction
massique construites avec des étalons par famille de molécules injectées a différentes
concentrations sur la méme colonne donnant lieu a une facteur de correction en fonction
du type de molécules, de la longueur des chaines moléculaires et de leur concentration
respective.

Les analyses mathématiques et statistiques des données chimiques sont réalisées
a I’aide des programmes informatiques variés Excel, Past, JMP. Les analyses factorielles
par composantes principales ont été réalisées suivant la covariance ou la corrélation des
composants (Acides gras et Alcanes) de nos échantillons. De la méme fagon, nous avons
appliqué diverses méthodes statistiques et mathémathiques (Statistiques €lémentaires,
Tests de corrélations, analyses Bi-varies, AFC, ACP, Classifications hiérarchiques, Index
CPI OEP, ACL, etc. ainsi que des modélisations mathématiques tels que différentes types
de régressions et autres pour I’analyse de nos données.

2.1.7 Analyses GC-C-IRMS (Chromatographie gazeuse- Combustion-
spectrométrie de masse isotopique)

Ces analyses ont été¢ pratiquées hors du cadre de cette convention de fagon a
obtenir des nouvelles informations concernant nous aidant a mieux comprendre les
origines des molécules organiques analysées tout en nous permettant d’améliorer nos
inférences en ce qui concerne autant les activités anthropiques développées au sein de ces
structures que leur contexte paléo environnemental. Cette analyse a été pratiquée a titre
exploratoire sur deux familles de molécules les alcanes et les acides gras saturés ce qui
est une premiere pour I’archéologie de structures de combustion pierreuses du
néolithique .

La teneur en carbone 13 des acides palmitique (C16:0) et stéarique (C18:0) sous
leur forme d'ester méthylique d'acide gras (FAME) et des alcanes linéaires (C27, C29, et
C31) a été déterminée par spectrométriec de masse par I’équipement anthrovision
(Platteforme LAGO CREAAH - CPER-Buffon) constitué par un chromatographe en
phase gazeuse , combustion et spectrométrie de masse a rapports isotopiques (GC-C-
IRMS) sur un HP7890B (Agilent Technologies, Hewlett Packard) interfacé avec un
spectrometre de masse a rapport isotopiques Vision Isoprime (Elementar, Manchester,
Royaume-Uni). En bref, (voir plus en détail dans la figure 2) le courant d'effluent de la
colonne capillaire GC pénetre dans un four de combustion ou les composés sont briilés
quantitativement en CO2 et en eau. L'eau est ensuite retirée du flux porteur a I'aide d'un
piege cryogénique et le CO2 dérivé de I'échantillon est ensuite analysé dans I'IRMS de
haute précision pour sa teneur en carbone 13 (8!3C). Dans les deux systémes, les



températures dans l'interface et le four de combustion ont été réglées a 300° C et 840° C
respectivement et le gaz vecteur (He) a été réglé a un débit constant de 1 ml / min.
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Fig. 2. Schéma de fonctionnement du systéme de GC- C- IRMS Anthrovision elementar isoprime CREAAH

La séparation des esters méthyliques d'acides gras et des alcanes a été réalisée sur
une colonne capillaire DB1-MS 100 % diméthylpolysiloxane, de 0,25 mm de diametre
interne , 60 m de longueur, 0,25 pm d'épaisseur de phase). En fonction des concentrations
des FAME (dilution 1 ml) et des alcanes (dilution ; 0,15 ml) , les échantillons ont été
injectés en mode fractionné ou sans division et analysé€s au moins en triple pour les acides
gras et en double pour les alcanes.

Dans cette ¢tude, les meilleures conditions chromatographiques étaient les
suivantes: la température de l'injecteur était de 280° C, la colonne a ét¢ maintenue
isotherme a 40° C pendant 1 min aprés l'injection, puis la température a €té augmentée a
300° C a 4° C/ min, ou elle reste stable pendant 30 minutes.

La composition isotopique stable du carbone est rapportée dans la notation
conventionnelle delta par mil (8'*C %o), exprimée par rapport au standard international
Vienna Pee Dee Belemnite (V-PDB) via 1'équation suivante avec 1’aide du logiciel ION-
OS spécialement congue pour effectuer 1’analyse de ces rapports Fig . n° 3:

. l3C : l3C .
8“(' Yeo= = /| 5= — 1| x 10°
12c 12
sample PDB

Fig. n°3 équation de calcule des valeurs isotopiques par rapport aux standards Internationaux

Cet ¢talonnage se fait via I’injection d’un gaz de CO2 de référence connecté au
systeme IRMS pour introduire directement dans la source 2 impulsions au début et a la
fin de chaque détermination isotopique. Les analyses ont toutes été effectuces a l'aide du
logiciel ION-OS pour Isoprime (version 4.5). La répétabilité et la précision des
impulsions de gaz de référence dans chaque essai ont été meilleures que la spécification
0,3 %o du systéme. La teneur en 8'3C, du CO2 de référence a été précédemment calculée
via une étude comparative inter-laboratoires utilisant 6 standards différents analysés dans
20 laboratoires soit avec des systemes EA-IRMS ou GC-C-IRMS.



Les valeurs 6'*C des FAMES ont été corrigées pour tenir compte modification du
contenue en Carbone des acides gras suite a ’emploi du réactif de méthylation. Ce
décalage isotopique a été calculé par une équation de bilan massique:

8"*CFAME = fFA §'*CFA + fMeOH §'*CMeOH

ou 8")CFAME, 33CFA et 3'3CMeOH sont les compositions isotopiques de
carbone de I'ester méthylique d'acide gras, de I'acide gras et du méthanol utilisé pour la
méthylation de l'acide gras, respectivement, et fFA et fMeOH sont les fractions de
carbone dans l'ester méthylique d'acide gras en raison de la chaine alcanoique et du
méthanol, respectivement. Dans ce cas, les valeurs pour FA sont 16/17 pour C16:0 et
18/19 pour C18:0. La teneur en carbone 13 du méthanol a été analysée par EA-IRMS
(CA1500 NC Elemental Analyzer, Carlo Erba, Milano, Italie / spectrométre de masse a
rapport isotopique Isoprime, GV Instruments, Manchester, Royaume-Uni):

81*CMeOH = —40,5 %o (n =5, SD = 0,3 %o).

Enfin, la précision analytique quotidienne et a long terme de notre systéme GC-
C-IRMS a ¢été vérifiée par l'injection d'un mélange interne de FAME (Sigma Aldrich
Standards- SUPELCO) et des alcanes C20 a C40 (SUPELCO) ainsi dans chaque lot
d'analyse: les valeurs 8'3C pour C16: 0 et C18: 0 pour valider la répétabilité de la méthode.

3. Resultats obtenus

3.1 Concentration et distribution des lipides au sein des échantillons
analysés

Les concentrations moyennes des lipides obtenus pour les échantillons est de 1,16
(ng/g). Ces concentrations varient sensiblement entre les différents échantillons avec une
concentration minimale de 0,35 (ug/g) pour I’échantillon 221-35 provenant de
I’encaissant de la structure 221 et une maximale de 4,16 (ug/g) provenant de I’échantillon
221-26 prélevé dans le sédiment de contact avec les silex chauffés de cette structure. ). 1l
est a remarquer que nous avons noté que les concentrations différent parfois au sein de la
méme couche ce qui €tait un des objectifs du travail additionnelle que nous avons effectué
dans le cadre de ce contrat de collaboration recherche pour vérifier la signification de
I’analyses de plusieurs échantillons appartenant aux méme couches d’origine (fig. n°4).

Sommes des concnetrations des Acides gras satuérs , Alcanes, Stérols UnSFA and Branched-FA (ug/g)
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Fig. n°4 Concentrations (png/g) des lipides par échantillons du site des Louviers



La distribution moyenne par couche, tous échantillons confondus, montre des
concentrations allant du 0,16 (ug/g) pour les échantillons provenant de la couche
cendreuse (structure 221) au 0,32 (ug/g) pour la couche en contact avec les silex dont la
moyenne est fortement influence pour la trés forte concentration de la échantillon 26 de
la structure 221. (Fig. n® 5).

Pour la structure 221 étudie plus en détail la moitié¢ Ouest de la structure contenait
plus de matiéres organique que la moiti¢ Est sauf pour le comblement supérieur ou cette
situation est inversée.
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Fig. n°5 Concentrations (pg/g) des lipides selon les couches des structures du site des Louviers

A priori La faible concentration de matiere organique de la couche cendreuse
pourrait €tre en lien avec la nature de celle-ci, si elle est véritablement le fruit de la
accumulation des résidus de combustion. De méme, les sédiments en contact pourraient
étre plus riches suite a la présence des roches chauffées et a leur possibles utilisations
témoignant d’un rapport entre ces roches et des concentrations des lipides dans le
sédiment, la concentration plus faible de I’encaissant pourrait bien démontrer 1’origine
anthropique des lipides observées au sein du sédiment de contact et des couches
cendreuses. Finalement, la concentration moyenne du comblement pourrait indiquer un
apport de matiere organique d’origine naturelle récente et postérieur au fonctionnement
de structures.

Par rapport aux familles de molécules étudiées nous pouvons constater une large
dominance des acides gras saturés, suivi par les alcanes, sauf pour trois échantillons 221-
10 (comblement) 221,26 (sédiment de contact) et 236-40 (encaissant) dans lesquels les
alcanes sont majoritaires. De la méme fagon nous avons constaté 1’absence de stérols ainsi
que la présence des acides gras ramifiés dans tous les échantillons. L’absence de stérols
et la présence des acides ramifiées indiquent une activité bactérienne sur les lipides au
sein de I’ensemble étudi¢ (Fig. n°6).
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Fig. n°6 distribution de chaque famille des lipides analyses dans ce travail ( Acides gras saturés, ramifiés, insaturés,
Alcanes, et Stérols au sein des échantillons étudiés

La distribution des différentes familles des lipides étudiées au sein de chaque
structure est assez similaire en fonction des couches analysées avec un dominance des
acides gras saturés suivi par les alcanes, les acides gras ramifiées et les acides gras
insaturés, avec une légere augmentation dans la proportions des acides gras ramifiés et
une diminution des acides gras saturés pour la structure 236. Ce résultat est expliqué par
la forte concentration d’acides ramifiés au sein de ’encaissant de la structure 236. Cette
particularité de I’échantillon 236-40 explique aussi la forte concentration observée au sein
de la couche du sédiment encaissant du site (Fig. n® 7 et 8 ). Au sein de cette distribution
par couche, nous pouvons remarquer la trés forte concentration proportionnelle des acides
gras dans la couche cendreuse ainsi que dans la couche de contact ainsi que 1’inversion
de cette tendance dans la couche de comblement ou les alcanes dominent les échantillons.
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Fig. n°7 distribution de chaque famille des lipides analyses dans ce travail (Acides gras saturés, ramifiés, insaturés,
Alcanes, et Stérols au sein des structures 221 et 326
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Fig. n°8 distribution de chaque famille des lipides analyses dans ce travail (Acides gras saturés, ramifiés, insaturés,
Alcanes, et Stérols) au sein des couches sédimentaires identifiées au sein des structures de combustion 221 et 236

Cette dominance des acides gras dans les couches associées a 1‘activité
anthropique, la présence des roches chauffées et la présence de résidus de combustion
pourrait indiquer une origine anthropique des acides gras contenus au sein des foyers,
cependant nous constatons aussi une dominance des acides gras sur les alcanes dans les
échantillons en provenance du sédiment encaissant. Vue que les échantillons du sédiment
encaissant proviennent des échantillons prises en dessous des foyers ceci pourrait
indiquer une contamination anthropique du substrat par les restes de matieére organique
déposés dans les structures lors de leur activité.

L’absence des stérols préserves au sein de I’ensemble des échantillons analysées
indique une forte dégradation de la matiére organique sur ce site.

3.2 L’état de conservation des échantillons :

Pour les alcanes et les acides gras saturés 1’état de conservation est analyse a partir
de I’application du CPI (Carbon Préférence Index ) (March et al. 2017). Cette formule
permet I’analyse de la dégradation de ces familles moléculaires a partir du rapport existant
entre les molécules paires et impaires de ces deux familles de lipides (fig. 9) Ces données
permettent de déterminer de facon indépendante la conservation des €échantillons pour ces
deux familles moléculaires et viennent compléter les observations préalables suite a la
présence des acides ramifiées indiquant une activit¢ bactérienne pour certains
échantillons ainsi que I’absence de stérols. Il faut noter que ces molécules linéaires ont
un comportement complétement différent des acides insaturés ramifiés et des stérols en
ce qui concerne leur dégradation vu qu’elles sont moins facilement dégradables par les
bactéries suite a leur absence de double liaisons et ramifications, et résistent mieux aux
changements vu aussi 1’absence dans leur compostions des fonctions (OH). Plus les
valeurs du CPI sont faibles (proches de 1) plus un échantillon est dégradé.
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Fig. 9 Carbon preference Index (March et al. 2017).

Les échantillons analyses présentent en général un bon état de conservation des
acides gras et des alcanes « tant tous supérieurs a 1,3 pour les alcanes et a 2,6 pour les
acides gras.

Les échantillons les plus dégradés pour les alcanes sont les échantillons 221-10
(1,8) pris dans le sédiment de comblement et 221-26 (2) provenant du sédiment de contact
tandis que les mieux conservés proviennent du sédiment de contact et de 1’encaissant de
la structure 236, 236-38 (3,7) et 40 (3,6) (fig.6). Les alcanes de la structure 236, dont la
valeur moyenne du CPI est de 3,6 sont donc mieux conservés dans son ensemble que ceux
de la structure 221 dont la valeur du CPI moyenne est de 2,1 (fig. 7) . Il est a remarquer
ici que I’état de conservation de ces molécules analysées par couche stratigraphique
montre que 1’encaissant est le sédiment qui présente la meilleure conservation des alcanes
suivi par le sédiment de contact avec les silex chauffés, la couche cendreuse et finalement
par les sédiments du comblement. Ces résultats indiquent une plus forte dégradation des
couches supérieures un état intermédiaire pour les s€diments contenus dans le foyer et la
meilleure conservation pour le sédiment sous-jacent. De méme la couche attribué a des
cendres présent un bonne conservation des alcanes par rapport aux données obtenues
expérimentalement avec des alcanes provenant des cendres de la combustion de bois
(généralement inférieures a 1 et trés dégradés). Les valeurs moyennes des CPI des alcanes
des expériences faites avec de la graisse du cerf cuite ou en décomposition nous indiquent
des valeurs moyens de 1,02 ainsi tout semblerait indiquer que ces alcanes proviennent des
résidus d’origine végétale et faiblement dégrades.

Quant aux acides gras saturés qui sont toujours trés bien conservés la situation
s’inverse €tant les acides gras de la structure 221 mieux conservés (CPI moyen = 3,8) que
ceux de la structure 236 (CPI moyen = 2,86) (Fig 10) . La méme situation se produit lors
de I’analyse par couche stratigraphique ou les échantillons le mieux conservées sont ceux
provenant du comblement (CPI moyen = 4,79) et de la couche cendreuse (CPI moyen =
4,10) , suivi par les sédiments en contact avec les silex (CPI moyen = 3,47) et finalement
pas les sédiments de I’encaissant (CPI moyen = 3,11) (fig. 11).
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Fig. 10 Valeurs moyennes du Carbon Preference Index CPI des acides gras longs et des alcanes pour les structures
221 et 236 du site de Louviers
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Fig. 11 Valeurs moyennes du Carbon preference Index CPI des acides gras longs et des alcanes par couche
stratigraphique des structures analyses pour le site de Louviers

Les échantillons les mieux conservées sont ici 1’échantillon 221-10 (6,14) de la
couche de comblement et 1’échantillon 221-31 de la couche cendreuse (5,46.) tous les
deux présentant des valeurs assez dégradés des alcanes para rapport au bon état de
conservation général de ces molécules. Ces valeurs des CPI sont proches des graisses
animales cuites, naturelles ou des graisses en décomposition, tandis que les valeurs des
CPI des plantes naturelles sont beaucoup plus élevés et comprises entre 10 et 20 CPI selon
les parties et les especes analysées (Fig.12).
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Fig. 12 Valeurs du Carbon preference Index des acides gras et des alcanes pour les échantillons des structures 221 et
236 du site de Louviers

Les valeurs de corrélation des CPI entre ces des familles de molécules semblent
étre indépendants avec une tendance a une corrélation négative -0,51, la corrélation des
concentrations entre ces deux familles était par contre avec une tendance positive 0,66
tout étant inférieure au seuil de signification qui devrait €tre supérieur au -0 ;75 ou majeur
a 0,75. Tout ceci semble indiquer des processus de formation différents pour ces deux
familles de molécules. La corrélation du CPI avec la masse des autres familles de
molécules tels les acides gras insaturés ainsi que les acides gras ramifiés n’est pas non
plus significatif. 11 est intéressant de remarquer un faible tendance -0,40 a la présence des
valeurs du CPI plus faibles pour les alcanes lors d’une présence importante des acides
gras insaturés ainsi qu’une légére augmentation de celui—ci en présence plus fortes
concentrations des ramifies, des relations qui pourraient étre étudiés a 1’avenir lors d’un
travail expérimental.

Les proportions d’acides insaturés qui pourraient nous indiquer autant une bonne
conservation des lipides végétaux que une contamination récente des échantillons sont
trés faibles au sein de I’ensemble des échantillons étant méme absents de certaines d’entre
elles comme les couches du sédiment de contact avec les silex de la structure 236. Par
ailleurs ceux -ci présentent une corrélation positive avec la présence des acides ramifiés
fruits de la dégradation bactérienne (r= 0,88) que est aussi faible mais dont la
concentration massique 0,17 pg/g représente presque le triple des valeurs observées pour
les acides insaturés 0,06 ug/g ( rapport nug/g UNSFAME/BRAFAME = 2,94). Ces
données nous confirment une certaine dégradation bactérienne des échantillons qui peut
accompagner les dégradations liées a la combustion.

3.3 L’analyse par familles des molécules : Analyse moléculaire des alcanes

La distribution des concentrations des alcanes lin€aires nous permet de obtenir,
autant des données sur la préservation de la matiére organique au sein des échantillons
comme nous venons de le présenter a travers 1’analyse du CPI, qu’un apercu des lipides



provenant des cires cuticulaires des plantes. Les échantillons du site de Louviers
possedent des faibles quantités d’alcanes dont les concentrations sont presque toujours
inférieures a 1 pg/g a ’exception des deux échantillons 1’échantillon 221-10 et 221-26
qui possedent des plus fortes quantités ce qui rende ces échantillons assez particuliéres au

sein de I’ensemble étudi¢ contenant de plus fortes quantités de lipides d’origine végétale
(fig.13).
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Fig. 13 Concentration des alcanes par échantillon au sein des structures 221 et 236 du site de Louviers

Les concentrations des alcanes par couche montrent une plus forte concentration
décroissante des alcanes a partir de la couche du comblement supérieur, la couche de
contacte et la couche « cendreuse » puis une concentration 1égerement plus forte dans
I’encaissant que dans cette derniere au sein de la structure 221, tandis que les proportions

entre la couche de contact et celles de I’encaissant sont similaires pour la couche 236 (fig.
n°14).
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Fig. 14 Concentration des alcanes par couche au sein des structures 221 et 236 du site de louviers

La distribution des chaines longues et courtes au sein de cette famille de lipides
nous donne une information importante. Tous les échantillons analysés présentent de tres
faibles proportions d’alcanes de courte chaine (fig. n°15). Ces alcanes sont
caractéristiques des dégradations thermiques des lipides ce qui nous indiquerait que les
restes de combustibles au sein de ces €chantillons sont assez faiblement représentés. Si
on analyse leur répartition de fagon isol¢ des alcanes longs nous pouvons constater que
méme s’ils sont faiblement représentés ils sont plus représentés de fagcon décroissante au
sein des couches de sédiment en contact, de la couche cendreuse et 1’encaissant de la



structure 221 que dans la couches du comblement de cette méme structure. Pour la couche
236 la situation s’est inversé entre la couche de contacte et celle de I’encaissant les alcanes
courts étant plus concentrés dans cette dernic¢re (fig. 16). Ainsi nous pouvons conclure
que méme si faiblement représentées ces alcanes sont plus présentes dans les couches

liées aux processus de combustion et dégradation thermique que dans ceux du
comblement de la structure.
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Fig. 15 Concentration des alcanes de courte <C20 et longue chaines >C20 par échantillon et par couche au sein des
structures 221 et 236 du site de Louviers
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Fig. 16 Concentration des alcanes de courte <C20 par couche au sein des structures 221 et 236 du site de Louviers

La distribution des chaines des n-alcanes nous montre un décalage des chaines
carbonés trés important vers les longues chaines par rapport au courtes dans tous les
échantillons analysés (fig. 17). Cela vient confirmer une bonne conservation de cette
famille des lipides mais aussi la prédominance des déchets provenant des cires
cuticulaires des plantes au sein de ces molécules. L’alcane en C31 est dominant pour 10
des échantillons étudiés (66 %). Quatre échantillons (26%) présentent des légeres
dominances en C29 comme par exemple I’échantillon 10 du comblement I’échantillon 22
du sédiment de contact, ainsi que I’échantillon 34 de I’encaissant de la structure 221 tandis
que seul I’échantillon 26 du sédiment de contacte de la structure 221 est dominé par C27
(6%). Les trois échantillons de la structure 236 sont assez similaires entre elles ce qui
résume la variabilit¢ dans la distributions des alcanes longs et leur compostions a la
structure 221 (fig. 17, 18, 19 et 20)
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Fig. 17 Distribution des n-alcanes par échantillon de la structure 221 du site de Louviers
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Les données expérimentales des transformations des signatures lipidiques des
alcanes dans les sols suite a leur exposition a la chaleur indiquent que la distribution des
alcanes naturels se modifie par une augmentation des alcanes de chaines paires et une
déplacement de la dominance en C31 vers C29, puis une disparition progressive des
alcanes courts en fonction de la température (Fig. 21). Ainsi les valeur du CPI et du OEP
diminuent de facon progressive en fonction de la température d’exposition. Une
exposition a faibles températures en dessus de 200°C et en dessous de 400°C pourrait
donc expliquer la variabilité des signatures lipidiques pour la plupart des échantillons du
site des Louviers tout en confirmant aussi que d’autres des échantillons ont été moins
affectées par cette phénomene, essentiellement les échantillons de la structure 236 et
I’échantillon 221-14. Deux des échantillons seraient affectés a des températures plus
intenses 1’échantillon 221-10 et 221-26 (fig. 22). Ainsi autant la distribution des alcanes
que les proportions pairs impairs de ces molécules pourraient nous indiquer des processus
de dégradation thermique de cires cuticulaires d’origine végétale et selon les échantillons
entre 100°C et 500°C pour le site des louviers.
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Fig. 21 Distributions des alcanes des sols naturels limono argileux en fonction de la température de chauffe.
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Fig. N° 22 Régression logarithmique (Ln) de I’indice OEP a partir des échantillons expérimentales et des valeurs
obtenues pour les échantillons du site des Louviers.



Ainsi au sein de la structure 221 les alcanes de presque la totalité des échantillons
seraient altérés par la chaleur tandis que les alcanes de la structure 236 seraient moins
impactées par ce processus ce qui confirme les analyses effectués suivant I’indice du CPI.

Hormis ce constat expérimental si nous comparons les résultats du site de Louviers
avec des échantillons naturelles actuels ( Zech et al. 2009 in : March et al 2017) nous
observons que la moyenne de 1’indice OEP est de 2,69 pour I’ensemble des échantillons
du site louviers ce qui confirme cette dégradation par rapport aux valeurs des plantes
actuelles (Fig. n° 23 et 24). Ces valeurs sont plus proches de celles des sols sous-jacents
au tapis végétal que des plantes eux-mémes confirmant les processus naturelles
conduisant a [’origine de cette famille des lipides présente dans les échantillons
( dégradation des cires cuticulaires des plantes) tout en nous indiquant aussi une plus forte
dégradation de nos échantillons sans doute liées aux processus anthropiques liées a
’utilisation de la chaleur a faibles températures comme nous 1’avons indiqué plus haut
surtout par 1’augmentation des chaines paires.

(%) grasses and herbs (%) deciduous trees (%) coniferous trees
80— OEP=15,0 n=35 80— OEP=17,9 n=12 80— OEP=7,0n=3
704 704 704
60 60 60+
50 50 504
404 40 40+
304 304 304
20+ 20+ 20+
104 104 104
c4lrhl.-z—|lml.-x—|l = L] o4 I I&jhl — CFITI = II'ITII{_‘I
C26 C27 C28 C29 C30 C31 C32 C33 C26 C27 C28 C29 C30 C31 C32 C33 C26 C27 C28 C29 C30 C31 C32 C33
(%) soils under grassland (%) soils under deciduous forest (%) soils under coniferous forest
80 OEP=45n=9 80 OEP =50 n=16 80 OEP =45 n=11
704 704 704
60+ 60+ 60
50+ 50+ 50
404 40+ 404
304 304 304
204 204 20
104 104 104 m I_h m
o4 o o B L B
C26 C27 C28 C29 C30 C31 C32 C33 C26 C27 C28 C29 C30 C31 C32 C33 C26 C27 C28 C29 C30 C31 (32 C33

Fig 23 . Modéles de distribution moyens des n-alcanes dans les prairies, les foréts de feuillus et de coniféres. OEP =
prédominance impaire sur paire. Les barres d'erreur indiquent écart-type. Sur la base des données de Zech et al. (2008
et 2009) Marseille et al. (1999), Priigel (1994), Rommerskirchen (2006) et Rumpel & Wiesenberg (non publié).

Au-dela de la dégradation thermique constatée la distribution des n-alcanes pour
ces couches reste similaire a celle observé lors des dégradation naturelles. La distribution
des alcanes impaires majoritaires (C27, C29 et C31) en fonction de leur proportions
pourrait donc nous indiquer des familles des plantes d’origine différente pour ces groupes
d’¢échantillons, sachant que C31 domine chez les graminées et les herbacées et que C27
est dominant chez les conifeéres et chez les arbres a feuilles caduques et que
I’augmentation de C29 ne modifiait pas fondamentalement ce constat pour nos
échantillons qui gardent majoritairement des prédominances en C31. Si nous suivons le
modele proposé par Zech ( Zech et al. 2009 , March et al 2017) (Fig. n°® 24 et 25) constitué
a partir des valeurs des couverts végétales actuels la distribution des alcanes du site des
Louviers nous indique la présence d’un couvert végétal qui pourrait €tre caractérisé
localement par des herbacées et graminées (fig.24 et 25).
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Fig 25 . Analyse de I’origine des n-alcanes du site de Louviers a partir du modele de distribution des n-Alcanes C26 a
C33 suivant Zech et al. 2009 Considérant I’indice C31 /(C31+C27) % et les valeurs de I’indice OEP pour les
échantillons étudiées.

Seulement deux des échantillons étudiés s’écartent de ce constat et pourraient
appartenir a des tapis de végétaux provenant des foréts de feuilles caduques ou des foréts
de coniferes 221-10 et 221-26 toutes les deux présentant des fortes proportions en C27.
Il est intéressant de remarquer que ces échantillons sont celles que 1’indice de
thermoaltération températures d’exposition OEP préalable situé comme les échantillons
les plus dégradés du point de vue thermique.



3.4 Une premiére étude des valeurs isotopiques des alcanes conservés dans
des structures de combustion néolithiques

Pour continuer avec cette analyse des alcanes nous informant a la fois sur les
processus anthropiques et le paléo environnement du site des louviers nous avons procédé
a une premicre ¢tude de la composition isotopique de ces alcanes a partir de la méthode
de GC-C-IRMS. Ce type d’analyse est innovant dans le domaine de 1’archéologie et est
le premier a étre établi dans ce sens pour les structures de combustion néolithiques.

Nous nous sommes concentrés pour cette premiere étude sur les analyses des
alcanes impairs longs C27 , C29 et C31 qui sont les alcanes provenant des cires
cuticulaires le plus employés pour 1’identification des élément d’origine végétale ainsi
que pour la reconstructions des paléo environnements passés (Tableau n°6).

5"C%o
échantillon |Moyenne §'3C C27|Moyenne §'3C €29 |[Moyenne §'*C €31
LOUV221-07 -31,82 -33,87 -34,94
Comblement
LOUV221-10 -29,3 -31,65 -33,15
LOUV221-13 -33,92 -34,39 -34,76
LOUV221-14 32,41 34,15 34,51
Contact |LOUV221-22 -32,81 -34,53 -35,67
LOUV221-24 -32,42 -34,44 -34,38
LOUV221-26 -30,97 -31,24 -30,74
LOUV221-30 -32,99 -34,02 -34,06
Cendreuse
LOUV221-31 -30 -31,56 -32,68
LOUV221-34 -31,33 -34,25 -35,03
i LOUV221-35 -32,31 -33,96 -34,75
Encaissant
LOUV221-36 -31,19 -33,33 -33,76
LOUV221-36b -32,6 -34,34 -34,87
LOUV236-38 -32,85 -28,54 -29,4
Contact
LOUV236-39 -32,37 -33,86 -33,93
Encaissant [LOUV236-40 -31,94 -33,85 -34,51
Moyenne -31,95 -33,25 -33,82
Ecart Type 1,17 1,66 1,66

Tableau n° 6 valeurs isotopiques (O '3C) des alcanes des échantillons du site des louviers

Si nous comparons les valeurs isotopiques moyennes 8'3C du site des louviers
avec notre base de données sur les plantes des 5 continents C3 (352 plantes ) et C4 (105
plantes) constituée par des données bibliographiques et propres dont les valeurs ont été
corrigés par rapport aux valeurs atmosphériques du CO; actuelles (Badewien et al. 2015,
Bezabih et al 2011, Bi et al 2005, Boom et al. 2014 Bush et McInerney, 2015. Chikaraishi
et Naraoka, 2003, 2004, 2007 Collister et al. 1994, Conte et al. 2003, Diedendorf et al.
2011, 2015, 2015a, 2017, 2021, Lockheart et al. 1997, Ficken et al 1998, Freimuth et al
2019, Gao et al. 2015, Garcin et al. 2014, Kristen et al. 2010, Krull et al .2006, Nguyen
et al. 2004, Rieley, 1993, Rommerskirchen et al. 2006, Vogts et al. 2009, Wang et al.
2018, Xie et al. 2004 Yadav Ankit et al. 2017) nous constatons que les rapports
isotopiques moyens du & '3C des alcanes C27, C29 et C31 par couche des structures de
Louviers montrent tout d’abord que ces valeurs proviennent des plantes C3 (Fig. n°26).
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Fig. n°® 26 Comparaison des valeurs isotopiques des alcanes provenant du site des louviers avec notre base de données
compilant les valeurs de 457 plantes.

Au sein de ces valeurs assignées a des plantes C3 les valeurs moyennes par
structure montrent des valeurs légérement plus enrichies pour I’ensemble des alcanes de
la structure 236 ( 8§3C C27,C29 C31 = -33,15) par rapport aux valeurs provenant de
I’ensemble de la structure 221 (§'3C C27,C29 C31 = -32,36).

Les unités stratigraphiques des structures ont des valeurs différentes. Les valeurs
moyennes les plus appauvries proviennent des sédiments encaissant des deux structures
appartenant a 1’unité stratigraphique 2 ( §'*°C C27,C29,C31 = -33,46). Au sein de cette
couche nous constatons aussi 1’écart le plus important entre les valeurs de C29 et C31 et
de C27 . Les valeurs du comblement de la structure 221, US 448, sont plus enrichies
( 8'3C (C27,C29 C31 = -32,45) que les valeurs de I’encaissant ce qui pourrait se
correspondre donc a un changement de végétation des plantes C3 entre ces deux niveaux
stratigraphiques pouvant étre considérés comme naturelles au sein d’un contexte
anthropisé. Le sédiment du contact US 448 ( §'3C C27,C29 C31 =-32,96) et de la couche
cendreuse US 450 ( 6"3C C27,C29 C31 = -32,55) présentent des moyennes isotopiques
intermédiaires entre les valeurs du comblent et du sédiment encaissant pour les trois
molécules étudiées ce qui confirme la différence des échantillons provenant du
remplissage des structures par rapport aux deux couches « naturelles ».

L’analyse du valeur moyen par couche en fonction des molécules nous montre
que les valeurs de C29 et C31 sont systématiquement plus appauvries que ceux de C27
sauf pour la couche de contacte de la structure 236 ou les valeurs sont plus enrichies pour
C29 et C31, Tandis que les valeurs des sédiment encaissants de deux structures ont de
rapports trés proches entre eux. De la méme facon, les rapports isotopiques entre ces trois
molécules des sédiments encaissants et des sédiments du comblement de la structure 221
montrent des différences assez marquées que pourraient confirmer une différenciation des
composantes végétales trouvées dans les unités stratigraphiques 2 et 7. Les sédiments de
contact et les sédiments de la couche cendreuse de la structure 221 se différentient entre
eux ¢étant les sédiments de la couche cendreuse plus enrichis. Ainsi les sédiments contenus
au sein des structures montrent des différences entre les couches anthropisées et les
couches naturelles par rapport aux €¢léments végétaux provenant de I’écosystéme local
(Fig. 27 et 28).
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Fig. n° 27 valeurs isotopiques 8'3C des alcanes C27, C29 et C31 provenant des échantillons du site des louviers en
fonction des unités stratigraphiques.

Cependant, une analyse plus détaillée de ces valeurs par échantillon (fig. 24 et
25) nous montre que il existe des différences marquées entre les échantillons de chaque
unité stratigraphique.

Ainsi, I’échantillon présentant les valeurs qui différentient la couche de contact
de la structure 236 est 1’échantillon 236-38 qui présente des valeurs plus enrichies pour
C29 et C31 que pour C27 (fig.28 et 29). Tandis que 1’autre échantillon de cette couche a
des valeurs proches des valeurs des échantillons en provenance de la structure 221 de
méme que 1’échantillon provenant de I’encaissant de cette structure 236-40 est aussi
proche des échantillons du sédiment encaissant de la structure 221.

Ensuite nous observons un groupe constitu¢ par trois échantillons valeurs
I’échantillon 221-26 du comblement de la structure 221 se différentient du reste des
échantillon pour présenter des valeurs trés proches et enrichies pour les trois molécules
C27, C29 et C31 et proche de cet échantillon nous observons les échantillons 221-31 de
la couche cendreuse et I’échantillon 221-10 du sédiment de comblement de la structure
221 tous les trois caractérises pour présenter des valeurs plus enrichies en C27, C29 et
C31 par rapport aux reste des échantillons qui sont plus appauvris pour les trois
composants. Ainsi nous observons d’une part des différences entre les échantillons
constituant la couche cendreuse et les échantillons du comblement et d’autre part des
différences au sein méme des échantillons de la zone de contact de la structure 221 dont
1I’échantillon 226 qui est beaucoup plus enrichi . Le reste des échantillons sont proches de
valeurs du groupe assez homogene constitué par quatre des cinq échantillons pris dans la
couche en contact avec le silex de la structure 221, une des deux échantillons pris dans le
comblement (221-07) et un des deux échantillons (221-30) pris dans la couche cendreuse.
Finalement nous retrouvons deux échantillons de la couche du sédiment de contact 221-
13 et 221-22 qui se détachent de ce groupe préalable par des valeurs plus appauvris en
C27 pour I’échantillon 13 et en C31 pour I’échantillon 22 (Fig. 28 et 29).
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Fig. n° 28 Nuage des points 3D des valeurs isotopiques 8'*C des alcanes provenant des échantillons du site des
louviers.

Comparaison des valeurs isotopiques 8!3C des alcanes C27 , C29 et C31 par
échantillon
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Fig. n° 29 valeurs isotopiques 8'3C des alcanes C27, C29 et C31 provenant des échantillons du site des louviers en
fonction des échantillons analysés.

Cette analyse exploratoire nous montre aussi que les valeurs isotopiques
moyennes en C27 son plus enrichies (§!°C = -31,95) que les valeurs de C29 et C31sont
plus appauvris et plus proches entre eux (8'°C = -33,34 et -33,82) . Ainsi les valeurs
moyennes les plus appauvries sont enregistrées pour C31. De la méme fagon, les valeurs
obtenues pour C29 et C31 montrent une trés forte corrélation =0,95 tandis que les valeurs
entre C27 et C29 et C27 et C31 montrent des corrélations beaucoup plus faibles = 0,37 et
0,25 respectivement. Ceci montre que les valeurs de C27 sont en plus d’étre plus enrichies
moins régulicres et qui se comportent de fagon non corrélé avec ceux des molécules en
C29 et C31 lesquelles sont fortement corrélées entre elles. Ceci peut €tre observé
clairement par I’analyse bi-variée de ces molécules fig. n° 30.
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Fig. n° 30 : Analyse bi-varié des valeurs isotopiques 8'3C %o des alcanes C27, C29 et C31 provenant des
échantillons du site des louviers en fonction des échantillons analysés.

De la méme facon, nous constatons que les écarts entre les valeurs isotopique
moléculaires de ces trois molécules varient aussi donc entre chaque échantillon et nous
constatons que 1’écart le plus stable est entre les valeurs de C29 et C31 tout en nous
permettant d’apprécier clairement les fluctuations de ces valeurs entre les échantillons
pour C27 et C29 et C27 et C31 qui sont les plus importants (fig. n°31).
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Fig. n° 31 valeurs des écarts isotopiques 3'*C %o entre les alcanes C27, C29 et C31 provenant des échantillons du
site des louviers en fonction des échantillons analysés.



3.4.1Quelle signification pour cette analyse premier exploratoire ?

Au vue de ces résultats une premiere hypotheése pourrait étre que ces échantillons
contiennent des graisses d’origine végétale différentes ou qu’elles aient ont été altérées
par des processus de formation différentes méme si elles sont situées dans une méme
couche stratigraphique tandis qu’une deuxieéme possibilité d’explication résiderait dans
I’existence de certaines contaminations entre couches ou des erreurs de prélévement sur
le terrain qui peuvent compliquer I’interprétation a partir d’une lecture strictement
stratigraphique des valeurs isotopiques. Nous allons alors explorer les deux possibilités
pour comparer les résultats obtenus.

Si nous comparons ces résultats avec les résultats de notre modélisation sur la
thermo-dégradation des échantillons a partir de la distribution des alcanes (voir plus haut
fig. 22) nous constatons que les échantillons 26-221, 10-221 et 31-221 qui sont les
¢chantillons les plus enrichis de cette structure sont aussi les échantillons que nous
trouvons comme les plus thermo-dégradés et dans le méme ordre, 1’échantillon plus
enrichi de ces trois échantillons étant la plus thermoaltéré (fig. 22-28) .

Ainsi nous constatons en premier lieu qu’une des explication possibles pour les
écarts observés entre les valeurs isotopiques au sein d’une méme couche pourraient étre
liés a la thermoaltération de ces échantillons. Ceci est un piste trés intéressante a explorer
pour mieux comprendre la signification de ces valeurs isotopiques au sein des
échantillons provenant des structures de combustion dont cette analyse des valeurs
isotopiques des alcanes fait partie des premiers analyses que nous avons pu effectuer
comme nous 1’avons mentionné auparavant. Ces résultats semblent étre cohérents avec
les processus de fragmentations isotopiques connues tant naturels qu’anthropiques qui
conduisent a un enrichissement des échantillons naturels donnant suite a un
enrichissement en C13 lors de processus de fragmentation.

L’exploration de cette hypothése semble confirmer celle-ci par 1’existence d’une
tendance a la corrélation négative entre les valeurs de I’indice OEP =-0,51 P = 0,05 et du
CPI1=0,49 p = 0,07 de nos échantillons avec les valeurs isotopiques de §!3C C27, tendance
que ne se manifeste pas par ailleurs sur les valeurs de C29 et C31 ( Tableau 7 et fig . n°
32). Ainsi que par une plus faible tendance a la corrélation négative =0,41 p= 0, 12 entre
les rapports massiques moléculaires C27/C31 et les valeurs isotopiques de C27 mais qui
est complétement a I’opposé de la relation entre ce rapport et les valeurs isotopiques 8'*C
de C31 =0,76 p=0,0008 et C29 0,64 p=0,008 ( Tableau 7 et fig . n°® 33).

33cc27 83cc29 8'CC31 |CPIALCANES OEP 27/31
83 cc27 1 0,16042 0,34611| 0,074937| 0,074937 0,12035
8'3cc29 0,38164 1 5,79E-08 0,80449 0,80449| 0,0088225
83cc31 0,26169 0,95039 1 0,92484 0,92484| 0,00088238
CPI ALCANES -0,47304 -0,069902| -0,026668 1 1,36E-14 0,27619
OEP -0,51163 -0,079014| -0,032659 0,99534 1 0,24627
27/31 -0,41869 0,6492 0,7654 0,30067 0,31914 1

Tableau 7 : valeurs du coefficient de corrélation et de « p » pour les valeurs isotopiques et les rapports massiques
moléculaires des alcanes des échantillons de louviers
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Fig. 33 analyse bi-varié des valeurs des rapports massiques C27/ C31 et des valeurs 8'*C%o des alcanes C27, C29 et
C31 provenant des échantillons du site des louviers en fonction des échantillons analysés.

La fragmentation de molécules lipidiques longues est accompagné par un
enrichissement des molécules résultantes de cette fragmentation du a la perte a partir des
rapport isotopiques originaires plus importante des atomes en C12 que en C13 au sein de
chaque lipide fragmenté. Ainsi cette analyse exploratoire semble confirmer la présence
de ces processus de dégradation des valeurs isotopiques de nos échantillons.

Cependant cette exploration requiert d’un travail expérimental et analytique
complémentaire a partir de la constations de ces résultats. Comme nous venons de le



signaler les produits naturels montrent une tendance a I’enrichissement lors de leur
transformations suite a leur exposition a la chaleur lors de processus de transformation
anthropiques reliés au transfert de chaleur comme la combustion ou la cuisson. Si
I’enrichissement sur les alcanes des ¢éléments soumis a combustion et cuisson et sa
pérennité post enfouissement serait confirmé cela viendrait ratifier ce qui a été¢ déja mis
en évidence par notre propre travail sur les valeurs isotopiques des acides gras par le passé
(March et al 2014 et 2018) ainsi que des travaux récents sur les transformations de
produits végétaux lors de I’exposition a la chaleur.

Une donnée trés importante qui s’ajoute a notre hypothése de dégradation est que
les coefficients de corrélation entre les valeurs isotopiques des produits naturels ne
montrent pas les différences observées au sein de nos échantillons. Ainsi bien que la
corrélations des rapports isotopiques dans les plantes soit naturellement moins importante
entre C27/C31 que C27/C29 ou C29/C31 les différences observés sont jamais aussi
importantes entre les valeurs de C27 et celles de C29 et C31comme celle que nous
observons dans nos échantillons (Tableau n°8). Il en va de méme pour la valeurs des
écarts isotopiques entre les valeurs obtenues par les alcanes C27 C29 et C31 lesquels sont
plus importantes pour les valeurs relatifs a C27 que a ceux entre C29 et C31 Tableau n°
9. Ces données semblent ratifier que la meilleure option comparative entre les produits
naturels et celles des échantillons du site de louviers est celle de I’analyse bi-variée entre
C29 et C31 vue que les valeurs de C27 semblent sensiblement affectées par les processus
de dégradation tandis que les valeurs de C29 et C31 semblent proches des distributions
naturelles pour les plantes C3.

Coefficient de Corrélation 8°C
€27/c31 €27/c29 €29/C31 Ecarts 5'3C

Louviers 0,26 0,37 0,95

n= 15 15 15 nombre

Plantes C3 0,78 0,85 0,92 d'échantillons [C27-C31 |C27-C29 [C29-C31

- 162 71 233 c3 316 0,77 0,47 0,31

Plantes C4 0,68 0,84 0,82 c4 87 0,33 0,17 0,08
8 [n= 75 75 32| O Louviers 15 1,83 1,29 0,5

Tableaux n°8 et 9 valeurs des coefficients de corrélation et des écarts isotopiques des échantillons du site de louviers
p1q
et des échantillons des plantes naturelles C3 et C4

Avant de continuer ce travail exploratoire des résultats des analyses isotopiques
rappelons que les valeurs des plantes actuels sont corrigées par rapport aux critéres
d’enrichissement produits suite a 1’accumulation atmosphérique récente de CO» par
rapport aux matiéres organiques anciennes pouvant provenir des plantes. Il convient aussi
de rappeler que nous allons écarter les plantes CAM ( des plantes liées au milieux
aquatiques ou marécageux mais aussi parfois désertiques) de sources probables des
lipides cuticulaires a 1’origine des lipides des plantes de louviers suite a 1’enrichissement
isotopique de ces familles des plantes.

Pour ce travail exploratoire, nous avons donc comparé ces résultats avec une
syntheése de notre base de données contenant plus de 100 plantes C3 (correspondantes aux
possibles especes locales) avec des valeurs isotopiques pour ces trois molécules de fagon
a comparer les échantillons des structures de Louviers avec des valeurs isotopiques de ces
différentes familles de plantes pour explorer les informations que nous pourrions obtenir
sur leur origine.



3.4.2 L’ analyse isotopique des alcanes en fonction des structures, des couches et des
regroupements isotopiques au sein des plantes C3

Analyse en fonction des structures

L’analyse des valeurs isotopiques 8'3C%o de ces trois composants majeures C27,
C29 et C31 des alcanes des échantillons regroupés par structure nous montrent que les
signatures isotopiques des échantillons de Louviers de la structure 221 seraient proches
des familles des Fagaceae et des Poaceae, mais aussi des Sapindaceae vue son
appauvrissement plus significatif en C3. Les deux structures présentent des différences
bien marquées entre elles suite aux valeurs plus enrichis en C29 et C31 et plus appauvries
en C27 pour la Structure 236 par rapport a la structure 221. Cette structure présente des
valeurs plus enrichis comme les familles des plantes de Pinaceae et Salicaceae pour C29
et C31 et plus appauvris en C27 comme les Poaceae. (fig. 34)
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Fig. n° 34 Nuage des points 3D des valeurs isotopiques 8'*C%o des alcanes en fonction des structures et des
échantillons du site des louviers par rapport aux familles des plantes C3

Analyse en fonction des couches

Si nous analysons les valeurs isotopiques moyennes par couche en les comparant
avec ces mémes familles de plantes C3 nous constatons encore une fois que les valeurs
1sotopiques des alcanes étudiés de toutes les couches sont sensiblement plus enrichies que
les valeurs des familles Oleaceae et Cyperaceae , étant plus proches des familles des
Fagaceae et Poaceae, Sapindaceae et Betulaceae. Seules les échantillons de Contact de la
structure 236 (US 456 et 457) présentent des valeurs plus enrichies en C29 et C31 et plus
appauvries en C27 au sein des échantillons étudié€s ce qui est une caractéristique exclusive
a ces ¢échantillons (fig. 35 et 36) Ceci confirme que la matiére organique du sédiment en
contact avec les silex, de la couche cendreuse et du comblement de la structures 221 ont
une origine différente du sédiment en contact avec les silex de la structure 236. Par contre
le sédiment encaissant des deux structures (US2) semble avoir la méme composition ce
qui nous indiquerait que c’est le contenu anthropique des deux structures qui les



différentie entre elles. Pour finir il faut noter le rapprochement dans cette analyse des
valeurs moyenness de la couche de comblement par rapport aux sédiments de remplissage

de la structure 221 méme si ces valeurs sont l1égerement plus appauvries en C29.
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Fig n°36 moyennes des rapports isotopiques 8'*C %o des alcanes C27 C9 et C31 par groupe d’échantillons au sein des
structures du site de louviers selon las groupements isotopiques observés

L’analyse par composantes principales (variance) (Fig. 37) regroupe d’une part
les échantillons en provenance de la structure 221, reliant les échantillons provenant du
remplissage de la structure (couche cendreuse et contact de la structure 221) et les
¢chantillons du sédiment encaissant des deux structures entre les familles des Fagaceae
et Poaceae séparant le comblement de la structure 221 par son enrichissement en C27 et



I’échantillon de contact de la structure 236 par son appauvrissement en C31 comme
I’analyse en trois dimensions. Le comblement de la structure 221 est plus proche de la
famille des Fagaceae, tandis que le sédiment en contact avec les silex de la structure 236
des familles des Pinaceae et Betulaceae (Fig. 33). Ceci semble bien confirmer I’analyse
des distributions observées préalablement. (Fig 32).
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stratigraphique au sein des structures du site de louviers et des familles des plantes C3 pouvant étre présents sur le
site.

Une fois les familles d’Oleaceae et Cyperaceae exclues de I’analyse on note mieux
que les trois couches provenant du comblement, contact et zone cendreuse de la structure
221 sont plus proches des Poaceae et Fagaceae et clairement séparées des échantillons
provenant des s€diments encaissants des structures 221 et 236 qui sont plus appauvris en
C29 comme la famille des Sapindaceae (Fig 38) .

v ~'Nuage de points 3D

Couches
¢ Betulaceae
¢ Cendreuse 221
613C C27 %. VPDB 613C C29 %. VPDB + Comblement 221
-34,5 -34 -335 -33 -325 -32 -31,5 -31 -30,5 -30 -29,53030,531-31,5-32-32,5-33-33,5-34 -34 5 ¢ Contact 221
-30,5 o : .
Contact 236 =S Contact 236
-31 at * Encaissant 221
- ¢ Encaissant 236
31,5
o Pinaceae 81,5 Fagaceae
mn 32 * Pinaceae
8 » Salicaceae -32 8 o o
> 325 ® Betulaceae 4250 )
°\8 -~ 3255 . :ahz‘:aceae
5 ! a3 c\g * Sapindaceae
QO 8BS @ Cendreuse 221 -
Q ® Poaceae Fagaceae -33.58
o s ® Comblement 221 .34 8
Contact 221 e ~—
.35 34,50
@ Encaissant 236
-35,5 -35
Py '29'5%% - ® Encaissant 221 o
79 P55 b
o o "% - 295
99 32,5 Sapindaceae =T 30,5730
%, s 327310
V,oo *.a4 e TE % Nzl
(] 345, 34 RS
34,5 6\3
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L ’analyse isotopique des alcanes en fonction des regroupements isotopiques

Les différences de composition individuelles étant déja observées dans 1’analyse
des distributions moléculaires. Ils nous a paru intéressant aussi d’évaluer dans cette
analyse exploratoire le possible origine naturel de ces lipides cuticulaires en fonction des
regroupements isotopiques de ces échantillons et non en fonction de leur contexte
stratigraphique pour évaluer les éventuelles différences de ces résultats .

Les groupes isotopiques analyses ont été constitués a partir des valeurs isotopiques
de trois molécules analysées comme suit :

Groupe enrichi en C29 et C31 et appauvri en C27: échantillons du sédiment de contact 39 et 38 de la
structure 236,

Groupe enrichi en C27: échantillons 26 du sédiment de contact ; ’échantillon 10 du comblement 10 et
I’échantillon 31 de la couche cendreuse,

Groupe centrale : échantillon 40 de la encaissant de la structure 236 ; échantillon 07 du comblement de la
structure 221 ; échantillons 13, 14 et 24 du sédiment de contact de la structure 221 ; échantillon 30 de la
couche cendreuse de la structure 221 et les échantillons 35 et 36 de I’encaissant de la structure 221
Groupe appauvri en C31 : échantillons 22 du sédiment de contact de la structure 221 et 34 du sédiment
encaissant de la méme structure.

Les résultats obtenus nous montrent le groupe appauvri en C31 appartenant la
structure 221 serait proche par ces valeurs en C29 et C31 de la famille des Sapindaceae
mais que celles-ci présentent des valeurs beaucoup moins enrichies en C27. Le groupe
central est proche de la famille des Fagaceae et que par rapport a C27 pourrait appartenir
a la famille des Poaceae mais présentant des valeurs plus appauvries en C29 et C31. Le
groupe plus enrichi en C27 est proche de trois autres familles de plantes les Betulaceae
les Pinaceae, les Salicaceae. Le groupe enrichi en C29 et C31 de la structure 236 pourrait
appartenir en fonction de ces valeurs en C29 et C31 aux familles des Betulaceae, Pinaceae
ou Salicaceae. Mais ce dernier groupe se différentie des autres trois par une inversion
dans les valeurs de C27 qui sont pour ce groupe plus appauvries que pour C29 et C31,
alcanes qui présentent les valeurs les plus enrichies par rapport aux autres trois groupes
des échantillons des structures de Louviers et cette inversion des valeurs n’est représentée
dans aucun des groupes de plantes C3 analysés(Fig. 39 et 40).
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Famille des plantes C3 et rangé par ordre croissant en C31

Fig. n°39 Graphique en boites des rapports isotopiques 8'*C %o des alcanes C27, C9 et C31 par groupe d’échantillons
au sein des structures du site de louviers selon les groupements isotopiques observés et des familles des plantes C3
possiblement présentes sur le site
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Fig. n° 40 Nuage des points 3D en fonction des groupements par valeurs isotopiques 3'3C %o des alcanes provenant

des échantillons du site des louviers et des familles des plantes C3

L’analyse ACP par variance de ces groupements confirme cette analyse et nous
nous montre que le groupe central et le groupe appauvri sont plus proche des plantes de

la famille des Fagaceae Sapindaceae et Poaceae. Ici on note que le groupe plus enrichi

de la structure 236 s’associe plus avec les Salicaceae, Pinaceae et Betulaceae suite a son
enrichissement en C27 sachant que ce groupe est celui qui regroupe les échantillons les

plus thermoaléterés selon les analyses de conservation des alcanes et que le groupe plus

enrichi en C29 et C31 de la structure 236 est liée avec les familles des Pinaceae et

Betulaceae, fig.41.
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Fig. n°41 . Analyse ACP des moyennes des rapports isotopiques 8'3C %o des alcanes C27 C9 et C31 par groupe
d’enrichissement établis par classification hiérarchique d’échantillons et familles des plantes C3



3.4.3 L analyse isotopique des alcanes par échantillon au sein des plantes C3

Pour conclure avec cette analyse exploratoire nous pouvons finalement effectuer une
analyse encore plus fin en comparant les valeurs moyennes de ces familles des plantes
avec les valeurs isotopiques de chaque échantillon. L’analyse ACP par variance de ces
valeurs met en évidence la plupart des échantillons recueillis sont trés proches entre elles
se situant a proximité des familles : Fagaceae, Poaceae et Sapindaceae avec des valeurs
enrichies en C27 et plus appauvries en C29 et C31. Deux échantillons ont des valeurs plus
appauvries en C27 par rapport aux autres échantillons 1’échantillon provenant de la
couche de cendres de de la structure 221 221-30 et I’échantillon 221-13 provenant du
sédiment de contacte. Ces deux échantillons sont trés proches des moyennes des familles
de Poaceae et de Sapindaceae.

Ensuite, nous trouvons les trois échantillons enrichis en C27 C29 et C31 de la
structure 221 1’échantillon de contact 221-14 proches de 1’échantillon de la couche
cendreuse 221-31 et situés entres les Fagaceae et les Betulaceae et 1’échantillon du
comblement de la structure 221 221-10 proche des Salicaceae et séparé de ces deux
¢échantillons.

Finalement nous trouvons les deux échantillons plus appauvris en C27 et enrichis
en C29 et C31 provenant du contacte de la structure 236 236-38 et 236-3, qui sont
relativement proches de 1’échantillon provenant du sédiment de contact de la Structure
221 (221-26). Ces trois échantillons sont proches des familles des Betulaceae et de
Pinaceae respectivement (fig. n°42).
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Fig. n°42 . Analyse ACP des rapports isotopiques 8'*C %o des alcanes C27 C9 et C31 par échantillon et des valeurs
moyennes des familles des plantes C3 de notre base de données.

Les résultats de cette premicere analyse exploratoire des valeurs isotopiques nous
montrent une certaine diversité au sein des échantillons prélevés au sein des structures du
site de Louviers tout en nous indiquant que les interprétations peuvent étre légeérement
modifi¢es en fonction de la grille de lecture appliquée pour analyser ce contexte. Ainsi,
la plupart des échantillons du site de louviers seraient proches des familles des Fagaceae,
Poaceae et Sapindaceae avec certaines différences que pourraient é&tre liées a
I’enrichissement des valeurs isotopiques sur certains échantillons qui seraient liés aussi a
des processus de transformation liés a la fragmentation moléculaire que nous pouvons
observer suite a I’exposition des lipides a la chaleur. Ceci semble étre validé par les



variations des relations entre les valeurs isotopiques des trois molécules analysées et
spécialement par les fluctuations d’enrichissement observes sur la molécule la plus courte
I’alcane C27 par rapport aux valeurs plus régulicres observées pour C29 et C31. Ce point
est d’autant plus intéressant que des échantillons pris au sein des méme couches
stratigraphiques présentent des différences marquées entre elles. Ce résultat pourrait nous
indiquer des dégradations différentielles pour ces échantillons et méme des possibles
contaminations entre les couches prélevées, voir par exemple le cas de 1’échantillon tres
enrichie provenant du comblement 221-10, qui pourraient donner lieu a des mimétismes
avec des familles des plantes naturelles absentes sur le site. De la méme facon ces analyses
nous ont montré une certaine uniformité entre les échantillons des sédiments encaissants
lesquels nous tenons a le rappeler n’indiquaient pas sur nos échantillons des traces de
thermo-altération vue de 1’état d’oxydation de ces sédiments. Dans le méme sens ces
différences bien marquées entre les sédiments en contact avec le silex de ces deux
structures, dont les valeurs plus enrichies de la structure 236 ne coincident pas avec une
dégradation des alcanes observable dans leur distribution massique, pourraient nous
indiquer la utilisation ou consommation des especes végétales différentes entre ces deux
structures.

Avec ces inférences obtenues de notre analyse exploratoire nous pouvons donc
comparer nos résultats avec les données anthracologiques et palynologiques obtenues sur
le site pour intégrer ces résultats aux autres approches paléo-environnementales d’un
point de vue interprétatif.

3.5 Comparaison des inférences isotopiques des alcanes avec les analyses
anthracologiques et palynologiques

Les résultats des analyses anthracologiques effectuées sur ces deux structures
(Gaudin 2019 a) sur des échantillons que nous n’avons pas analysés ont permis de
déterminer la présence des quatre fragments pouvant étre attribués a des bois secs de
Quercus sp. / Castanea sp (Fagaceae) au sein de I’unité stratigraphique 456 couche au
contact avec les silex de la structure 236.

L’analyse de 1’unité stratigraphique 450 ( couche cendreuse) de la structure 221 a
permis d’identifier deux fragments provenant de bois de petit calibre de noisetier Corylus
avellana (Betulaceae) pouvant étre interprétés comme du bois d’allumage.

L’analyse effectué¢ par David Aoustin des restes que nous avons retrouvés au sein
de nos échantillons a permis de retrouver un certain nombre de restes qui viennent
compléter cette premiere étude effectué¢ par L. Gaudin (Gaudin, 2019 a et b). Ainsi au-
dela des restes de Corylus avellana (Betulaceae) nous avons pu retrouver des restes de
Quercus sp./Castanea sp. et de Fagus sp. (Fagaceae) au sein de la structure 221 pour les
US 448 et 449 des échantillons des silex chauffés 221-16 et 17- 28 et 29( pour leur analyse
voir March et al. 2021). De méme nous avons retrouvé aussi deux restes de graines dont
I’espéce d’origine n’a malheureusement pas pu €tre encore identifi¢ pour la US 449 dans
I’échantillon du sédiment 221-27 et un fragment d’écorce pour la US 450 les autres
macro-restes organiques inferieurs a 4mm trouvés dans cette couche cendreuse au sein
des échantillons 221-30 et 31 n’ont pas pu étre identifiés. Finalement pour la structure
236 les résultats obtenus du sédiment encaissant US2 de la structure 236 ont fourni aussi
des restes de Quercus sp. / Castanea sp. (Tableau n° 10.)

Quant aux restes des pollens analysées (Gaudin 2019 b) nous notons la présence
des restes des pollens des plantes appartenant aux familles des Pinaceae, Betulaceae,
Poaceae, Cichoriodeae Cyperaceae et Araceae (Lemna, plantes aquatiques) pour la
structure 221 et seulement des Juncaceae et Araceae pour la structure 236 (Tableaun®11).



La présence des pollens de plantes des milieux aquatiques pourrait expliquer
I’enrichissement conséquent de certaines de échantillons enrichis mais non
thermiquement dégradés vu que les plants CAM ont généralement des valeurs isotopiques
plus enrichies que les plantes C3. Ainsi nous avons ajout¢ la famille des Araceae a notre
analyse sachant que nous n’avons pas pu trouver encore de valeurs pour la famille des
Juncaceae. Les résultats de I’ ACP confirment 1’hypothése d’un possible origine dans cette
famille des plantes pour les alcanes de le sédiment de contact de la structure 236 ( Fig.
43)

Prélevements Restes carbonisés Autres
restes
Louviers 221(1/4 SE H2 448 13 Absence de macro restes organiques gravier
Louviers 221|1/4 NO 448 16|1 graine; 1 charbon indéterminable, 1 charbon |gravier

de Quercus/Castanea (L: 2 mm); 2 charbons de
Fagus (L < 2 mm)

Louviers 221|1/4 NE 448 17|10 charbons de dimension<a4mm:5 gravier
charbons indéterminés, 1 charbon de Quercus
sp./Castanea sp., 1 charbon de Fagus

Louviers 221(1/4 SO 449 26 Absence de macro restes organiques gravier
Louviers 221(1/4 SO N2 449 24 Absence de macro restes organiques gravier
Louviers 221(1/4 NE 449 28|1 charbon de Fagus de longueur 4 mm, 24 gravier

charbons de dimension < a3 mm

Louviers 221(1/4 NO 449 29|5 charbons de Quercus sp./Castanea sp.de gravier
dimension < 4 mm, 2 charbons indéterminés de
dimension <4 mm

Louviers 221(1/4 NE 449 27|1 reste de nature végétale (graine ?); 1 reste de |gravier
nature végétale (graine ?, L: 3 mm)

Louviers 221{1/4NO |G2 450 30(1 fragment d'écorce (L: 2 mm) gravier

Louviers 221|1/4 SE R2 450 313 restes indéterminés de dimension < a4 mm

Louviers 236(1/2S 5.3 US2 40|4 charbons de Quercus Sp./Castanea sp.de gravier

dimension <a 2 mm

Tableau n° 10 Résultats des analyses anthracologiques préliminaires des échantillons des structures 221 et 236 du site
des Louviers (D. Aoustin avec modifications)

ST39- US|ST221-US | ST236-US

Taxons \ Code Prélévements 79 450 457
Pinus sylvestris 0 1 0
” Corylus 0 1 0
S POACEAE 0 2 0
S CICHORIOIDEAE 0 2 0
o JUNCACEAE 0 0 1
CYPERACEAE 0 2 0
Lemna 0 2 2
Spores Spores monolétes 0 0 3
Microrestes hyalins — HdV-182 ou TM388 0 4 0
Non pollinique Phragmospores — HdV-729 1 0 0
Indéterminés 4 0 3
SOM. pollen (somme de base) 0 10 3
SOM. Sporo-pollinique 0 10 6

CONC. ABS Pollen (nb /cm3) 0 671 186

CONC. ABS Pollen et Spores (nb /cm3) 0 671 372

Tableau n° 11 : Comptages correspondant aux pollens et spores déterminés dans chacun des 3 prélévements
testés. Les valeurs grisées correspondent a des sommes polliniques, sommes sporo-polliniques et pour les
deux derniéres lignes a des concentrations absolues de pollens et de spores + pollens. Les concentrations
absolues sont exprimées en nombre de grains par volume (mL) de sédiment (Gaudin 2019b).



Ces données paléo-environnmentales nous montrent bien la sélection des plantes
des familles des Fagaceae et des Betulaceae pour leur emploi en tant que combustible ,
ce qui pourrait expliquer une partie des signatures isotopiques des lipides d’origine
végétale au sein de nos structures ainsi que leur fragmentation et conséquent
enrichissement isotopique qui pourraient donner lieu a la présence des signatures
isotopiques qui pourraient étre confondues avec d’autres familles des plantes présentes
des valeurs similaires a ceux obtenues sur 1’exposition a la chaleur de ces lipides. Par
ailleurs ces résultats nous montrent la possible présence dans le milieux proches de ces
familles et d’autres familles de plantes que méme si n’ont pas été identifiés a 1’échelle
macroscopique au sein des structures pourraient €tre présentes au sein des biomarqueurs
lipidiques de nos échantillons.

En prenant en compte les résultats obtenus sur les signatures isotopiques que nous
venons de présenter dans le chapitre précédent nous avons décidé d’effectuer une
premicre analyse bi-variéz en incluant les données que nous avons pu incorporer sur la
famille des Araceae famille des plantes aquatiques flottantes a qui appartiennent les
Lemna (lemna minor) plante riche en protéines qui aurait pu aussi étre consommée au
néolithique.

Nous avons décidé d’effectuer tout d’abord cette analyse a partir des isotopes
stables des alcanes C29 et C31 molécules qui montraient la meilleure corrélation de facon
a disposer d’une modé¢lisation linéaire fondée sur les deux molécules isotopiques
présentant des distributions cohérentes avec celles des plantes naturelles pour analyser les
possibles origines de ces lipides provenant des cires de plantes. Cette analyse exploratoire
part de I’hypothése de I’absence des thermo-altérations majeures comme cela a été
fréquemment observé lors des expérimentations de réplications des foyers préhistoriques,
mais aussi d’autres possibilités telles que leur conservation lors des processus
d’utilisation de ces structures ou par la présence des restes végétaux sans altération
thermique provenant des dépots taphonomiques.

813C 29/813C 31
y=1,0191x + 0,0019
-29 y = 1,0891x + 2,3073 R?=0,8647 B
R*=0,8113 e 236.38
4 Contact 236
® 22126 .
31
«.336.39
B Pinaceae
B Betuficeae B salicaceae e Sériel
Poaceae e 22131
r33 [} e 221-10 Moyenne par couche
— Contact 221 _#Cendreuse 221 et structure
8 ° Feacea B Série3
b 221-14 o 2130 Comblement 221
2] 221-24 . N
221-36 Araceae | e Expon. (Sériel)
221-13 s % 22735
-35 B e 722107
Sapind Y 1 N B Log. (Sériel,
apincaceas T o 22134 Encaissant 221 g ( )
® 22122
-37
] .Qi'a'.taceae
B Cyperaceae
-39
-39 37 35 33 31 29 7

813C 29

Fig. n° 44 : Analyse bi-varié des valeurs isotopiques 5°C %o des alcanes C29 et C31 provenant des échantillons du
site des louviers et des familles des plantes C3 et CAM pouvant se trouver sur le site.



Les résultats de cette analyse (Fig.44) nous montrent que la plupart des
échantillons du site de Louviers sont compris entre les familles de Fagaceae, Poaceae et
Sapindaceae, ce qui confirme que ces trois familles sont proches des valeurs observées
pour nos échantillons méme si nous écartons les valeurs de C27. A ces données s’ajoute
le fait que selon cette analyse les valeurs isotopiques des lipides de la famille des Araceae
viennent se superposer avec le groupe central analysé préalablement qui caractérise les
valeurs des échantillons provenant des sédiments encaissants de la structure 236 et 221
mais aussi certains comme 1’échantillon 221-24 du sédiment de contact avec les silex de
la structure 221. Cette analyse nous montre aussi clairement les échantillons qui
présentent des dégradations suite a la distribution des alcanes comme des échantillons
plus enrichis et cela indépendamment des valeurs isotopiques de C27, en les situant
proches des familles de Betulaceae, Salicaceae et Pinaceae conjointement avec un des
échantillons du sédiment de contact de la structure 236.

Pour comparer ces résultats avec ceux qui seraient obtenus en tenant compte des
valeurs de C27 nous avons décidé d’effectuer une analyse ACP en incluant les valeurs
isotopiques de cette molécule (Fig. 45).
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Fig. n°45. Analyse ACP des rapports isotopiques 8'*C des alcanes C27 C9 et C31 par échantillon et des valeurs
moyennes des familles des plantes C3 et la famille CAM Araceae de notre base de données.

En tenant compte de ces valeurs la plupart des échantillons du site de Louviers
sont toujours proches de la famille des Fagaceae. Mais contrairement a 1’analyse préalable
ici les valeurs enrichies pour C29 et C31 et les valeurs plus appauvries pour C27 de la
structure 236 pourraient €tre expliques par un origine des alcanes dans la famille des
Araceae de plantes dont aucune trace carbonisée a été retrouvée dans la structure 236.
Ceci pourrait venir renforcer I’hypotheése d’une consommation de cette espéce végétale
vu son faible intérét comme combustible. De la méme facon, au-dela de sa dégradation
thermique se présente ici la possibilité que les pollens pourraient expliquer la liaison entre
I’échantillon 221 -26 et la famille des coniféres des Pinaceae pour laquelle aucun reste de
charbon n’a été retrouvé dans cette structure. Ainsi les analyses isotopiques pourraient
confirmer la présence locale de ces plantes lesquelles pourraient étre liées a un apport



anthropique. Nous pouvons constater aussi la proximité de certains de nos échantillons
avec la famille des Betulaceae identifie dans les restes de charbons et Iégérement plus
enrichis que la famille des plantes en état naturel.

La liaison de I’échantillon du comblement de la structure 221 avec la famille des
Salicaceae pourrait étre en relation avec du contenu organique provenant des occupations
légerement plus récentes vue que des restes de charbons de cette famille des plantes ont
¢été retrouvées dans des fosse du néolithique récent US 155 structure 101.

Ceci pourrait étre aussi le cas pour I’échantillon du sédiment en contact avec les
silex 221-13 qui est proche des Sapindaceae famille des plantes qui a été aussi retrouvé
dans des couches reliées aux occupations plus tardives ; vue que des restes de charbons
de cette famille ont été retrouvé dans 1“unité stratigraphique US 403 appartenant au bronze
final. Mais ces données pourraient indiquer la présence de ces plantes a proximité du site
lors des occupations du néolithique ancien et moyen respectivement venant compléter les
données paléo-environnementales provenant des pollens et des charbons.

Toutes ces données vont de pair avec la relation trés étroite avec les valeurs
isotopiques de la famille des Fagaceae pour la plupart de nos échantillons ce qui vient
renforcer les résultats des analyses anthracologiques et la présence in situ des lipides de
ces plantes dans les foyers et les s€diments encaissants ainsi que dans le comblement de
ces structures. Ceci pousserai 1’interprétation de sa présence locale a proximité du site
lors de 1’occupation vue les nombreuses échantillons appartenant a des couches
stratigraphiques de structures analyses qui présentent une proximité avec cette famille des
plantes. Par contre nos données ne montrent pas la présence des lipides de la famille des
cyperaceae.

Ainsi ces résultats montrent que le fait d’avoir multipli¢ les analyses des
¢chantillons provenant de ces différentes couches et structures nous a permis d’¢largir la
diversité de nos résultats et démontrer que le contenu organique de ces structures de
combustion peut aussi nous renseigner sur le paléo-environnement et les comportements
humains reliés a celui-ci et a [utilisation du feu, méme en absence des restes
anthracologiques identifiables.

3.6 L’analyse par familles des molécules : Analyse moléculaire des Acides
Gras

3.6.1 Les acides gras insaturés et ramifiés

La plupart des acides insaturés son rapidement dégradables et indiquent plutot des
contaminations récentes des échantillons analysés tandis que les acides ramifiées mettent
en évidence le dégré de la dégradation bactériennes des échantillons. Ainsi ces deux
familles de molécules sont dans le cas du site de Louviers des indices de la dégradation
et des contaminations récentes des échantillons, méme si dans certains conditions
particulieres de formation et préservation ceux-ci peuvent nous fournir aussi des
informations importantes sur les activités développées dans les structures de combustion
comme par exemple la consommation des produits marins ou préciser I’origine de
certains melanges d’acides dans les contenants céramiques.

La distribution de ces familles d’acides que nous avons présenté en début de ce
rapport montre que les couches du comblement de la structure 221 et du sédiment
encaissant de la structure 236 présentent la plus forte concentration des acides gras
insaturés, Ces données indiquent aussi que dans la structure 221 les concentrations
moyennes d’acides gras insaturés diminuent avec la profondeur. Ce phénomene ne se
répete pas dans la structure 236 ou les acides gras insaturés sont absents de la couche de



contact mais présents dans le sédiment encaissant. La couche du sédiment encaissant de
la structure 236 est celle qui présent les plus fortes concentration des acides ramifiés et la
couche cendreuse de la structure 221 les plus faibles, tous les autres couches présentent
des valeurs moyens relativement similaires indépendamment de leur caractéristiques
( Fig. 46)
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Fig. 46 Concentration des acides gras insaturés et ramifiées par unité stratigraphique des structures 221 et 236 du
site de Louviers

La distribution des échantillons nous permet d’observer hormis le fait que les
échantillons du sédiment de contact de la structure 236 ne présentent pas des acides
insaturés que la concentration des acides gras insaturés est extrémement faible, toujours
inférieure a 0,085 pg/g. Les concertations des acides gras insaturés les plus importantes
aux sein de cette faible présence sont retrouvés dans les échantillons 221-07 de la couche
de comblement, les échantillons 221-24 et 221-26 de la couche de contacte de la structure
221. Il est intéressant de remarquer que ces trois échantillons proviennent du quart SO ce
qui pourrait indiquer un phénomeéne de contamination plus récent pour cette partie de la
structure. Ensuite, ¢’est 1’échantillon provenant du sédiment encaissant de la structure
236 qui présente des fortes concentrations d’acides gras insaturés ce qui le différentie du
sédiment encaissant de la structure 221 (fig.47). Ainsi nous remarquons que parfois des
échantillons appartenant a la méme Unité stratigraphique présentent des distributions
assez variées en fonction de leur position soit au sein d’'une méme structure soit entre les
structures.
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Fig. 47 Concentration des acides gras insaturés par échantillon au sein des structures 221 et 236 du site de Louviers



Pour les acides gras ramifiés indicant la dégradation bactérienne des acides gras
les concentrations sont aussi faibles inférieures a 0,18 pg/g mais plus importantes que
celles des acides insaturés (fig. 48). Les deux échantillons contenant plus des acides
ramifiées appartiennent aux s€diments encaissant des structures 221(221-36) et 236 (236-
40) > 0,16 ng/g. La couche qui contient les quantités plus faibles des acides ramifiées est
la couche cendreuse de la structure 221.
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Fig. 48 Concentration des acides gras ramifiées par échantillon au sein des structures 221 et 236 du site de Louviers

3.6.2 Les acides gras saturés

Comme les alcanes, les acides gras saturés nous renseignent aussi sur les activités
développées dans ces structures de combustion spécialement sur la fonction de celles-ci
a partir de I’analyse des graisses déposées dans les couches anthropiques ou transformées
par I’activité anthropique de ces structures (Baldessari et al 1987, March et al.1989a et b,
March, 1995,1996,1999 March et Soler, 1999 March et al 2003a et b, March 2013, March
et al 2014, March, 2017, March et al. 2017, Garcia Piquer et al 2019)Cette famille de
molécules provient des matieres organiques animales et végétales comme les graisses des
tissus adipeux, viandes, visceres et laitages et des graines et d’huiles extraites des plantes
dont leur apport massique est supérieur a celui des autres parts des animaux et des plantes
contenant aussi des acides gras .

La distribution des concentrations des acides gras saturés dans le site de Louviers
montre un plus forte concentration moyenne des acides gras saturés dans la structure 221
qu’au sein de la structure 236. Pour 1’ensemble des échantillons des deux structures une
concentration moyenne plus importante d’acides gras saturés a été localisée au sein de la
couche contenant les silex chauffés (1,07 pg/g). Pour la structure 221 les trois autres
couches présentent des contenus similaires avec des valeurs plus faibles pour I’encaissant,
qui contient aussi une moindre concentration des acides gras saturés que la couche en
contact avec les silex que la couche en contact avec les silex pour la structure 236. (Fig.
49) . Ainsi nous constatons que les couches en contact avec les silex sont celles qui
contiennent le plus grandes quantités des graisses donnant d’emblée une possible
explication sur 1’utilisation de ces roches pour la cuisson indirecte des aliments. Autant
la couche cendreuse que les sédiments encaissants contiennent des quantités moindres de
lipides ce qui monterait un lien avec les processus de thermoaltération et dépdt de ces
graisses lors du fonctionnement des structures. La seule couche de comblement contenant



moins d’acides gras que celle du contact pour la structure 22lindiquerait une faible
percolation des acides gras saturés entre ces deux couches.
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Fig. 49 Concentration des acides saturés par couche au sein des structures 221 et 236 du site de louviers

Les concentrations les plus importantes ayant été¢ observées pour 1’échantillon
221-26 (1,83 ug/g) pour la structure 221 et 1’échantillon 236-38 (0,73ug/g) pour la
structure 236 , tandis que les plus faibles ont été observées pour les échantillons provenant
des sédiments encaissants 221-35 (0,24 ug/g ) et 236-40 (0,20 pg/g) (Fig. 50).
L’échantillon 221-26 présentait aussi une forte concentration d’acides ramifiés et
insaturés ainsi que I’échantillon 236-40 qui présente au contraire des faibles proportions
d’acides saturés. Nous remarquons aussi que les concentrations des acides gras saturés
différerent au sein de la méme couche comme ceci avait été observé pour la masse totale
des lipides des échantillons.
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Fig. 50 Concentration des acides saturés par échantillon au sein des structures 221 et 236 du site de Louviers

Les valeurs du CPI des acides gras saturés longs nous indiquent une bonne
conservation comme nous I’avons mentionné en début de ce rapport. Nous notons
cependant quelques différences en fonction des couches pour chaque structure. Le
sédiment encaissant montre des valeurs légérement plus dégradées pour les deux
structures que les couches de contact tandis que le sédiment du comblement de la structure
221 semble le mieux conservé. Les valeurs du CPI pour la couche cendreuse que s’il
s’agirait des résidus de combustion devraient aprioris étre plus dégradées montrent des
valeurs moyennes plus élevées que la couche de contact (Fig.51) . Ce résultat est dii aux



valeurs de I’échantillon 221-31 qui présente les valeurs les plus €levés du site indiquant
une conservation particulieére des acides gras saturés pour cet échantillon (Fig. 52).
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Fig. 51 Valeurs du CPI des acides saturés longs par couche au sein des structures 221 et 236 du site de louviers
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Fig. 52 Valeurs du CPI des acides saturés longs par échantillon au sein des structures 221 et 236 du site de Louviers

La corrélation des valeurs du CPI et de la concentration massique des acides
ramifiés montre un trés faible tendance a une diminution de valeur du CPI avec une plus
forte concentration des acides ramifiées (indice de corrélation -0,37) ce qui montre que
les processus de dégradation bactérienne n’expliquent pas nécessairement les différences
observées dans les valeurs du CPI. Il en va de méme pour les acides gras saturés qui
indiquaient des possibles contaminations récentes qui devraient étre accompagnées par
une meilleure conservation des acides gras saturés dans ces échantillons. Ainsi, les acides
gras de nos échantillons semblent tous étre plutdt anciens et faiblement dégradés leur
valeurs ¢étant plutdt proches pour I’ensemble des échantillons avec quelques exceptions
particulieres. Il est intéressant de remarquer que les échantillons dont les acides gras
saturés sont mieux conserveés (10-13-14-22 -31 et 35) proviennent tous du quart SE de la
structure et cela méme si le quart Sud-Ouest présenté de plus fortes concentrations
d’acides insaturés. Ceci est assez intéressant sachant que ce quart de la structure présente
lors de I’analyse des roches des températures plus élevées au vu de la fragmentation des
silex retrouves sur place. Tout ceci semblerait indiquer que les sédiments de ce quart de
la structure contenaient un apport lipidique postérieur a la combustion si combustion sur
place il y a eu mais sans une contamination récente importante.

La concentration des acides gras courts et longs peut nous donner une premicre
indication de I’origine de ces acides gras sachant que les acides gras longs dont la chaine
carboné est supérieur a C20 (<C20) sont plus fortement concentrés dans les produits
d’origine végétale, tout en signalant que le contraire ¢’est a dire une dominance des acides



gras saturés inférieures a C20 (>C20) n’indique pas nécessairement une origine animale
de ces lipides. Lors de cette analyse nous observons que la plupart des échantillons
présentent une nette dominance des acides gras de courte chaine sauf pour 1’échantillon
provenant de I’encaissant de la structure 236 qui est dominé par les acides gras saturés de
longue chaine. Bien que la plupart d’échantillons contiennent des acides gras de longue
chaine (19,8 % en moyenne) seul deux d’entre eux contiennent une plus forte
concentration : l’encaissant de la structure 236, 236-40 qui contient (49,7 %) et

I’échantillon 221-24 (35,1%) provenant du sédiment en contact avec les silex de la
structure 221 (Fig. 53).
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Fig. 53 Concentration des acides saturés de courtes <C20 et longues chaines >C20 par échantillon et par couche au
sein des structures 221 et 236 du site de Louviers

La relation des pourcentages acides gras courts et longs montre que la proportion
des acides longs est beaucoup plus importante dans [’échantillon provenant de
I’encaissant de la structure 236 et que les proportions des acides longs et du sédiment de
contact sont similaires pour les deux structures. La couche cendreuse de la structure 221
contient aussi des proportions similaires de ces acides. Les proportions de ces acides longs
sont plus faibles pour le sédiment de comblement et le sédiment encaissant de la structure
221 (fig. n°12). Ainsi nous constatons une faible proportion d’élément d’origine végétale
au sein des acides gras saturés de la structure 221 et un plus forte proportion de ceux-ci
pour I’encaissant de la structure 236. Il est intéressant que au sein de la structure 221 les
proportions d’acides longs les plus élevées au sein de la couche en contact avec les silex
ce qui pourrait nous indiquer une plus forte concentration des €léments d’origine végétale
pour cette couche et spécifiquement pour 1’échantillon 24 qui présente la plus forte
concentration des acides longs (Fig. 54).

Pourcentage des acides gras saturés courts <C20 et longs >C20 par
couche et par structure

M 221 Acides gras courts

I 221 Acides gras longs

M 236 Acides gras courts

W 236 Acides gras longrs

COMBLEMENT CONTACT CENDREUSE ENCAISSANT

Fig. 54 Concentration des acides saturés courts <C20 et longs >C20 par couche au sein des structures 221 et 236 du
site de Louviers



L‘analyse de la distribution de ces acides gras saturés en fonction de leur longueur
de chaine nous permet d’aller un peu plus loin dans la interprétation de cette famille de
molécules vu qu’il nous permet de préciser quels sont les acides courts et longs qui
influent dans ces proportions tout en nous permettant de confirmer ou réfuter ces
inférences et d’approfondir la chimio-taxonomie des ¢léments naturelles a partir de cette
famille de lipides.

L’analyse de cette distribution nous montre une nette dominance au sein des
acides gras courts, des acides gras Palmitique (C16) et Stéarique (C18) ainsi qu’une tres
faible proportion des acides Arachidique (C20) et de I’acide Myristique (C14) au sein des
échantillons analysés (Fig. 55). Pour les acides longs dont la concentration es nettement
moins importante, on observe principalement les acides Behénique (C22), Lignocérique
(C24) et Cérotique (C26) et des traces plus faibles pour les acides au-dessus de ce dernier.
L’absence totale de 1’acide Laurique (C12) ainsi que des acides plus courts est aussi a
remarquer 1’absence de ce dernicre fréquemment associée a des produits laitiers ainsi que
a des animaux allaitants pourrait nous permettre d’écarter la présence des lipides reliées
a ces produits ou a cette classe d’age d’animaux conservés au sein de ces structures ou
d’évoquer un certain lessivage des échantillons vue la plus forte solubilité des acides gras
courts .

Au sein de cette distribution nous pouvons remarquer certaines différences par
structure ainsi la structure 236 est dominée par C18 a la place de C16 et dans les acides
longs cette structure est dominée par C24 avec un plus forte concentration pour C30 et
C32 que celle observées pour la structure 221 (Fig. 55).Méme si les proportions de
répartition de ces acides sont assez stables pour I’ensemble des échantillons on peut
constater certaines différences pour certains échantillons qui expliquent ces différences
entre les deux structures (fig. 56 et 57, 58 et 59).

Au sein de la structure 221 la plupart des échantillons sont dominées par I’acide
en C16 sauf pour I’échantillon 221-35 provenant du sédiment encaissant dont C18 est
majoritaire. Certains échantillons présentent une plus forte dominance en C16 comme les
échantillons 221-07, 221-10 provenant du comblement ainsi que 1’échantillon 221-36
provenant du sédiment encaissant. Un seul échantillon provenant de la couche cendreuse
221-31 présente un proportion légeérement plus marquée de C16 tandis que 1’autre
échantillon provenant de cette couche I’échantillon 221-30 est semblable a tous les
¢chantillons provenant du sédiment en contact avec les silex ou nous observons une 1égére
dominance en C16 sur C18. Au sein de cette structure nous notons aussi une différence
pour les acides longs au sein des sédiments en contact avec les silex ou les échantillon
22-221 et 24-221 présentent des fortes proportions de C32 (Fig.56, 58 et 59).
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Fig. 55 Distribution moyenne des acides satures du site de Louviers
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Fig. 56 Distribution des acides satures par échantillon de la structure 221 du site de Louviers




La situation diverge pour la structure 236 (Fig. 57 et 58) ou le nombre
d’¢échantillons disponible était moins important et ou les trois échantillons analyses
présentent des compositions tres différentiées. Ainsi 1‘échantillon en provenance du
sédiment encaissant 236-40 est trés fortement majoritaire en C18 tandis que ceux
provenant du sédiment en contact le sont en C16. Ces deux derniers échantillons 236-38
et 236-39 présentent des différences assez marquées dans les proportions de C18 et plus
fortes entre elles que celles observés au sein des couches anthropisées de la structure 221.
De la méme fagon, les échantillons 236-38 du sédiment en contact et 236-40 du sédiment
encaissant hormis la dominance des acides longs en C24 présentent des fortes
concentrations en C32 au sein du cortége des acides longs ce qui les rapproche de
certaines échantillons de la structure 221 tandis que 1’échantillon 236-39 présente une
dominance en C30 ce qui les différentie clairement entre elles par la distribution des
acides gras (Fig. 59 et 60).
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Fig. 57 Distribution des acides satures par échantillon de la structure 236 du site de Louviers
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Fig. 58 Distribution des acides satures par structure du site de Louviers
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Fig. 59 Distribution des acides satures par couche du site de Louviers

L’analyse plus détaillé de la distribution des acides gras saturés longs au sein des
échantillons du site de Louviers en fonction de couches nous permet d’apprécier les
dominances en C22, C24 et C26 avec une diminution progressive vers C30 que nous
avons mentionné auparavant mais qui nous montre que hormis 1’extréme particularité de
I’échantillon 236-40 provenant du sédiment encaissant de cette structure qui présente
presque 50% des acides longs au sein de sa constitution, ce pourcentage est plus important
dans les échantillons des sédiments en contact avec les silex et la couche cendreuse
structures 221 et 236 par rapport aux couches du sédiment du comblement et de
I’encaissant de la structure 221 (Fig. n° 60) tout cela nous indique la présence dans ces
échantillons des lipides d’origine végétales mais pouvant appartenir a des familles de
plantes différentes .
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Fig. 60 Distribution des acides gras satures longs des échantillons du site de louviers en fonction des
couches analysées

Si on analyse le rapport entre les acides gras saturés dominants C16 et C18 pour
tous les échantillons on constate que la plupart des échantillons sont majoritaires en C16
sauf pour les échantillons 221-35 et 236-40 apparentant aux sédiments encaissants de ces
deux structures. Ce dernier échantillon étant considérablement différent a I’ensemble des
¢chantillons analysés. Ces proportions fluctuent aussi en fonction des couches analysées,
les proportions de C16 étant plus importantes dans les sédiments de comblement plus
équilibrés dans les couches cendreuses et en contact avec les silex , puis plus faibles dans



I’encaissant ce qui différencie, méme si légérement, les couches plus anthropisées suite a
la présences des silex chauffés et résidus de combustion au sein des structures, par rapport
a celles dont le contenu naturel devrait étre prédominant (Fig. 61).
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LOUVIERS 221

Ainsi les contenues d’origine anthropique des couches provenant du remplissage
anthropique caractérisent les acides gras saturés de ces couches. Les différences entre les
contenus naturels du sédiment encaissant et du comblement pourraient s’expliquer par
une différentiation dans I’origine naturelle de acides gras saturés de ces deux couches
mais aussi par des effets liés a la conduction de la chaleur sur le sédiment encaissant vu
que les proportions de C18 ont tendance a augmenter en fonction de la soumission a la
chaleur des lipides provenant des contextes naturels comme cela a été déja observé dans
les sols et céramiques préalablement étudi€s mais aussi a la pénétration dans les couches
de I’encaissant des lipides provenant de I’utilisation du foyer. Ces variations peuvent donc
étre en plus influencées par une altération thermique moderée des acides gras saturés
provenant de I’altération thermique du substrat ou a des dépots liés aux produits naturels
préparés dans ces structures.

Au-dela de ces constats généraux, nous pouvons observer dans le foyer 221 que
les échantillons ont des différences entre les deux types de chaines carbonées, en
provenant parfois de la méme couche ce qui indique des différences de compostions entre
chacune d’entre elles. Ce qui a été déja observé pour les alcanes. Mais il est important
aussi de signaler I’existence des échantillons des deux couches qui se ressemblent
fortement comme par exemple 1’échantillon 07 du comblement et 1’échantillon 31 de la
couche cendreuse. Ou encore des ¢chantillons de structures différentes qui se ressemblent
aussi fortement comme par exemple 1’échantillon 10 du comblement de la structure 221
et I’échantillon 38 du sédiment de contacte de la structure 236, ou I’échantillon 13 du
contact de la structure 221 et I’échantillon 39 de la couche de contact de la structure 236
vu que ceci pourrait indiquer des similitudes dans leur origine organique. Ceci montrant
des différences avec les contenues organiques des autres familles des lipides comme les
alcanes ou ces deux couches de contact étaient clairement différentiées.

L’analyse ternaire des principaux acides gras saturés de courte chaine , (rapports
entre les acides courts principaux C14, C16 et C18 montre que tous les échantillons ne
contiennent que des trés faibles proportions du C14. Ces proportions sont toujours
inférieurs a 4%. Les échantillons contenant de plus fortes proportions de C14 se
repartissent entre les différentes couches de la structure 221. ( 221-10, 221-26, 221-31 et
221-36) Trois de ces échantillons sont dominants en C16 et le méme phénomene se
produit au sein de la structure 236 ou le seul échantillon présentent une dominance en
C16 est celui qui présente le plus fort taux de C14, (236-38). Seul I’échantillon 26-221 ne
présente pas une dominance en C16 pour ces valeurs élevés de C14 ( Fig. 62 et 63).
L’indice de corrélation entre C14 et C18 montre une tendance a une relation négative
modérée entre ces deux acides au sein de nos échantillons (IC =-0,57 p 0,02.) et une



relation positive modérée et plus faiblement significative entre C14 et C16 ( IC=0 ;45 p
0,08). Ceci montre que bien qu’il y ait une certaine relation entre les écarts de ces
molécules ceci ne répond pas a une relation qui pourrait nous indiquer un processus de
formation similaire pour tous nos échantillons et leur distribution ce qui indique que ces
distributions sont indépendantes d’un méme processus de dégradation.

Entre les particularités de I’ensemble étudi¢, il faut encore mentionner :
I’échantillon 40 du foyer 236 qui contient des trés fortes proportions en C18 et des tres
faibles proportions en C16 et une absence totale de C14 ; I’échantillon 35 du foyer 221
appartenant aussi au sédiment encaissant contient plus C18 que C16 et les échantillons
10 et 36 du foyer 221 et 38 du foyer 236 contiennent plus C16 que C18. Quatre
échantillons de la structure 221 deux échantillons du comblement (7 et 10), I’échantillon
221-31 provenant de la couche cendreuse et celle provenant du sédiment encaissant 36 de
la structure 221 sont dominées par C16 comme 1’échantillon 38 du sédiment en contact
avec les silex de la structure 236 (Fig. 57 et 58). Tout le reste des échantillons contient
des proportions équilibrées de C16 et C18. L’analyse ternaire nous permet de constater
encore plus clairement la particularité de 1’échantillon du sédiment encaissant de la
structure 236 qui est trés clairement ¢loigné de I’ensemble des échantillons que nous
avons analysé (Fig. 62).
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La distribution de ces trois molécules peut étre employée pour une premicre
exploration des possibles origines des lipides de ces échantillons.

Ainsi, I’analyse par composantes principales des données de ces trois lipides C14
C16 et 1C8 confrontés a notre base de données constitu¢ par 1004 échantillons de
différentes familles des plantes et d’animaux nous permet d’observer que les échantillons
de louviers sont plus proches des différentes sub-familles et familles d’animaux
herbivores terrestres comme les Capreolinae, Cervinae, Bovinae ou omnivores comme
les Suidae, qui entourent avec les Anatidae les échantillons de Louviers. Ceux-ci se
trouvent ¢loignés de la plupart des familles des plantes mollusques et poissons marins et
d’eau douce ainsi que d’autres herbivores terrestres comme les Equidae (Fig. 64)
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Fig. 64 Analyse par composants principales ACP des acides satures C14/C16/C18 des échantillons(n=1004) du site
de Louviers et différentes espéces de familles et sub-familles d’animaux et plantes de notre base de données

Le positionnement de 1’ensemble des échantillons du site de louviers 1égérement
séparé¢ des échantillons des animaux actuels pourrait aussi nous indiquer une certaine
dégradation des lipides de ces échantillons par rapport aux restes des animaux et plantes
actuelles suite au processus de formation anthropiques et naturelles de ces échantillons,
Cependant plusieurs échantillons naturels sont trés proches des valeurs du site de
Louviers et appartiennent aux mémes familles d’herbivores qui sont évoqués dans
I’analyse groupé. La méme analyse établi avec les moyennes des échantillons en fonction
de sous-familles et familles des échantillons de référence nous montre que les échantillons
de Louviers sont proches des échantillons des cervidés et bovidés, représentés par les
sous-familles des Cervinae , Capreolinae et Caprinae (cette dernicre présentent des
valeurs trés proches des plantes de la famille Rosaceae) et un peu plus ¢éloignés des
Bovinae , Anatidae et Suidae (Fig. 65).
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Fig. 65 Analyse par composants principales ACP des acides satures C14/C16/C18 du site de Louviers et des
valeurs moyens de ces distributions pour différentes espéces de familles et sub-familles d’animaux et plantes de notre
base de données

Ainsi la distribution de ces acides gras courts semble plus proches des especes
animales que végétales. Une seule famille de plantes semble proche de la distribution des
animaux de Louviers et ¢’est la famille de Rosaceae ; dont les échantillons de notre base
de données appartiennent a des plantes de framboise du genre prunus, genre qui est par
ailleurs présent au sein des restes de charbons appartenant aux périodes plus tardives du
site de Louviers. En méme temps la présence des cires d’origine végétale identifiées a
partir de la préservation minoritaire des acides longs va dans le sens des données obtenues
par I’analyse des alcanes. L’analyse de la phase neutre nous a permis de détecter
simplement quelques méthyl-cétones pouvant étre liés aux processus de cuisson suite a
leur longueur de chaine, ou des cires d’origine végétale mais aucun stérols dans la phase
plus polaire ce qui nous aurait permis de déterminer la présence d’autres biomarqueurs
venant compléter cette analyse. L’absence de ces stérols indique aussi une dégradation
des lipides naturels de nos échantillons.

3.7 La signification des données a travers I’analyse isotopique moléculaire des acides
gras saturés.

L’analyse des valeurs isotopique moléculaires de ces acides gras du 8'°C peut
palier a ce manque d’informations et préciser encore nos interprétations. Pour commencer
il faut signaler que nous avons aussi étudié¢ au-dela des acides saturés courts qui sont
généralement employés pour 1’analyses des contenus d’origine animale les valeurs des
isotopiques des acides gras longs C24 et C26 pour explorer ces valeurs censées
représenter les aides gras d’origine végétale et leur relation avec les valeurs des acides
gras courts et des alcanes de échantillons étudiées (Tableau n°12).

Les analyses isotopiques des acides gras C16 et C18 des échantillons du site de
louviers nous montrent une faible variabilité entre les valeurs de ces acides gras dont



I’écart type est plus faible que celui des alcanes et des acides gras longs qui sont similaires
a celui des alcanes C27, C29 et C31. Nous constatons aussi que au sein des molécules
longues étudiées 1’alcane C27 et I’acide C24 présentent aussi des écarts types plus faibles
au sein des molécules longues. L’écart type de C16 est Iégérement supérieur a celui de

C18 (Fig.66) .
Structure Couche Echantillon | 8cc16 | §cci8 |[6c(vPDB)C24 |6C(VPDB)C26
221-07 -29,02 -29,63 -30,93 -33,24
Comblement
221-10 -28,55 -29,00 -31,17 -32,21
221-13 -29,05 29,60 -30,12 -32,59
221-14 -28,45 -28,86 -30,32 -33,79
Contact 221-22 -27,63 -29,04 -29,15 -30,20
21 221-24 -29,07 -29,32 -29,07 -30,24
221-26 -28,74 -28,74 -30,51 -32,58
221-30 -28,00 -28,97 -28,23 -32,05
Cendresuse
221-31 -28,78 -28,88 -28,94 -31,21
221-34 -28,37 -28,70 -29,32 -28,39
Encaissant 221-35 -28,40 -28,12 -32,32 -33,79
221-36 -27,81 -29,27 -29,84 -30,69
236-38 -27,83 -28,77 -31,80 -34,54
Contact
236 236-39 -29,94 -29,61 -30,74 -34,48
Encaissant 236-40 -27,36 -27,69 -29,53 -34,18

Tableau n° 12 : valeurs isotopiques de §'3C%o des acides gras saturés C16, C18, C24 et C26.

écart type des valeurs isotopiques 6'3C par molecule
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Fig. 66 Ecart type des valeurs isotopiques de 8'C des acides gras saturés C16, C18, C24 et C26 et des
alcanes C27 C29 et C31 du site de Louviers

De la méme fagon nous avons constaté que I’indice de corrélation entre les valeurs
isotopiques de ces acides gras est faiblement positif mais significatif pour la relation C16-
C18 IC = 0,62 p 0,01 et C24-26 IC = 0,61 p 0,01 mais la relation entre les valeurs des
acides longs et courts n’est pas significative montrant ainsi des origines et processus de
formation différentes pour ces deux parties du spectre des acides gras.

Les valeurs de 8'*C obtenus pour les acides gras du site de louviers nous montrent
que pour les acides gras courts les valeurs sont plus enrichis que les valeurs des acides
gras saturés (C24 et C26) et des alcanes et que les valeurs obtenues ne fluctuent pas de
facon significative pour I’ensemble des échantillons. Ceci n’est pas le cas pour les valeurs
de C24 et C26 qui sont d’une part plus appauvries que les valeurs de C16 et C18 et plus
fluctuantes en fonction des échantillons (Fig. 67) . Par ailleurs les valeurs de C16 et C18
montrent parfois des inversions dans leurs valeurs en fonction des échantillons ainsi nous



constatons que les échantillons 221-07 ; 221-10; 221-13 ; 221-14 ;221-31et 221-34
présentent un léger enrichissement en C16 par rapport a C18 et que cet enrichissement
est plus prononcé pour les échantillons 221-22 , 221-30, 221-36 et 236-38, tandis que les
échantillons 221-26, 221-35 et 223-39 présentent des valeurs 1égérement plus enrichies
pour C18. Ce qui explique la faible valeur positive de leur taux de corrélation méme si
celui-ci a une tendance significative sur 99 % de I’échantillon.

Valeurs isotopiques §13C des acides gras et des alkanes du site de Louviers
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Fig. 67 Valeurs isotopiques de 8'*C %o des acides gras saturés C16, C18, C24 et C26 et des alcanes C27
C29 et C31 du site de Louviers
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La composition moyenne des valeurs isotopiques par couche et par structure nous
montre des claires différences entre elles. Ainsi tout d’abord la composition moyenne de
la structure 236 est plus enrichie que celle de la structure 221. Tandis que nous observons
un séquence continue dans 1’enrichissement de la structure 221 a partir du comblement
qui est la couche la plus appauvri vers le sédiment encaissant qui est la couche la plus
enrichie en passant de fagon successive par la couche contenant les restes de silex
chauffés et la couche cendreuse suivant ainsi la séquence stratigraphique. Ainsi cet
enrichissement progressif qui suit la stratigraphie des structures se différencie de la
séquence des enrichissements observés pour les alcanes mettant en évidence 1’origine
différente de ces deux familles de molécules pour cette structure. Cette différence entre
la couche de contact et la couche de s€diment encaissant est encore plus marqué pour la
structure 236 ou les variations d’enrichissement isotopique sont aussi inverses (fig. 68).
Ainsi les résultats de cette analyse exploratoire nous montre que les phénomeénes de
fractionnement pour les échantillons de Louviers sont inversés pour ces deux familles de
molécules si nous suivons une lecture stratigraphique ce qui dénote des processus de
formation différents pour les alcanes et les acides gras courts. Le contenu interne de la
structure 221 garde la méme logique d’enrichissement entre le sédiment de contact et la
couche cendreuse ce qui indique les mémes processus de formation pour ces deux couches
I’intérieur de la structure et I’enrichissement des sédiments qui ont été¢ exposés a la
chaleur et qui présentent des valeurs proches entre eux. Ce qui est intéressant aussi est
qu’en termes d’analyse des structures la structure la plus ancienne est la plus enrichie
dans les deux cas autant pour les alcanes que pour les acides gras courts ce qui dénote une
origine différente pour ces deux structures que pourrait nos indiquer un enrichissement
progressif en fonction de la stratigraphie général du site, phénomene qui ne se correspond
pas avec la séquence interne de la structure 221. Ces différences indiquent que les



signatures isotopiques des acides gras courts correspondent plutdt a I’apport anthropique
que contiennent les foyers.

O013C C16 et C18 par couche et structure du site de Louviers
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Fig. 68 Analyse bi-varié des Valeurs isotopiques moyens de 8'*C%o des acides gras saturés C16, C18, par
couche et structure des échantillons du site de Louviers

En faisant une analyse bi-varié des valeurs de 8'3C des acides gras saturés C16 et
C18 par échantillon nous observons plus clairement les différences entre ces échantillons
au sein du de 1°écart constaté entre leurs valeurs respectives. Ainsi nous constatons que
les écarts sont plus faibles pour les acides gras que pour les alcanes au sein des couches
respectives sauf pour les échantillons du sédiment de contact de la structure 236 qui
montre deux échantillons plus séparés par leur enrichissement en C16 et C18 étant
1’échantillon 236-38 le plus enrichi et I’échantillon 239 le plus appauvri pour C16 et C18
de tous les échantillons analysés. Au sein du sédiment de contact de la structure 221, nous
constatons la présence de deux groupes d’échantillons 1I’un constitué pour les échantillons
221-24 et 221-13 présentant des valeurs plus appauvries et un deuxiéme composé par les
échantillons de 221-26 221-14 et 221- 22 qui est plus enrichi en C18 et C16.

Les sédiments du comblement de la méme structure sont partagés entre ces deux
groupes ¢tant 1’échantillon 221-10 le plus enrichi et I’échantillon 221-07 le plus appauvri.
En ce qui concerne les valeurs des échantillons de la couche cendreuse, ils se retrouvent
aussi au sein de ce groupe avec des valeurs proches en C18 et des valeurs Iégérement plus
enrichies en C16 pour I’échantillon 221-30.

Finalement les échantillons des sédiments encaissants de la structure 221 se
trouvent partagés par des enrichissements en C16 221-36 et C18 221-35 et I’échantillon
221-34 est proche du groupe enrichie en C18 des échantillons du sédiment en contact
avec les silex de la méme structure (Fig. 69). L’échantillon 400-236 du sédiment
encaissant de cette structure ést le plus enrichi en C16 et C18 de tous les échantillons
analysés et se situé carrément a 1’opposé des valeurs de 1’échantillon 236-39 du sédiment
de contact de la méme structure que comme nous 1’avons mentionné est 1’échantillon le
plus appauvri.



Nous constatons donc que seulement deux échantillons qu’étaient plus enrichis
dans ces valeurs isotopiques pour les alcanes le sont aussi pour les acides gras courts
comme I’échantillon 221-10 du comblement et I’échantillon 236-38 qui présentait des
valeurs enrichis en C29 et C31 et qui présente ici des valeurs plus enrichies en C16. De
la méme facon, I’échantillon 236-39 qui était plus appauvri pour ses valeurs en C27, C29
et C31 et plus appauvri ici autant pour C16 que pour C18. Ceci confirme la faible liaison
entre les valeurs isotopiques des alcanes et des acides gras courts et que les
enrichissements moyens par couche pour ces acides ne se correspondent donc pas avec
ceux des alcanes.

013C C16 et C18 par échantillon du site de Louviers
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Fig. 69 Analyse bi-varié des Valeurs isotopiques de 8'3C%o des acides gras saturés C16 et C18, des échantillons du
site de Louviers

3.7.1 Une premiere lecture isotopique de acides gras longs et courts

Concernant les valeurs isotopiques de C24 et C26 nous constatons a travers cette
premicre analyse que ces valeurs sont trés fluctuantes pour ces deux molécules. Les
valeurs de C24 méme si plus appauvries sont plus proches des valeurs de C16 et C18
tandis que ceux de C26 sont plus proches des valeurs des alcanes. Seulement un
échantillon 221-34 présente des valeurs plus enrichies en C26 par rapport a C24, tandis
que pour tous les autres échantillons les valeurs en C24 sont plus enrichies que ceux de
C26. Les valeurs de C26 présentent un écart type plus important que ceux de C24 qui
sont légerement plus stables mais ces deux acides gras considérés comme d’origine
végétale ne suivent pas ni le comportement des acides gras courts ni des alcanes longs et
leur coefficient de corrélation n’est pas significatif.

L’analyse de ces valeurs par couche et par échantillon nous montre que les valeurs
isotopiques de §'C de ces acides suivent un enrichissement par couche pour la structure
221 dans le méme sens stratigraphique que les acides gras 16 et 18 mais avec un pente
de régression plus faible pour C24 tout en montrant des différences pour les valeurs de



C26 dans le sédiment encaissant qui sont plus appauvris que ceux des échantillons
provenant de la couche cendreuse et de la couche de contact de la méme structure.

De la méme facon les valeurs du sédiment encaissant de la structure 236 méme si
plus enrichis en C24 et C26 que les sédiments de la couche en contact avec le silex de la
méme structure, sont beaucoup moins riches en C24 par rapport au C26 qu’en C16 par
rapport au C18. (Fig. 70).

Les trois échantillons de cette structure présentent donc des valeurs appauvries en
C24 par rapport a I’ensemble des échantillons de la structure 221 et cela autant pour le
sédiment de contact que pour le sédiment encaissant. De la méme facgon, les échantillons
du sédiment de contact la structure 236 sont plus appauvris en C26 que ceux des cendres
et du sédiment de contact la structure 221 ce qui montre une différences d’origine pour
ces lipides végétales. On constate aussi que les relations d’enrichissement isotopique
entre ces des structures sont cohérentes avec les données des acides gras courts et inversés
par rapport aux alcanes dont les valeurs isotopiques moyennes de la structure 236 sont
plus enrichies que ceux de la structure 221.

Si nous analysons ces résultats plus en détail pour la structure 221 nous constatons
que les échantillons des sédiments du comblement et de la couche cendreuse ont des
valeurs isotopiques proches au sein de chaque couche en C24 et C26 , tandis que les trois
¢chantillons du sédiment encaissant présentent des valeurs trés différenciées entre eux et
que les échantillons du sédiment de contact s’organisent en deux groupes : un plus enrichi
constitué par les échantillons 221-22 et 221-24 et un autre plus appauvri formé par les
échantillons 221-13, 221-26 et 221-14. Le groupe moins enrichi des échantillons de
sédiment en contact est proche des valeurs du sédiment de comblement et le groupe plus
enrichi des valeurs des échantillons de la couche cendreuse.
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Fig. 70 Analyse bi-varié des Valeurs isotopiques de 8'3C %o des acides gras saturés C24 et C26, des échantillons du
site de Louviers



Nous observons donc que selon les molécules analysées les valeurs isotopiques mettent
en évidence différentes affinités entre les échantillons étudiés montrant tant 1’existence
des mélanges entre les origines des lipides de ces couches ainsi que des différences entre
eux selon leur composition. Un exemple de ceci réside dans les différences bien marquées
entre les deux structures a partir de 1’analyse de ces acides gras ou la différence entre la
couche de comblement et la couche cendreuse au sein de la structure 221 .

Dans le monde végétale et animale vivant les valeurs isotopiques de ces acides
courts (16 et 18) et longs (24 et 26) sont proches entre eux. Il faut cependant signaler que
les études sur les acides gras de longue chaine sont beaucoup moins nombreux que ceux
qui ont été effectuées pour les alcanes et les acides gras courts. Ainsi dans la distribution
naturelle au sein des plantes les valeurs isotopiques 8'°C de acides gras courts et longs
sont similaires étant généralement plus appauvris pour les plantes C3 et plus enrichis pour
les plantes C4 . Les différences de valeurs observées dans les valeurs isotopiques dans les
longueurs de chaine courts et longs de ces deux groupes d’acides gras que nous constatons
pour les échantillons des structures de combustion de Louviers sont produites par deux
types de processus. D’une part la dégradation bactériologique de ces acides
naturels quand ces produits se dégradent dans le milieu naturel, mais aussi dans notre cas
particulier par le fruit des mélanges des apports anthropiques produits pendant le
fonctionnement et 1’utilisation des foyers ( apports végétaux distincts pour les différentes
processus comme la combustion, la cuisson ou le traitement thermique des aliments) et
dégradation thermique de ces apports) et la dégradation postérieure de ces mélanges de
matiere organique enfouis dans les sols (dégradation bactériologique) (March et al. 2018).
Ces dégradations produisent une augmentation significatives des concentrations
massiques des alcanes courts suite a la fragmentation des molécules longues produites
par ces processus de dégradation.

Les concentrations massiques (ug/g) que nous avons présenté en début de ce
rapport montraient bien que seulement certains échantillons présentaient un apport
massique d’alcanes majoritaire (les échantillons 221-10- 221-26 et 236-40) et nous
savons que ces ¢chantillons présentaient des indices de dégradation assez importants les
deux premiers pour les alcanes et le troisiéme pour les acides gras. A ceux ci- s’ajoute
I’échantillon 221-31 qui présentait des alcanes assez dégradés et en forte proportion par
rapport au deuxiéme échantillon de la couche cendreuse 221-30. Ainsi ces quatre
échantillons doivent étre pris avec prudence pour leur interprétation tant pour les alcanes
comme nous 1I’avons déja évoqué que pour les acides gras saturés. Nous notons qu’autant
par leur composition moléculaires que par ces valeurs isotopiques ces trois €échantillons
sont souvent proches entre elles indépendamment des autres échantillons prises dans les
mémes unités stratigraphiques ce qui semble confirmer leur rapprochement de leurs
processus de formation indépendamment des différences dans leur composition. Ainsi,
nous pouvons considérer que les signatures isotopiques de ces quatre échantillons peuvent
étre affectés par les processus anthropiques qui se sont déroulés lors de 1’utilisation et la
période d’enfouissement postérieure a son abandon.

Analyse des acides gras courts

En prenant compte de ces précautions, nous pouvons considérer que si I’hypothése
de départ est que ces foyers ont été utilisés pour des fonctionnalités domestiques ou
rituelles liées a la cuisson indirecte et la consommation d’aliments, ces aliments on du
contribuer a la formation de ces signatures isotopiques de fagon significative. Pour ces
échantillons en particulier il faut rappeler aussi que ceux étudiés jusqu’ici ne présentaient
pas de stérols conservés nous permettant de définir 1’origine animale ou végétale des



lipides analysés, cependant nous avons pu retrouver des restes des méthyl cétones longues
qui se forment autant pendant la cuisson des viandes, ainsi que des méthyl cétones un peu
plus courtes fruits de la dégradation naturelle de produits végétaux dont les analyses
préalables ont mise en évidence aussi leur présence au sein des lipides des louviers
(I’analyse isotopique de cette phase n’a pu étre encore effectuée suite aux conditions
pandémiques et cela méme si cette partie concernant les analyses isotopiques ne faisait
pas partie de notre convention préalable). Cependant, I’absence de ces produits nous
garantit que ces échantillons n’ont pas souffert des contaminations récentes qui auraient
permis la conservation de ces stérols ainsi comme les faibles proportions des acides gras
insaturés. Suite a ’absence des stérols les analyses isotopiques de ces acides gras sont
donc un recours méthodologique pour mieux déterminer leurs processus de formation et
traiter de préciser 1’origine naturelle de ces lipides.

Nous avons donc analysé les échantillons du site de louviers a partir de notre de
base des données contenant 771 échantillons de produits naturels provenant de notre
propre travail et des données bibliographiques (voir introduction). Cette analyse nous a
permis de déterminer que I’origine de ces acides gras saturés est aujourd’hui plus proche
des valeurs des lipides d’origine animale que des valeurs des groupes de plantes C3 et C4
(Tableau n° 13 et Fig. 71) .

Ecart type Ecart type
Moyenne §13C C16%o0 | Moyenne §13C C18%so | 5'3C C16%o0 513C C18%o0
Animal -27,30 -28,23 0,14 0,17
Louviers -28,51 -28,98 0,13 0,09
Plants C3 -31,76 -31,62 0,25 0,25
Plants C4 -21,15 -20,49 0,78 0,62

Tableau n® 13 : valeurs isotopiques moléculaires des acides gras des échantillons du site de louviers et de
notre base de données
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Fig. n° 71 Comparaison des valeurs isotopiques 313C C16 et §13C C18 %o des acides gras saturés provenant du site
des louviers avec notre base de données compilant les valeurs de 572 produits animaux 173 plantes C3 et 26 plantes
C4.

L’¢écart type des échantillons de louviers est aussi moins important que celui de
notre base de données des animaux et des plantes naturelles. Sur constat se greffe le fait



que les valeurs isotopiques de ces échantillons sont clairement différentiées ente les
acides longs et les acides courts comme nous 1’avons présente auparavant.

Si nous analysons la distributions de valeurs isotopiques 8'°C de C16 et C18%o a
partir de notre base de données des plantes, selon leur espéce et le type de produit, ces
données viennent ratifier que les valeurs obtenues pour les échantillons de Louviers se
situent entre les plantes appartenant aux familles C3 et C4, étant 1égérement plus enrichies
que la plupart des plantes C3. Un résultat intéressant de cette analyse plus détaillé est que
les valeurs de certaines échantillons sont proches des huiles végétales extraits des
différentes graines comme le sésame ; le tournesol ; ’huile d’olive, des échantillons de
noisettes ou du chou-rave mais trés €¢loignées des plantes C4 (Fig. n°® 72). Ceci est une
donnée intéressante puisque comme nous 1’avons déja évoqué certaines graines et des
restes de Corylus avellana ont été retrouvées au sein des structures analysées donc la
possibilité d’une origine dans des lipides des huiles de ces plantes ou du rotissage de ces
graines qui provoque aussi le dépdt d’huiles sur les roches chauffées pourrait étre une
hypothése a explorer lors d’une prolongation de ce travail.
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Fig. n° 72 valeurs isotopiques 8'*°C%o des échantillons des Louviers et des plantes C3 et C4 de notre propre base de
données complétés par des données bibliographiques

En fonction de la concordance des valeurs moyennes des échantillons de Louviers
avec les valeurs des lipides d’origine animale nous avons testé I’hypothése d’une origine
animale de ces lipides a partir des données disponibles sur différentes familles d’animaux
dans notre base de données provenant de notre propre travail ainsi que des données
bibliographiques appliquées a d’autres études concernant 1’analyse des lipides. Il faut
toujours rappeler que les valeurs isotopiques chez les especes animales ont liées a leur
position dans la chaine trophique. Ainsi, il y a deux facteurs fondamentaux qui
déterminent la composition des graisses dans les especes animales vivantes, leur
alimentation et 1’écosysteme dans lequel ceux-ci se développent. Ainsi les valeurs
différent en fonction de ces critéres entre les différentes especes d’animaux et peuvent
changer aussi au sein d’une méme espece en fonction de leur alimentation et de son
adaptation a son milieu. De la méme facon que dans les plantes, certaines différences



peuvent Etre observées en fonction des différentes parties du corps des animaux suite aux
différentes processus de métabolisation des lipides. Ainsi, par exemple nous pouvons
constater des différences entre les différentes parties des animaux exploitées lesquelles
peuvent étre plus ou moins significatives dans le cadre de I’interprétation des signatures
isotopiques en fonction des choix anthropiques pour I’exploitation de ces ressources. De
plus comme nous 1’avons indiqué les processus de transformation de ces ressources liées
a I’emploi de 1’énergie thermique peuvent aussi transformer ce valeurs isotopiques lors
de thermoaltération, la cuisson ou la préparation des aliments.

En allant du général au particulier nous pouvons tout d’abord comparer la position
des échantillons de Louviers avec une large base de données constitue des lipides des
animaux vivants contenant 582 échantillons provenant de 48 familles ou groupes
d’animaux ( selon la source d’origine). Les valeurs de ces especes ont été corrigées par
rapport aux valeurs atmosphériques actuelles a partir de datations obtenues pour le site
suivant les courbes proposées par Schmitt et al 2012 et Friedli et al. 1986.

Comme nous pouvons ’apprécier dans la Fig.73 les valeurs isotopiques des
especes animales s’organisent fondamentalement en fonction des critéres que nous avons
décrit ainsi les animaux vivant et nourris en milieu marins présentent les valeurs les plus
enrichies pour ensuite trouver un deuxiéme groupe au-dessous de -26 pour C18 réunissant
les animaux vivant dans des territoires continentales ainsi que les poissons d’eaux douces
vivant pour la plupart d’entre eux dans des systémes dominés par les plantes C3 ou CAM
ces dernicres spécifiquement pour les animaux de milieux aquatiques. Dans la limite de
ces deux groupes nous notons la présence de familles d’animaux omnivores comme les
Suidae et Ursidae. Cette analyse situe les échantillons de Louviers dans la partie
appauvrie des échantillons naturels et des milieux terrestres ou aquatiques d’eaux douces
continentales ce qui est cohérent avec les analyses des lipides d’origine végétale.
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Fig n® 73 valeurs isotopiques 8'3C%o des échantillons des Louviers et des animaux de notre propre base de données
complétés par des données bibliographiques



L’analyse bi-vari¢ de la distribution des valeurs isotopiques pour ces deux
molécules avec I’ensemble des données a notre disposition pour le continent européen
montrent que les échantillons de Louviers sont tout d’abord moins dispersés que les
valeurs des échantillons des animaux actuelles analysés ce qui pourrait s’expliquer au-
dela du nombre plus réduit des échantillons comme c’est le cas pour certaines familles
comme les Anatidae et les Leporidae ou Ursidae par leur processus de transformation et
ou un choix récurrent des parties exposé€es au feu par rapport aux animaux consommes.
Les données de Louviers se superposent avec les familles des Bovidae et Equidae mais
aussi partiellement avec les familles des Suidae, Phaisanidae et Cervidae ce qui semble
confirmer I’hypothése de la proximité des échantillons de louviers avec les deux
premicres familles mentionnées (Fig. n°74) mais inclue la possibilit¢ de consommation
des familles des Cervidae et des Suidae .
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Fig n° 74 Analyse bi-varié des Valeurs isotopiques 8'°C C16%o et 8'*C C18%o des échantillons des Louviers et des
animaux européens de notre propre base de données complétés par des données bibliographiques (ellipses a intervalle
de confiance de 95 %).

Une deuxieme analyse que nous avons déja appliqué sur les foyers des sites des
chasseurs cueilleurs (March et al. 2013 et 2017), est fondée sur les différences existantes
entre les valeurs isotopiques entre C16 et C18 qui a été développée pour analyser les
différences entre les valeurs isotopiques de ces deux molécules reliées aux processus
métaboliques des différentes familles d’animaux par Copley (Copley et al 2003, Copley
2005, a,b,c et e). Cette analyse a été appliquée depuis sa publication systématiquement
pour identifier les possibles origines des lipides entre les animaux ruminants, les
omnivores (porcines) et les produits laitiers , considérées comme les origines plus
probables des lipides contenues dans les céramiques qui avaient été étudiées, pour la
période néolithique. De la méme facon cette analyse a été appliquée pour définir
I’influence de I’alimentation a partir des différentes contextes alimentaires C3, C4 et ou
marin (Copley 2005, a,b,c et e et Gregg & Slater 2010)



Ce travail nous permet d’apprécier autrement et de clarifier par rapport a ces
questions les possibles origines des échantillons de ces lipides dans les échantillons de
Louviers mais aussi d’apprécier comment ces différentes familles se structurent en
fonction de leur relation avec les écosystémes (Fig. 75 et 76).

Ainsi nous constatons que le valeurs moyennes des lipides contenues dans les
¢chantillons des structures de Louviers seraient d’abord proches des animaux alimentés
en plantes C3 et plus proches des lipides des graisses des ruminants, seulement trois
échantillons pourraient étre attribués a des lipides provenant de graisses des porcines les
¢chantillons 221-26, 221-35 et 236-39 (fig 75).
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Fig n° 75 Rapport isotopiques A13C et §'*C C16 %o des échantillons des Louviers suivant la méthode proposé par
Copley (2003, 2005 a et b et March 2013 et 2018)

Si nous intégrons les données moyennes par famille d’animaux provenant de notre
base de données actuelle (583 échantillons) nous constatons tout d’abord que d’autres
familles d’animaux que les porcins peuvent montrer de valeurs comparables a ceux-ci
ainsi qu’aux ruminants. Au sein des grands mammiferes les échantillons de louviers qui
on pouvait classer selon I’analyse précédente entre les graisses de ruminants sont proches
des graisses des familles des Bovidae, Equidae et Ursidae, des familles des petits
mammifeéres comme les Castoridae et Leporidae mais aussi des quelques familles de
poissons et mollusques d’eau douce. Les échantillons qui pouvaient étre classés au sein
des porcines sont aussi proches des quelques poissons d’eaux douce et de familles
d’oiseaux comme les Phasianidae et un peu plus ¢loignés des moyennes des familles des
Suidae et Anatidae. Ainsi, cette analyse précise encore 1’analyse préalable, les
échantillons de louviers pourraient étre reliées a un environnement prédominant en C3 a
deux familles de grands mammiféres les Equidae et les Bovidae mais aussi & des familles
habitant des contextes humides comme les castors et certaines familles de poissons d’eaux



douce. Nous notons aussi que les valeurs de 8°C de I’acide C16 des louviers sont
légérement plus enrichies que ceux d’autres familles de mammiféres comme les
Leporidae et Mustelidae et moins enrichies que les Ursidae. De la méme fagon, le rapport
entre C16 et C18 les séparent des moyennes des Anatidae, des Suidae et des Cervidae.
Finalement nous constatons le forte ¢loignement des lipides des animaux marins (fig. 76) .
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Fig n° 76 Rapport isotopiques A13C et §'*C C16 %o des échantillons des Louviers et des animaux de notre propre
base de données complétés par des données bibliographiques suivant la méthode proposé par Copley (2003, 2005 a et
b et Gregg , 2009 Gregg et Slatter 2010 , March 2013 et 2018)

Suivant la logique sous-jacente a ce modele, si nous analysons I’ensemble des
donnes (278 échantillons) pour les familles d’animaux terrestres et oiseaux européen
actuels qui pourraient étre consommeées sur le site en fonction des données fauniques sur
les périodes étudiées (des restes de faune n’étant pas retrouvées sur le site, V. Dartois
com.per.) nous confirmons que la distribution des échantillons de Louviers est plus
proche de la famille des Bovidae et des Equidae pour I’ensemble des échantillons. De la
méme fagon nous constatons que les valeurs de 8'3C des échantillons de louviers sont
plus enrichis en C18 que en C16 de méme que les échantillons de la famille Bovidae
tandis que la famille des Equidae la situation est inversée ce qui indiquerait que les
échantillons de Louviers sont plus proches des bovidés que des équidés (Fig. 77). Les



valeurs de 8'3C C16 sont proches aussi des familles des Anatidae et Cervidae mais les
valeurs de 3'*C C18 sont clairement plus enrichies pour les Anatidae et plus pauvres pour
les Cervidae par rapport aux échantillons des louviers .
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Fig n°® 77 Valeurs isotopiques 8'3C C16%o et §'3C C18%o des échantillons des Louviers et des animaux européens de
notre propre base de données complétés par des données bibliographiques.

L’analyse bi-variée effectuée au niveau spécifique sous la basse des données
d’animaux européens montre des résultats différents suite a la distribution des lipides par
espece. Toute d’abord on constate la superposition partielle des échantillons des
sédiments des foyers de louviers avec de lipides de chevaux (Equs caballus) , moutons
(Ovis aries), beeufs (Bos taurus), sangliers (Sus scrofa) et des cerfs (Cervus elaphus) et
méme des poulets (Gallus gallus) Fig. 78.
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Comme nous les constatons (Fig. 79) la distribution par espéce confirme le modele
d’enrichissement suivant les valeurs croissants du 8'3C de C18 dans lesquelles les
cervidés sont la famille la moins enrichie et situe Louviers entre les bovidés et les groupes
d’oiseaux étant le groupe le plus enrichie celui des animaux omnivores de la famille des
suidés. De la méme facon nous constatons que au sein de ces derniers groupes les animaux
domestiques sont plus €éloignés et enrichis que les animaux sauvages des lipides de nos
échantillons. Ceci nous rappelle les différences des valeurs isotopiques des tissus adipeux
des animaux en fonction de leur alimentation au-dela des écosystémes habités et suite a
leur anthropisation. Des études que nous pourrions mettre en pratique a 1’avenir dans
notre convention pour mieux ¢lucider ces différences pour la période concernée
impliquent I’analyse des restes fauniques de la période de différentes especes d’animaux
pour ainsi établir une charte plus précise sur leurs éventuelles différences avec les
animaux actuels et méme déterminer des possibles changements dans I’alimentation des
especes exploitées via le processus de domestication qui caractérisent cette période.
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Fig. n° 79 Valeurs isotopiques 8'*C C16%o et 5'*C C18%o des échantillons des Louviers et des espéces des animaux
européens de notre propre base de données complétés par des données bibliographiques

Pour remarquer aussi les différences possibles avec des éventuels changements
alimentaires dans les populations des animaux vivants actuels en fonction de leur
écosystéme, nous pouvons faire appel a des valeurs provenant de quatre régions
écologiques différentes de I’Euro-Asie, comme les iles anglo-saxonnes, la région alpine
de I’Europe centrale, la région du Kazakhstan ou du moyen orient, ou ces groupes de
grands mammiferes ont été analysés au préalable.

Ainsi, si nous comparons ces valeurs avec des animaux des iles anglo-saxonnes
nous constatons que les valeurs de Louviers sont 1égérement plus enrichies en C18 que
les cerfs et les beeuf et les moutons et en C16 que les chevaux. De la méme fagon les
échantillons de Louviers sont plus appauvris en C18 que les oiseaux, et en C16 et C18
que les porcs et les poissons. Ainsi, seulement trois échantillons coincident avec les
valeurs des animaux actuels, une avec les valeurs les plus enrichis en C18 des cerfs, une
deuxiéme avec les plus appauvris en C18 des chevaux , et un troisiéme avec ceux des



poulets. Tout le reste des échantillons se situant entre ces différentes espéces ainsi que les
moutons mais tres €loignés des porcs et des poissons ainsi que des produits laitiers (fig.
80)
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Fig. n° 80 Valeurs isotopiques 8!*°C C16%o et 5'*C C18%o des échantillons des Louviers et des animaux actuelles des
UK selon Evershed (2008) avec correction atmosphérique.

L’analyse comparative avec les espéces étudiées de la région alpine centrale
d’Europe (Spangeberg et al 2006 et 2010, Carrer et al 2016) (Fig. 81), permet d’expliquer
la proximité de certaines des valeurs de nos échantillons avec les bovidés. Ainsi nous
notons que suivant les données de Spangerberg pour cette région les échantillons de
Louviers sont contenus dans 1’ellipse de confiance établi pour les veaux et les agneaux et
pour la partie la plus enrichie des plantes C3 sélectionnés par Sapngerberg. Deux
échantillons enrichis en C18 rentrent dans I’ellipse des porcs. Un autre plus appauvri dans
I’ellipse des beeufs. Tous les échantillons sont ¢loignés des poissons d’eaux douces et des
cerfs et des produits laitiers qui se rapprochent que trés partiellement des deux nos
échantillons tout en se superposant aussi avec le cercle des agneaux et des veaux. Nous
constatons aussi la superposition des données des échantillons individuels provenant du
travail de Carrer, avec le contenu adipeux de Capreolus capreolus et du Rupicapra
rupicapra et méme des restes de carcasse de Marmotta marmotta.
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Fig n° 81 Valeurs isotopiques 8'3C C16%o et §'3C C18%o des échantillons des Louviers et des animaux actuelles de la
région du Kazakhstan selon Spangerberg et al. (2006 et 2010) et Carrer et al. (2016) avec correction atmosphérique

Pour continuer avec cette analyse comparative en fonction des écosystemes
comparer nous échantillons avec des especes vivants dans des environnements plus
¢loignés comme par exemple avec les valeurs obtenues pour la région de Kazakhstan par
Outram (Outram et al 2009). Cette analyse montre une superposition de la plupart des
échantillons de Louviers avec des valeurs des équidés appauvries en C18 et seulement
trois échantillons qui sortent de I’ellipse a 95% , dont deux un peu plus enrichies en C16
et situés entre les équidés et les ruminants et un plus appauvri en C16 et C18 situé entre
les équidés et les poissons d’eaux douce (Fig. 82).
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Fig. n° 82 Valeurs isotopiques 8'*C C16%o et 5'*C C18%o des échantillons des Louviers et des animaux actuelles de
la région du Kazakhstan selon Outram et al. (2009) avec correction atmosphérique

Finalement si nous les comparons avec les valeurs de la faune étudiée pour la
région du moyen orient Gregg et Slater 2010) nous constatons que les valeurs de louviers
se superposent partiellement avec celles des Suidés sauvages Sus scrofa que dans cette
région ont des valeurs plus appauvris en C16 et C18 que les études effectuées sur les
suidés domestiques européens Sus domesticus et que nous avons présenté auparavant.



(Fig. 83) Ainsi, si les lipides des louviers proviennent des animaux reliés a cette famille
ils seraient plutdt liés a des animaux sauvages et qui méme habitant un milieux caractérisé
par des plantes C3 auraient un régime plus appauvri que celui des animaux domestiques
qui varient leur composition lipidique aujourd’hui en fonction des régions. Cela peut étre
aussi sans doute liée au type d’alimentation des animaux domestiques sans doute plus
enrichis que celle des valeurs naturelles. Par rapport aux suidés domestiques nous
constatons que les échantillons de Louviers sont plus proches des échantillons européens
continentaux actuels des porc domestiques des alpes que de ceux des iles britanniques.

Finalement on note grace a cette comparaison effectuée avec nos données
expérimentales de cuisson des animaux que les valeurs des animaux cuits, beeufs, chevaux
et méme porcs se rapprochent plus des valeurs des échantillons de Louviers que les lipides
dans leur état naturel.
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Fig. n° 83 Valeurs isotopiques 8'*°C C16 %o et 8'3C C18 %o des échantillons des Louviers et des animaux actuelles de

la région de moyen orient selon Gregg et Slater (2010) avec correction atmosphérique comparées avec des Suidés de

la région européenne présentés auparavant et des viandes cuites des animaux en France ou Europe ( pour le renne) de
différents animaux effectuées en laboratoire

Sachant que nous nous confrontons a des sédiments qui proviennent des structures
de combustion contenant de silex chauffées a des températures ¢levées et que méme les
données de chimie organique indiquent qu’ils sont souffert des transformations sous
I’effet de la chaleur a faibles et hautes températures nous pouvons envisager que les
signatures isotopiques des acides gras composant principaux des tissus adipeux aient été
modifiées dans leurs valeurs isotopiques suite au contact avec ces roches chauffées. En
attendant les analyses sur les restes adhérés aux silex eux-mémes qui pourront venir
compléter ces données dans le cadre d’une prolongation de cette convention au-dela des
temps pandémiques, nous pouvons appliquer aux valeurs naturelles des lipides animaux
des facteurs d’enrichissement isotopiques constatés expérimentalement pour les graisses
d’origines animales soumises au processus de cuisson.

Les données expérimentales obtenues par des expérimentation de cuisson
indirecte sur huit espéces de mammiferes, Bos taurus, Sus scrofa, Sus domesticus , Equs



caballus, Cervus elpahus, Ovis aries, Lama glama et Rangifer tarandus, et deux poissons
Salmo salar et Sarda sarda ont montré des enrichissements moyennes pour C16 ( 1,18%o
et C18 (0, 55 %o) que nous pouvons appliquer comme des facteurs de correction pour
comparer nos €chantillons avec les valeurs naturelles des especes actuelles qui s’ajoutent
aux facteurs d’enrichissement isotopiques .

Une fois ces facteurs de correction correspondant au mode de cuisson indirecte
sur roches appliquées nous constatons que les échantillons de louviers sont plus proches
des valeurs actuelles des espéces actuelles que lors des analyses précédentes. Ainsi ils
coincideraient avec cette correction aux chevaux plus appauvris ou au cerfs plus enrichis
des iles britanniques. Elles seraient situées entre les plus faibles valeurs des équidés et le
plus riches valeurs de poissons d’eaux douces de la région du Kazakhstan, aux bovidés
de la région alpine ou aux sangliers de la région du moyen orient. Dans ces trois cas les
échantillons seraient ¢loignés des valeurs des suidés actuels. Seules les valeurs des
échantillons provenant du moyen orient montrent une coincidence plus forte avec les
Suidés sauvages vue qu’ils étaient les valeurs les plus appauvries. En comparant les
valeurs de Louviers avec les données de Copley (2003) avec les mémes facteurs de
correction nous constatons sa proximité avec les échantillons analysés provenant des
ruminants des iles britanniques nourris avec des plantes C3 (Fig. 84).
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Fig. n° 84 Valeurs isotopiques §!2C C16 %o et 8'3C C18%o des échantillons des Louviers et des animaux actuelles de
la région de moyen orient selon Spangerberg et al. (2006 et 2010) et Carrer et al. (2016) (a) Evershed (2008) (b)
Outram 2009 (d) Gregg et Slater (2010) (c) Copley 2003 (e) et nos propres données expérimentales (c) avec
correction atmosphérique et des processus de cuisson indirecte a la pierre comparées avec des viandes cuites des
animaux en France ou Europe ( pour le renne) de différents animaux effectuées en laboratoire

Cette analyse comparative nous montre bien la complexité existante dans le cadre
des analyses isotopiques entre les différents aspects reliés a 1’anthropisation tant lors des
activités reliées a I’emploi de 1’énergie thermique et son application que celles relié¢es aux
relations homme et milieux tout en nous laissant entrevoir les possibles interprétations
des signatures chimiques des acides gras courts que viennent compléter les premicres
données obtenues sur les alcanes et les acides gras longs concernant le domaine végétale.

Si nous comparons ces données analytiques aux données sur 1’exploitation
animale provenant de [’analyse des restes fauniques du site néolithique moyen de
Louviers « La Villete » par A. Tresset (Giligny et al. 2005) nous constatons que les
especes possiblement reliées a 1’utilisation de ces structures, inférées a partir des analyses
chimiques a I’aveugle, sont assez proches des résultats obtenus pour ce site situé¢ dans la
région humide de la vallée proche au site de Louviers. Ainsi, pour le site de La villette les
especes les plus consommées ont été le Beeuf, le Cerf et le Porc suivi des caprines non
identifiés. On constate en plus la présence de deux especes de bovidés Bos taurus et Bos
primigenius, et deux espeéces de suidés Sus domesticus et Sus scrofa ainsi que deux
especes de cerf Cervus elaphus et Capreolus capreolus. Les restes de Capra hircus et
Ovis aries étant moins représentés ( Fig 85) .

Taxons NR | % NR | NMIf |% NMIf| Pds (g)| % Pds
Boeuf Bos tawrus 2733 74,35 68 4823 131600 74,68
Porc Sus scrofa domesticus 285 7,75 21 14,89 4440 2,52
Mouton Ovis aries 6

Chévre Capra hircus 10 4,16 13 922 1640 0,93
Caprinés ind. Caprini 137

Chien Canis familiaris 40 1,09 5 3,55 380 0,22
Cerf Cervus elaphus 319 8,68 18 12,77 15270 8,67
Aurochs Bos primigenius 89 2,42 4 2,84 21110 11,98
Sanglier Sus scrofa scrofa 38 1,03 6 426 1500 0,85
Chevreuil Capreolus capreolus 11 0,30 2 1,42 270 0,15
Castor Castor fiber 3 0,08 1 0,71

Blaireau Meles meles 2 0,05 1 0,71

Loup Canis lupus 2 0,05 1 0,71

Ours Ursus arctos 1 0,03 1 0,71

Total 3676 141 176210

Tab. 43 - Liste faunique quantifiée de I’assemblage chasséen septentrional de Louviers.

Fig. n° 85 Liste faunique quantifiée de I’assemblage chasséen septentrional de Louviers La villete ( Giligny et al 2005)



Lors de ce travail H. Bocherens, D. Billou et A. Tresset ont effectué¢ une analyse
isotopique « bulk » (EA-IRMS) du collageéne des restes osseux d’herbivores et omnivores
retrouvées sur le site. Bien que ces valeurs obtenues lors de ce travail ne soient strictement
comparables, vu que le valeurs §'°C «bulk » provenant du collagéne osseux sont
généralement plus enrichies que les valeurs isotopiques obtenues par GC-C-IRMS des
acides gras, ils peuvent contribuer a la compréhension du cycle du carbone au sein du
paléo environnement pour les especes €tudiées. De la méme facon elles permettent
d’analyser 1’alimentation tant animale qu’humaine de ce site au sein de la chaine
trophique. De plus, cela nous permet de mieux clarifier dans ce rapport I’importance de
pouvoir effectuer des analyses GC-C-IRMS sur les vestiges osseux de fagon a affiner nos
interprétations des résultats obtenues pour chaque site en particulier.

Les résultats de cette ¢tude préalable ont permis de déterminer que les signatures
isotopiques 8'3C des espéces d’herbivores analysées (Aurochs, Beeuf, Cerf, Cheval,
Chevreuil, Mouton) sont comprises entre -25%o a -21%o ce qui représente un ¢écart de
4 %o entre les valeurs minimales et maximales enregistrées pour ces especes (Giligny et
al. 2005 fig. 229) (fig. 86). Les écarts observés dans le valeurs isotopiques 8'3C a partir
de I’étude des exemplaires de ces mémes especes actuelles obtenue par GC-C-IRMS est
nettement supérieur vue la différence des techniques employées et les différents valeurs
que nous pouvons obtenir sur les lipides du tissue adipeux et sur le collagéne osseux.
Cependant ces valeurs nous indiquent des différences entre I’enrichissement des familles
d’animaux et des especes analysées qui peuvent €tre utiles pour répondre aux questions
d’interprétation que nous avons pos¢ préalablement sur la relation entre les valeurs
1sotopiques des especes et le paléo-environemment local .

Pour les études archéozoologiques la variation de gamme de valeurs isotopiques
en 313C et 8'°N, refléte I’alimentation des différentes espéces animales au sein de la
chaine trophique. Ces valeurs permettent d’interpréter le type d’alimentation végétale ou
carnée et ses proportions ainsi que leur environnement d’origine suivant les cycles
isotopiques de ces deux ¢éléments au sein de la chaine trophique et des cycles de formation
naturels. Dans ce sens, les valeurs en §'3C les plus basses ( appauvries) sont interprétées
comme une source d’alimentation en milieux forestier fermé tandis qu’une alimentation
basée sur des plantes provenant d’un milieu plus ouvert, tel que la prairie, présentent des
valeurs plus ¢levées (enrichies).

Pour le site de Louviers « La Villette » les valeurs de 8'3C plus basses sont reliées
aux especes sauvages : Aurochs, Chevaux (considéré comme sauvage pour ce contexte)
et Chevreuils. Ceci refléte une alimentation d’origine forestiére et ferme pour ces
especes, tandis que les Beeufs et les Moutons considérés comme des especes domestiques
présentent des valeurs plus enrichies qui reflétent une alimentation d’origine non
foresti¢re, en milieu ouvert ( Giligny et al 2005) (fig. 86 et 87).

En concordance avec la variabilité¢ de 1’alimentation du cerf en fonction de son
alimentation et son contexte adaptatif constaté dans 1’étendue des valeurs isotopiques de
notre base de données sur les valeurs isotopiques des acides gras, nous pouvons observer
que dans ce site le Cerf présente des valeurs de 6'3C plus enrichies que les autres espéces
sauvages ce qui indiquerait selon I’interprétation des valeurs isotopiques qu’une part
importante de son alimentation provenait d’un milieu ouvert. Le cas inverse au sein d’une
méme variabilité adaptive qui pourrait €tre évoquée pour le Cheval sauvage qui présente
ici une alimentation reliée plutdt a des milieux plus fermés que ceux occupés par le Cerf
et les animaux domestiques qui présentent donc des valeurs plus enrichies.



Ainsi nous constatons que les cerfs de Louviers la Villette appartiendraient aux
groupes de valeurs plus enrichies des cerfs de notre base de données (Cervus elaphus et
Capreolus capreolus) (fig. 88) qui se superposent partiellement aussi avec les valeurs des
Bovidés comme les Beeufs (Bos taurus), mais aussi que leur enrichissement par rapport
aux chevaux est ainsi localement inversé¢ dans cette période en relation aux études
effectuées dans les iles britanniques (fig. 80 et 84). C’est le méme cas pour les beeufs par
rapport aux chevaux. Ce qui est encore plus intéressant ¢’est que la proximité des valeurs
isotopiques entre Beeufs et Cerfs sont aussi similaires que celles observées dans ces iles
indépendamment de leur inversion par rapport au Cheval. Ceci n’était pas le cas dans les
zones alpines ou les Cerfs sont beaucoup plus appauvris que les Beeufs au sein de notre
base de données (Fig 81 et 84).

Donc, si nous acceptons I’hypothése que les habitudes alimentaires de ces
animaux est représentative des animaux de la période et non seulement une circonstance
particuliere pour Louviers La Villete ; nous pouvons écarter I’hypothése des chevaux
comme ¢étant a 1’origine de lipides retrouvés dans le site de Louviers et pencher plutot
pour des restes de Bovidés ou de Cervidés ce qui serait cohérent aussi avec la faible
représentativité du cheval au sein du spectre faunique observé a Louviers la Villete.

En ci que concerne les Suidés tant le Cochon domestique (Porc) que le Sanglier
ont des signatures isotopiques en carbone 8'3C du collagéne osseux sensiblement plus
¢levées que celles des herbivores du site, mais en plus, ils seraient toutes les deux reliées
aux milieux ouverts (Fig. 86 et 87). D’ailleurs 1’alimentation du cochon semblerait plus
enrichie en protéines que celles des sangliers et 1égérement différente que celle du cochon
par ces valeurs en carbone provenant des especes végétales plus enrichies que celles

consommes par les sangliers, mais tous les deux ayant une alimentation en milieu ouvert
(Fig. 86).

Il y a ici un point important, puisque dans le cortége faunique analysé¢ pour
Louviers La Villette méme si ces valeurs de §'3C sont moins enrichies pour les Sangliers
que pour les Porcs. Ces différences d’enrichissement entre les viandes de Porc domestique
et de Sanglier ont aussi été constatées dans notre travail expérimental mais dans le sens
inverse vue que les valeurs de échantillons de viande provenant de Porc de France actuelle
sont plus proches du site de Louviers et que les échantillons de Sanglier actuels sont plus
enrichis et proches des Porcs des iles britanniques (différence d’alimentation entre cette
espece sauvage dans le temps ?) (Fig. 83 et 84). Ces différences ne rapprocheraient pas
les Porcs de louviers des Bovidés ou Cervidés comme on pouvait I’observer dans les
données provenant des Suidés du moyen orient (Fig. 83 et 84 ) et ou de la région Alpine
(Fig. 82 et 84) ou cette famille était plus rapprochée des Bovidés que dans la région des
iles britanniques vue I’enrichissement des Bovidés et 1’appauvrissement de Suidés de
cette région par rapport aux précédents. Ainsi, vue que dans le cortége faunique locale les
Suidés ont des signatures toujours plus enrichies que les bovidés et les cervidés cela nous
permet tout d’abord d’écarter 1’hypothése de la présence de restes de viande de porc
domestique alimentés comme ceux des iles britanniques des échantillons de Louviers.

Seulement un échantillon de sanglier du site de Louviers la villette montre une
superposition avec les valeurs des Beeuf (Fig. 86 et 87). Ainsi nous pourrions aussi écarter
la présence des graisses de Sanglier au sein de nos échantillons. Cependant méme si la
moyenne des valeurs isotopiques 6'°C du collagéne des sangliers locaux montre un
enrichissement supérieur a celui des beeufs ou des cervidés la possibilité de la présence
des sangliers présentent un signature isotopique proche des certains échantillons des
bovidés reste possible pour les échantillons les plus enrichis du site de Louviers.
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Fig. n° 86 Valeurs isotopiques 8'°C et 8'°N des différentes espéces animales identifiés dans I’assemblage chasséen
septentrional de Louviers La villete ( Giligny et al 2005 avec modifications)
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Fig. n° 87 Graphes en boites des valeurs isotopiques 8'*C ranges par ordre croissant des différentes espéces animales
identifiés dans I’assemblage chasséen septentrional de Louviers La Villete (source des données Giligny et al 2005)
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Fig. 88 Graphe en boites des valeurs isotopiques 8'*C moyen (moyenne §'3C C16 et §'*C C18) des animaux de
notre base de données et des échantillons archéologiques du site de Louviers ranges par ordre croissant des
différentes especes animales

Ainsi finalement nous pouvons conclure a partir de I’analyse isotopique que
I’origine des graisses animales retrouvées sur les structures de combustion du site de
Louviers pourraient appartenir en tenant compte de leur apport pondéral et des valeurs
isotopiques principalement a des bovidés (plutot Bos taurus) ou des Cervidés
( échantillons légérement plus appauvris) alimentées dans des zones ouvertes plutdt qu’a
des suidés et ces résultats viendraient rapprocher le site de Louviers du site de Louviers
La Villete. Seules les échantillons les plus enrichis provenant des encaissants des
structures contiendraient des traces des Suidés qui pourraient étre reliées plutdt a des
sangliers que a des porcs domestiques .

4.Conclusions et perspectives

Le manque de préservation des molécules organiques polaires correspondantes
aux stérols et triterpenes caractérisés par la présence de leur fonction (OH) ainsi que des
molécules liées a leur dégradation, a mis partiellement en difficulté I’interprétation des
des résultats de I’analyse strictement moléculaire des échantillons que nous avons
analysé. Nous avons donc aller plus loin que ce qui avait été établi dans le cadre de la
convention initiale de fagon a pallier cette difficulté par une approximation isotopique
exploratoire des familles des alcanes et des acides gras. Ce travail est tout a fait innovant
pour les structures de combustion de cette période ce qui a sensiblement prolongé notre
travail tant d’un point de vue pratique qu’interprétatif des résultats.

Cette premiere approximation exploratoire chimio-isotopique a I’étude des
processus de formation des matiéres organiques des structures de combustion du site de
Louviers met en relief plusieurs aspects. D une part la complexité et la quantité de travail
nécessaire pour ce genre d’analyse reliée aux processus de formation des signatures
chimiques et isotopiques en relation avec les différents paléo-environnements et activités



anthropiques. D’autre part [’analyse isotopiques de molécules jamais explorées
auparavant pour ce type de cas comme les alcanes longues et les acides longs montre
I’existence des mélanges mes matiéres organiques végétales et animales mais aussi leurs
différences quant a leur processus de formation.

En méme temps ce travail dévoile une fois de plus la quantité d’information que
nous pouvons recueillir a partir de cette approche, tant sur les processus de formation de
ces structures que sur leur mode de fonctionnement et leurs possibles fonctionnalités. En
plus cette approche ouvre des nouvelles fenétres sur la compréhension de la relation
homme et milieux que nous pouvons obtenir a partir de cette approximation et qui nous
permettent d’approcher les processus tant anthropiques que naturels reliées a I’emploi de
I’énergie thermique sur ces structures, caractérisées par 1’utilisation de la chaleur via le
chauffage indirect des roches.

Grace a ce travail nous avons pu constater la présence des mati€res organiques
provenant des contextes végétal et animal d’un milieu caractérisé¢ par des plantes C3
présentes dans ces deux structures et dans les différentes couches étudiées. Nous avons
pu constater leurs processus de dégradation et transformation dues aux pratiques
anthropiques liées a 1‘emploi de 1’énergie thermique comme la thermolateration de la
matieére organique provenant des €léments végétaux et animaux suite aux processus de
chauffe et de cuisson indirecte des viandes des grand mammiféres comme les Bovidés et
les Cervidés et la possible consommation des porcs domestiques pour les échantillons le
plus enrichies. Les données de dégradation thermique des alcanes et des acides gras,
détectées par les analyses moléculaires et isotopiques, vont dans ce sens indiquant des
températures plutot faibles pour I’ensemble des échantillons et des dégradations liées a la
cuisson indirecte de roches qui étant chauffées a hautes températures ont provoquées des
altérations liées a ce mode de cuisson sur des ¢léments d’origine animale et végétale.

Vu I’absence des restes osseux pour Louviers d’autres animaux pourraient rentrer
dans la liste des possibles origines de lipides d’origine animale. Ainsi au-dela des Bos
taurus et Cervus elaphus ou Capreolus capreolus nous pouvons envisager la présence de
certains bovidés Ovis aries et bovidés caprines Capra hircus ou des oiseaux comme les
coqs ( Gallus gallus) ou les oies (Anser anser) et méme les castors (Castor fiber) dont
nous avons trouvé que ces lipides étaient proches des valeurs observés pour les
échantillons analysés. Cependant D’apport pondérale et massique lors de leur
consommation ainsi que les données régionales de consommation nous font pencher pour
I’hypothese que les lipides retrouvés proviennent essentiellement de ces deux grandes
familles de mammifeéres accompagnés par des restes de Suidés.

De la méme fagon, nous avons pu détecter les traces de certains bois employés
comme combustible (données anthracologiques et isotopiques) comme les Fagacées et
méme la possible utilisation de ces structures pour le grillage a faibles températures des
fruits secs comme les noisettes provenant des plantes comestibles de la famille des
Betulaceae. Mais encore la présences de graisses cuticulaires provenant des graminées
Poaceae, et arbres ou arbustes Sapindaceae et méme de certaines familles des plantes
aquatiques comme les Araceae (Lemnoideae) reflétent le milieu végétale environnant et
sa possible exploitation, en reliant les activités des habitants du site avec des milieux
ouverts et/ou humides que vient se joindre aux données obtenues par d’autres proxys sur
le méme site et méme des données provenant des sites proches chronologiquement et
géographiquement comme Louviers la Villete. Méme si ce dernier site se trouve plutot
en fond de vallée et en contexte humide nos données pourraient impliquer une
exploitation de ce milieu pour cette période et la relation entre ces structures et autres
implantations humaines en fond de vallée.



La multiplication des analyses effectue lors de cette premiére approche
exploratoire a permis de conclure a une certaine homogénéit¢ de I’ensemble des
échantillons au sein des spectres larges des plantes et des animaux qui coincide avec
d’autres analyses préalables effectuées sur des matiéres organiques provenant des
structures de combustion (March 2013, March et al 2017 et March et al 2019). Mais au
sein de cette homogénéité anthropique par rapport aux matieres organiques naturels nous
pouvons cependant constater des différences marquées entre les deux structures analysées
et méme au sein des différentes couches étudiées.

Ainsi, nous constatons des différences des contenues organiques entre la structure
221 et 236 autant pour le contenue des alcanes que pour celui des acides gras. Ces
différences résident dans leur processus de dégradation thermique relatif a chaque couche
analysée, mais aussi dans leur composition chimique et isotopique ¢étant, les alcanes de la
structure 236 plus enrichis pour le sédiment en contact que le sédiment en contact de la
structure 221 (fig. 35,38 et 44) et 1égérement plus appauvris pour les acides gras courts
(Fig. 68) et clairement plus appauvris pour les acides gras longs de cette structure
(fig .70). Cette différence quant aux acides gras longs qui indique une origine différente
pour les produits végétaux reflétés dans les acides longs et les alcanes longs de la couche
en contact avec des silex au sein de la méme structure dont nous ne pouvons pas encore
estimer la nature précise suite au faible nombre d’études sur les acides gras longs
existants, mais qui pourrait indiquer un origine strictement végétale pour 1’échantillons
plus appauvri en acides gras courts de la couche de contact de la structure 236 donnant
ainsi lieux a un mélange de produits d’origine végétale et animale chauffés en contact
avec les silex au sein de la structure 236.

En méme temps les sédiments encaissants donnent des résultats inverses dans les
deux structures étant plus enrichis pour les acides gras courts (Fig. 68) et plus appauvris
pour les alcanes que les autres sédiments (Fig. 35,38 et 44). Ceci pourrait indiquer un
milieux plus ouvert localement contenant des plantes C3 plus enrichies que les feuilles
des plantes C3 des milieux fermés ou des restes des fruits secs pour les acides gras longs
de deux de trois échantillons provenant de 1’encaissant la structure 221 et donc reliés a
une contamination du sédiment encaissant provenant des activités anthropiques vue le
faible enrichissement des cires cuticulaires d’origine naturelle dans ce couche
sédimentaire. Ainsi nous constatons aussi un mélange des produits végétaux et animaux
également dans cette structure.

De la méme facon nous avons pu confirmer que les différentes molécules n’ont
pas nécessairement les mémes origines et qu’il est possible de les différentier au sein des
mélanges produites par rapport a leur origine animale ou végétale, mais aussi au sein de
ces deux univers de référence possible et de déterminer leurs possibles processus de
transformation suite aux actions anthropiques sur les composants naturels intervenant
dans les activités réalisées.

Quant aux possibles sources d’origine animale il est évident que les deux
structures ont été réutilisées ou exposés a la consommation simultanée des divers
animaux : Bovidés (Bos taurus) Cervidés (Cervus elaphus ou Capreolus capreolus) et
Suidés (Sus scrofa) vu les différences d’enrichissements des acides gras courts pour les
¢chantillons provenant des sédiments de contact et de sédiments encaissants et des
cendres. La présence des lipides d’origine animale dans les sédiments de comblement
peut s’expliquer par I’anthropisation des sols.

I1 est intéressant de remarquer I’absence des signatures chimiques des charbons et
cendres de bois. La présence des dégradation thermiques observées pourraient indiquer



que la plupart des échantillons que nous avons analysé proviendrait de 1’emploi de ces
structures pour le transfert de chaleur et non d’une combustion in situ (absences des
signatures chimiques dérivés de la combustion de bois). De la méme fagon, la possibilité
de trouver des échantillons avec dégradation naturelle (bactérienne) ou anthropique
(thermique) différentielle au sein de chaque couche étudiée ne nous a pas empéché
d’obtenir les résultats que nous venons de présenter.

Toutes ces données se joignent aux données préalablement établis a partir de
1I’étude de roches (March et al 2021). Ainsi les processus de réutilisation, les températures
atteintes et les modalités de fragmentation souffertes par les roches et le mode de
fonctionnement de ces structures sont confirmés par les données provenant de la chimie
organique dans cette ¢tude. Des exemples de ceux-ci sont I’absence de traces de
combustibles (cendres ou charbons) dans le contenu de nos échantillons comme le montre
le profil des alcanes et ces valeurs isotopiques. Ensuite la présence des graisses animales
et végétales pouvant indiquer la cuisson et consommation de différents produits ainsi que
la réutilisation de ces structures et 1’utilisation de ces silex chauffés pour la cuisson
indirecte des aliments. De la méme facon la mise évidence de processus
d’enrichissements liés a la cuisson indirecte sur roches chauffes semble confirmer cette
modalité¢ culinaire. Ainsi, nous nous trouvons avec des structures ayant ¢té réutilisées
pendant des périodes courtes, plutdt pour I'utilisation de roches chauffées pour une
cuisson indirecte d’aliments de nature vari¢ qui ont ét¢ abandonnées avec des roches
utilisées a ces fins et provenant sans doute des dernicres utilisations mais gardent des
traces de leurs utilisation préalables.

Les résultats obtenus a partir de cette premicre application de I’analyse isotopique
des alcanes et des acides longs ouvre aussi la possibilité de venir compléter les analyses
moléculaires en enrichissant et complétant ses conclusions obtenues préalablement par
I’étude isotopique des acides gras. Ce travail ouvre ainsi des nouvelles perspectives
d’application pour ces analyses moléculaires et isotopiques montrant les corrélations des
résultats entre ces deux approches, mais aussi ces éventuelles limitations tout en ouvrant
des fenétres pour les dépasser. Ceci tout en dévoilant la richesse des informations
contenues dans les structures de combustion qui pourront encore étre affinées a 1’avenir
a partir des résultats de cette ¢tude.

Ce travail devrait maintenant se poursuivre par [’analyse des substances
organiques adhérées au roches et par le complément des analyses sur la colonne
micromorphologique prélevée a I’origine qui n’ont pas pu étre effectués ici suite aux
limitations financiéres de la convention lesquelles se sont vue aggravées par la situation
pandémique (comme vous pouvez le constater dans nos deux rapports nous avons
largement dépassé le temps de travail et les financement disponibles dans un souci de
qualité et de collaboration) .

De la méme facon ce travail met en relief les besoins d’un ¢largissement de notre
base référentielle a partir de 1’étude des restes osseux concernant les différentes périodes
et régions locales analysées pour une optimisation des interprétations de 1’origine des
lipides d’origine animale qui pourront faire partie d’un avenant a cette convention. De la
méme facon il impose la prise d’échantillons dans des contextes non anthropisés et le
développement des nouvelles approches expérimentales concernant les restes de
combustible ou les possibles activités liées a I’exploitation des fruits secs que nous allons
développer. Finalement il serait souhaitable d’analyser les contenues des céramiques si
des restes des tessons appartenant a ces périodes sont disponibles.
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