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Analyse technologique, étude de provenance
et datation par le radiocarbone du dépét
de demi-produits ferreux de Durrenentzen
(Haut-Rhin, France) : une vision renouvelée

de ’économie du fer au premier 4ge du Fer

lechnological Analysis, Provenance Study and Radiocarbon Dating of Iron
Bipyramidal Semi-products of the Durrenentzen Deposit (Haut-Rhin, France):
A Renewed Vision of the Iron Economy during Iron Age 1

Marion BERRANGER?, Sylvain Bauvars*®, Mostepha Boukezzoura?,
Stéphanie LEroY*"®, Alexandre Disser*®, Enrique VEGA™ ", Michel AUBERT?,
Philippe DiLimann®® et Philippe FLuzin®

Résumé : Durant les premiers temps de la métallurgie du fer en Europe occidentale, le type de demi-produit le plus répandu est de forme
bipyramidée. Bien que plus d’un millier de piéces soit connu, leurs conditions de fabrication et de circulation et méme leur datation restent mal
appréhendées Une approche interdisciplinaire a ainsi été appliquée au dépot de demi-produits bipyramidés de Durrenentzen (Haut-Rhin), le
troisitme en Europe par son importance numérique, afin de reconstituer le contexte technologique, social et économique qui a conduit a son
abandon. Létude morphométrique des cinquante et un bipyramidés révéle une grande homogénéité globale du lot malgré des variations de détail.
Quatre objets ont été sélectionnés pour études archéométriques. Les analyses métallographiques mettent en évidence des différences internes
significatives en ce qui concerne la qualité des matériaux, la nature de I'alliage et les techniques de fabrication. Les analyses chimiques révelent
également des signatures différenciées. Enfin, des analyses radiocarbones réalisées sur le carbone contenu dans les aciers permettent de rattacher
ce lot au premier 4ge du Fer. Les résultats de I'étude de ce dépot exceptionnel permettent ainsi d’implanter le premier jalon d’une analyse plus
générale modifiant significativement la perception de I'économie du fer au premier 4ge de Fer.

Abstract: During the early stages of the iron metallurgy in Western Europe, the most wide-spread type of semi-product is of bipyramidal shape. Even if
their occurrence is frequent their conditions of manufacturing and of circulation and even their dating remain poorly known. Thus an interdisciplinary
approach was applied to the Durrenentzen deposit (Haut-Rhin) — the third in Europe by its numerical importance — in order to reconstitute the tech-
nological, social and economic context which led to its abandonment. The morphometrical study of fifty one bipyramidal semi-products reveals a large
overall homogeneity of the set in spite of detail variations. Four objects were selected for archacometrical studies. The metallographic analyses highlight
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significant internal differences regarding the quality of the materials, the nature of the alloy and the manufacturing techniques. The chemical analyses
also reveal differentiated chemical signatures. Radiocarbon analyses realized on the carbon contained in steel allow finally to connect this deposit to the
Jorst Iron Age. Results about this exceptional deposit allow to implant the first milestone of a more general analysis modifying significantly the perception

of the iron economy during the first Iron Age.

Mots clés : Analyse technologique, Etude de provenance, Datation par le radiocarbone, Demi-produit en fer, Age du Fer, Alsace.

Keywords: Technological analysis, Provenance study, Radiocarbon dating, Iron semi-product, Iron Age, Alsace.

1. INTRODUCTION

En Europe occidentale, durant les premiers temps de la
métallurgie du fer, 'un des principaux types de demi-pro-
duits connus est de forme bipyramidée. Un récent travail
(Berranger, 2014) en recense ainsi plus de 1300 exemplaires
issus de plus de 200 sites répartis entre la Grande-Bretagne
et la Pologne. Leur zone principale de concentration
couvre essentiellement le Nord-Est de la France (pour la
France plus de 450 objets provenant d’une soixantaine
de sites sont inventoriés) et 'ouest de ’Allemagne (envi-
ron 650 objets, dits « Spitzbarren » dans la littérature alle-
mande, proviennent de 130 sites). Bien que leur occurrence
soit fréquente, les conditions de fabrication, les modalités
de circulation et méme la datation de ces objets restent mal
appréhendées. En effet, ils sont principalement découverts
hors de leur contexte fonctionnel, dans la quasi-intégralicé
des cas en dépdts dits isolés, c'est-a-dire a 'écart de toute
occupation humaine avérée et sans autre mobilier associé.
Que les motivations de leur abandon aient été économiques
(hypotheése de la cachette de forgeron) ou rituelles (dépots
dits votifs), elles ont conduit & 'abandon de quantités de
métal considérables. La masse d’environ 450 bipyrami-
dés a été relevée. Ils totalisent A eux seuls 2,1 tonnes de
fer transformé. En estimant une masse déduite des objets
actuellement connus, ce serait ainsi prés de 6 tonnes de fer
qui auraient été abandonnées sous la forme de ces demi-
produits bipyramidés. Ils sont donc des témoins incontour-
nables pour mieux saisir 'organisation et la circulation des
productions métalliques durant des périodes précoces. En
effet, bien que mal datés par le contexte archéologique, ils
ont été attribués au premier 4ge du Fer (Berranger, 2014), au
second 4ge du Fer (Senn ez al., 2014, p. 159) et a 'époque
gallo-romaine (Kleeman, 1981).

Les récents apports des approches archéométriques sur
les études de procédés (Bauvais et Fluzin, 2009 ; Dillmann
et al., 2015; Fluzin et al., 2011 ; Fluzin et al., 2012), les
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études de provenance (Desaulty ez al., 2009 ; Leroy et al.,
2012a; Leroy et al., 2014; Disser et al., 2014 ; Disser et al.,
2016) et sur la datation des méraux ferreux (Leroy er al.,
2012b; Leroy et al., 2015a; Leroy ez al., 2015b) permettent
aujourd’hui d’envisager d’éclairer plus avant les questions en
suspens. Ces analyses permettent ainsi de déterminer les dif-
férents niveaux de spécialisation des artisans, en caractérisant
par exemple les savoir-faire investis dans la fabrication de ces
produits intermédiaires. Comme nous le verrons par la suite,
leur étude chimique inclusionnaire rend également possible
la détermination d’une segmentation ou d’une continuité
entre les différentes étapes de la chaine opératoire (notam-
ment entre étapes de réduction et de fabrication de demi-
produits). A terme, le recours A ces approches vise également
a déterminer si ces objets proviennent d’un ou de plusieurs
centres de production, afin de mieux saisir leurs conditions
de fabrication et d’échanges.

Ces méthodologies interdisciplinaires ont été appliquées
a'étude de 'un des plus importants dépéts de bipyramidés
connus (le troisiéme recensé en Europe continentale pour
son importance numérique), celui de Durrenentzen (Haut-
Rhin, France), situé dans la zone de plus forte concentra-
tion de ce type de demi-produit (figure 1). La possibilité
de caractériser une série de demi-produits de méme type et
d’un méme contexte a motivé la reprise d’une caractérisation
interdisciplinaire de cet ensemble exceptionnel. Les objectifs
éraient multiples :

— déterminer la nature des matériaux et les techniques de
fabrication des demi-produits;

— mettre en évidence, d’'un point de vue structural, les
spécificités et points communs entre ces objets issus d’'un
méme lot;

— caractériser la composition chimique des inclusions de
scories piégées dans le métal afin d’étudier leur origine;

— dater les objets eux-mémes, par la méthode radiocar-
bone, étant donné qu’ils ne peuvent étre datés par le seul
contexte (absence de mobilier associé).
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Figure 1 : Carte de répartition des
demi-produits bipyramidés en
fer, par nombre d’objets décou-
verts, et localisation du dépot de
Durrenenzten (pastille gris foncé).
Figure 1: Distribution map of iron
bipyramidal semi-products, by num- || O 21-22
ber of objects discovered, and locali- O 33-60
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2. PRESENTATION GENERALE DES DECOUVERTES

Cinquante et un demi-produits bipyramidés isolés de tout
indice de datation ont été fortuitement découverts sur la
commune de Durrenentzen en 1983, i 'occasion du creu-
sement d’une tranchée de canalisation.

En 2015, un nouveau dépdt de quatorze lingots bipyrami-
dés a été mis au jour & l'occasion d’un diagnostic de 'INRAP
(Kuhnle, 2015) a une centaine de métres du premier dépot.
La zone était vierge de tout autre indice archéologique sur les
1,8 ha sondés (les résultats de la fouille menée par la société
Evéha durant I'été 2016 sont en cours d’exploitation).

Une premiére publication datant de 1986 (Biellmann,
1986) présente le contexte de découverte, les caractéristiques
macroscopiques du lot ainsi que les résultats d’analyses
métallurgiques menées sur deux objets (DUR.3 et DUR.6,
analysés par 'APAVE alsacienne). Néanmoins, les conclu-
sions indiquent que les objets ont été coulés dans un moule,
et que les impuretés telles que le soufre ou le phosphore ont
été extraits par affinage. Au vu des connaissances actuelles de
la recherche sur les métallurgies anciennes, ces déductions
ne peuvent que s'avérer erronées.

Les cinquante et un demi-produits sont d’un type mas-
sif, aux extrémités resserrées formées par un amincissement
progressif de I'épaisseur, sans qu'elles aient été étirées. Les

sections sont carrées ou rectangulaires. Ils se rattachent a
la variante BCS1 (type court a section carrée et extrémités
resserrées — Berranger, 2014) des bipyramidés retrouvés en
France. Il s'agit d’une des variantes les plus fréquentes.

Les demi-produits ne laissent pas discerner, en surface,
d’importantes porosités ou fissures permettant de suppo-
ser un mauvais compactage, au moins superficiel. Certains
objets comportent des cavités rectilignes peu profondes
(env. 10 mm de large sur 1 2 2 mm de profondeur) dont
la présence est difficilement compréhensible. Biellmann les
interprete comme des traces des cordelettes ayant maintenu
I'ensemble, mais il est peu vraisemblable qu’elles aient mar-
qué le métal en profondeur. Plusieurs objets ont une extré-
mité manquante, apparemment volontairement fragmentée
dans 'optique de se conformer & un standard de masse ou
de longueur.

La masse des demi-produits varie de 5500 a 6915 g,
avec une moyenne a 6049 g, et la longueur est comprise
entre 215 et 331 mm (figure 2 — métrologie détaillée dans
Biellmann, 1986). Lexemplaire le plus petit est I'un de
ceux comprenant une extrémité fragmentée. On constate
une forte homogénéité globale des demi-produits, 2 la fois
en termes de masses, longueurs, largeurs et épaisseurs, avec
de modestes variations morphologiques de détail. Parmi ces
détails, certains criteres morphologiques attestent de fini-
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tions différentes, en lien possible avec des individus ou des
ateliers distincts. Une premiére tentative de typologie est ici
proposée en prenant en compte la forme des arétes centrales
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Figure 2 : Caractéristiques métrologiques des demi-produits en fer
de Durrenentzen.

Figure 2: Metrological characteristics of the semi-products from the
iron Durrenentzen deposz’t.

et latérales (figure 3). Quatre grands types semblent pou-
voir étre distingués, méme il est parfois délicat d’attribuer
un type unique a chacun des demi-produits composant le
dépét. Toujours est-il que parmi les types morphologique-
ment les plus éloignés, les différences sont flagrantes. Il s’agit
des demi-produits de type 1 dont la forme générale revét
le mieux le qualificatif de bipyramidé et de ceux de type 4
dont la morphologie est plus proche de ce que I'on qualifie
de « saumon » dans d’autres régions du monde (Pleiner et
Bjorkman, 1974).

Sur la base de cette premiere typologie et en raison des
contraintes imposées par la conservation du mobilier
archéologique, seuls quatre exemplaires ont été sélectionnés
pour analyses. Deux avaient déja été tronconnés pour les
besoins des analyses des années 1980 (DUR.3 et DUR.6).
Malgré tout, cette étude représente un unicum en termes de
nombre de demi-produit analysé de ce type (métallographie
et chimie).

3. METHODOLOGIE ET MOYENS EXPERIMENTAUX

Approches métallographiques

DUR.3, DUR.6, DUR.40
et DUR.48 ont subi dans un premier temps une analyse
métallographique. Lobjectif est d’établir la qualité des
matériaux, d’évaluer de maniere qualitative la composition

Les quatre demi-produits :

chimique (fer/acier/phosphore) ainsi que de reconnaitre les
techniques de fabrication employées (mise en évidence de
soudures etc.).
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Figure 3 : (Voir planche couleur VI)
Classement typomorphologique des demi-
produits en fer du dépdt de Durrenentzen.
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| (arétes centrales et arétes latérales) semblent
étre liés a des différences de techniques de
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Figure 3: (See colour plate VI)

>
>
-
« Typomorphological classification of the iron

TG

semi-products from the Durrenentzen deposit.
The first two levels of description (central edges
and lateral edges) seem to be linked to distinct
o [inishing techniques in connection with “tech-

Nombre
d'exemplaires

M
e

" . nical traditions”. The third level (symmetric,

Exemplaires

analysés DUR.48 DUR.3

off-center or thickset base) looks like a non-

DURS DUR40 mastered shaping variability.

ARCHEOSCIENCES, revue d archéoméirie, 41(1), 2017, p. 45-67



Analyse technologique, étude de provenance et daration par le radiocarbone du dépét de demi-produits ferreux de Durrenentzen 49

Le protocole d’étude (Fluzin, 2002) repose en premier
lieu sur une étude morpho-métrologique permettant de
sélectionner l'axe de préléevement. Aprés prises de vues
macrographiques, les objets ont été trongonnés longitudi-
nalement sur la face la plus large afin d’étudier une section
la plus étendue possible. Le trongonnage a été effectué par
entreprise Crelier SA a Belfort, au jet d’eau afin d’éviter
toute altération structurale par échauffement. Les sections
obtenues sont dégrossies au papier SiC (grades 80 a 1200)
et polies 4 la pate diamantée 6, 3 et 1 pm. Elles sont ensuite
observées intégralement au microscope métallographique
avant et aprés attaques chimiques (nital 3 % et Oberhoffer).
Un repolissage est nécessaire entre les 2 attaques. Les zones
représentatives de I'échantillon sont enregistrées & partir
de prises de vue micrographiques, et les sections dans leur
ensemble font 'objet de clichés macrographiques ou d’as-
semblages de microphotographies (cartographie).

Un logiciel de traitement d’image (LAS®) permet, en der-
nier lieu, de quantifier la proportion surfacique des diffé-
rents constituants (inclusions et porosités notamment) sur
les faces polies de chaque objet. Lerreur relative d’estimation
des surfaces est de lordre de 2 %.

Analyses chimiques inclusionnaires

Les analyses chimiques réalisées sur les inclusions de scorie
ont pour but de définir leur signature chimique afin d’appré-
hender la provenance de 'objet et de caractériser la maniére
dont ce dépot a pu étre constitué. Il est possible d’aborder
ces questions en comparant la composition des inclusions
des demi-produits entre eux, mais également de comparer
cette signature chimique a celle de scories de réduction issues
de différents espaces de production potentiels (Coustures ez
al., 2003 ; Desaulty et al., 2009 ; Leroy et al., 2012a; Leroy
et al., 2014; Coustures ez al., 2014 ; Disser et al., 2015;
Disser et al., 2016). Dans cet article seul le premier type de
comparaison sera réalisé.

Le protocole d’analyse chimique se décline en deux phases.
La premicre étape consiste  caractériser les éléments majeurs
composant les inclusions d’un objet par spectrométrie EDS
(pour Energy Dispersive Spectrometry) couplée au Microscope
Electronique a Balayage (MEB-EDS). Cette étape permet
notamment de distinguer les inclusions de réduction (por-
tant la signature chimique de P'espace de production) de
celles ajoutées au cours des phases de post-réduction (forge)
(Dillmann et 'Héritier, 2007 ; Galili ez 2/, 2015; Disser
et al., 2014). La seconde étape porte sur le dosage de la
composition en éléments traces composant les inclusions
caractéristiques de la réduction par LA-ICP-MS (pour Laser
Ablation-Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry). Le

plus grand nombre d’éléments dosés permet alors d’aborder
la question de la provenance de 'objet par comparaison des
signatures chimiques (Desaulty er al., 2009; Leroy ez al.,
2012a; Disser et al., 2016).

La composition en éléments majeurs des inclusions est
déterminée sur la coupe transversale étudiée en mérallo-
graphie et métallisée (dép6t de carbone), par spectrométrie
EDS (Silicon Drift Detector) couplé & un microscope élec-
tronique a balayage (modele JEOL 7001-F).

La méthode consiste en I'acquisition de cartographies
spectrales avec le logiciel d’'imagerie MaxView (de la société
SAMx) d’une taille de 512x384 pm avec une tension d’ac-
célération de 15 kV, un courant de sonde 4 20 nA, une
constante de temps de 4 ps (80000 coups/s) et une réso-
lution spectrale de 130 €V (raie Koo du Mn). Ces cartogra-
phies permettent d’obtenir un spectre EDS pour chaque
pixel de la zone cartographiée (le temps de comptage par
pixel a été fixé & 18 ms). Le logiciel permet de programmer
Pacquisition de plusieurs cartographies spectrales grice a
la motorisation de la platine porte-échantillons (la durée
d’acquisition d’une cartographie spectrale est d’environ
1h30). Il est crucial d’étudier une surface représentative de
I’objet. Pour ce faire, entre 3 et 10 cartographies spectrales
sont programmées pour chaque échantillon, en fonction
de la densité des inclusions, de leur taille, ainsi que de la
taille de la coupe transversale. Apres la séquence d’acquisi-
tion, afin d’extraire les inclusions de I’ensemble de la zone
analysée, la cartographie est reconstituée a partir de la raie
d’émission Ko de I'oxygeéne. Cela permet de séparer les
inclusions riches en oxygéne du métal qui en est dépourvu.
Une procédure d’analyse d’image permet ensuite de recom-
poser un spectre-somme issu de la somme des spectres EDS
associés a tous les pixels définissant la surface de chaque
inclusion.

La surface minimale d’inclusion a été fixée & 50 um?* en
raison de la difficulté de traiter un spectre-somme dont
le rapport signal/bruit est trop faible. Le traitement des
spectres est réalisé avec le logiciel IDFix. Chaque spectre
est ensuite traité en suivant la méthode de quantification
Phi(pz). Les pourcentages massiques pour chaque teneur
considérée sont exprimés en équivalents oxydes et normalisés
2100 %. Les éléments dosés sont Na,O, MgO, Al O, SiO,,
PO, SO,, K,O, CaO, TiO,, V,0,, MnO et FeO. Pour
les éléments dits mineurs de concentrations situées entre
0,5 % (limite de détection) et 1 % massique, l'erreur relative
de quantification s’éleve & 10 %. Pour les autres éléments
(teneur supérieure a 1 % massique) l'erreur relative est éva-
luée 2 2 %. Les inclusions contenant du chlore n’ont pas été
considérées, car cet élément est révélateur d’une corrosion
aqueuse de 'objet postérieure A son enfouissement dans le
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sol, et que ces processus de corrosion sont susceptibles de
modifier la composition des inclusions.

Lors de la transformation du minerai en métal, certains
oxydes (adoptant un comportement lithophile) ne sont
pas réduits et forment la scorie dont une partie reste pié-
gée au sein du métal sous la forme d’inclusions. Ces oxydes
sont principalement MgO, ALO, SiO,, K,O et CaO. IIs
ont été nommés NRC (pour Non Reduced Compounds
— Dillmann et I’'Héritier, 2007). Ils constituent ainsi la
signature d’un syst¢me de réduction incluant le minerai, les
cendres du charbon, la contribution de I'argile des parois de
four et d’éventuels ajouts (Dillmann et UHéritier, 2007).
Toutefois, pendant 'étape d’épuration du méral, destinée a
transformer la masse brute en demi-produit, de méme que
lors d’opérations de forge plus avancées dans la chaine opé-
ratoire, 'usage d’ajouts peut étre nécessaire afin de réaliser
des soudures ou d’éviter que le métal ne s'oxyde. Certaines
inclusions présentes dans le métal peuvent ainsi étre entie-
rement ou partiellement issues des ajouts de forge et ne
résultent pas ou plus uniquement de la réduction du mine-
rai. Il est ainsi indispensable de vérifier que les inclusions
prises en compte dans I'écude sont bien issues de 'étape de
réduction et de discriminer celles formées ou polluées lors
du forgeage. Dans un premier temps, I'étude métallogra-
phique permet de localiser, au sein de 'objet, les éventuelles
lignes de soudures contenant des inclusions formées par les
ajouts. Par la suite, I'analyse de la composition en éléments
majeurs NRC permet de les caractériser et de les différencier
des autres inclusions non-polluées. Il est également possible,
lorsqu'aucune soudure n'est visible en mérallographie, de
caractériser chimiquement un trés grand nombre d’inclu-
sions et, & travers 'emploi de méthodes statistiques, de dis-
criminer les groupes d’inclusions dont la signature n’est pas
issue du minerai (Disser er al., 2014). Ces procédures ont
été suivies pour chacune des sections polies analysées et ont
permis de distinguer les familles d’inclusions correspondant
a I'étape de réduction. Dans la suite de cet article, seules ces
dernieres seront considérées.

Pour chacun des objets analysés, une dizaine d’inclusions
représentatives de la réduction a ensuite fait 'objet d’'une
étude par LA-ICP-MS réalisée au Centre Ernest-Babelon
(IRAMAT, Orléans). Lappareillage utilisé est un VG
Plasma Quad PQXS couplé a un laser du type Nd:YAG a
fréquence quadruplée de longueur d’onde de 266 nm. Le
laser, dont le diametre peut étre ajusté  I'aide d’'un ensemble
de collimateurs et d’objectifs (40-200 pum), est dévié vers
'échantillon a I'aide d’'un miroir incliné a 45°. La taille de
'ablation est généralement du méme ordre de grandeur
que celle de linclusion, ou suffisamment représentative
par rapport a I'échelle des phases constituant I'inclusion.
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Lanalyse est ainsi « globale » et le volume du préléevement
permet d’obtenir des données représentatives de I'inclusion
dans son ensemble. La quantité de mati¢re prélevée et, par
conséquent, le nombre d’ions détectés instantanément sont
dépendants de la fréquence du laser. Les parametres déter-
minés de fagon a obtenir un signal suffisant durant 'acqui-
sition sont les suivants : réglage de la fréquence du laser
entre 5 et 7 hertz et temps d’ablation fixé a 50 secondes. Au
cours de l'ablation, un flux d’argon balaie l'intérieur de la
cellule et entraine les particules prélevées jusqu'a la torche a
plasma ot elles sont atomisées et ionisées. La détection des
ions s'effectue a 'aide d’un multiplicateur d’électrons secon-
daires de type Channeltron 4 dynode continue. Comme il
n'existe aucune garantie de reproductibilité de I'ablation et
du transfert de la matiere prélevée d’une ablation a l'autre,
il est nécessaire d’utiliser un étalon interne (28Si) qui aura
subi les mémes phénomeénes au cours de I'analyse, et a 'aide
duquel chaque mesure pourra étre corrigée. La procédure
de calcul des concentrations fait également intervenir la
composition connue et certifiée du verre de référence NIST-
SRM610. Au total, 39 éléments chimiques incluant la série
des Terres Rares sont mesurés pendant 'analyse. En fonction
de la taille de I'inclusion et de sa teneur en Si, et dans les
conditions expérimentales adoptées, les limites de détection
atteintes varient entre quelques ppb et 15 ppm pour tous
les éléments a 'exception du Ti (lod = 130 ppm). Lerreur
relative de la mesure pour les éléments traces est comprise
entre 5 et 10 %.

Pour les compositions en éléments traces, avant exploita-
tion par des approches statistiques, un traitement spécifique
des données est réalisé pour normaliser les teneurs. C’est
la normalisation en rapports logarithmiques qui a écé pri-
vilégiée suivant la procédure proposée par Leroy et Disser
pour les études inclusionnaires (Leroy ez a/., 2012a; Disser
et al., 2014) car elle présente 'avantage de s'affranchir des
effets d’enrichissement dus a I'étape de réduction (diminu-
tion de la proportion de fer dans la scorie par rapport a la
proportion de fer dans le minerai). Pour chaque élément est
calculée une valeur X, qui sera utilisée ensuite :

1 N
Xz =10g([E]) =5 ) log([Eic)

ott les (£,) sont les N éléments les moins variables et les
mieux mesurés. Lutilisation de I'échelle logarichmique per-
met d’obtenir des valeurs et des erreurs absolues comparables
pour les différents éléments, méme si initialement ils pré-
sentent des teneurs mesurées tres différentes. On parle alors
de mise a 'échelle des données (réduction). Ainsi, chaque
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échantillon analysé sera caractérisé par une observation, elle-
méme définie par I'ensemble des X, de chacun des éléments
chimiques sélectionnés pour I'étude de provenance. Dans
notre cas d’étude, les éléments pris en compte lors de I'ana-
lyse statistique sont : Ce, Eu, Gd, La, Nd, Pr, Sm, Th, U et
Y. Les éléments £, sont : Ce, Eu, La, Sm et Y.

La répartition de ces observations X, dans I'espace multi-
varié a ensuite été étudiée afin de caractériser les relations des
données entre elles, et donc de remonter a des indices de pro-
venance : origine différente ou commune (Leroy ez al., 2014;
Disser ez al., 2016). Deux analyses multivariées couramment
utilisées dans le domaine de I'archéologie ont été employées;
Panalyse en composantes principales (ACP), basée sur une
matrice composée des coefficients de corrélation de Pearson,
et la classification ascendante hiérarchique (CAH), par dissi-
milarité en fonction des distances euclidiennes par la méthode
d’agrégation de Ward. Les traitements statistiques ont été réa-
lisés a partir du logiciel XLSTAT Version 2016.01.26779 de
la société ADDINSOFT.

Datations par le radiocarbone

Les quatre demi-produits ont été datés par dosage du
radiocarbone. Au cours de la chaine opératoire sidérurgique
ancienne, du charbon de bois est utilisé pour la réduction
en métal des oxydes contenus dans le minerai. Lors de cette
transformation, une partie du carbone du charbon de bois
peut s'associer au fer sous la forme de cémentite dans les
zones aciérées du métal produit. Ainsi, Uextraction du car-
bone du métal et la détermination de ses rapports isoto-
piques permettent de dater le bois qui a servi 4 obtenir le
charbon de bois.

Les zones aciérées (et donc contenant le carbone 4 doser)
sont repérées lors de 'étude métallographique de l'objet
(voir supra). Lattaque a I'acide nitrique employé pour cette
étude assure également le nettoyage de la surface exposée en
décapant la couche externe, éliminant ainsi toute source de
pollution carbonée éventuellement apportée par la coupe de
lobjet ou le polissage. Cette approche permet de directement
sélectionner, sur les coupes métallographiques transversales,
les zones les plus carburées et de les prélever localement en
utilisant des forets de diameétre millimécrique (@ 2 mm,
@ 3,5 mm, @ 4 mm). Nous avons utilisé deux types de
forets : un foret en acier avec un revétement TiN (Nitrure
de Titane) ou avec un revétement CoB (Cobalt-Bore),
afin d’éviter toute pollution en carbone. Cette approche,
concentrant les prélevements sur les zones les plus aciérées
de l'objet, permet d’étudier des objets de teneur moyenne
relativement faible mais contenant des zones de plus forte
concentration. Prélever sur coupe transversale garantit aussi

*élimination des produits de corrosion et des contamina-
tions du milieu dans lequel a séjourné I'échantillon.

Le carbone présent dans les prélévements est ensuite extrait
par combustion. Entre 50 et 300 mg de métal sont scellés dans
un tube en quartz avec un exces d’oxyde de cuivre (CuO) en
grains jouant le role d’oxydant et un fil d’argent (Ag) destiné a
piéger des éléments tels que les halogenes, susceptibles de per-
turber la réaction suivante de graphitisation (transformation
du CO, en graphite pur). Le CuO et 'Ag sont préalablement
débarrassés de toute trace de carbone en érant placés sous
flux d’oxygene, pendant 4 heures a 815 °C avant utilisation.
Le tube contenant Iéchantillon est porté & 850 °C pendant
5 heures et le CO, produit est collecté dans une ampoule en
verre apres avoir été déshydraté sur un piege carboglace/alcool
4 -80 °C. Lefficacité de l'extraction du carbone en fonction
de I'exces d’oxygene fourni par le CuO dans le tube a été
testée sur des aciers et des échantillons de fonte (de 0,2 % a
3 % C). En effet, certains prélévements étant plus pauvres en
carbone ou de faible masse, il est indispensable que I'étape de
combustion permette d’extraire le plus complétement pos-
sible le carbone présent dans I'échantillon. Les résultats ont
montré que lextraction du carbone érait compléte lorsque la
combustion des échantillons était réalisée avec un exces d’oxy-
gene tel que CuO/Fe=5 (Leroy ez al., 2015a). Finalement, les
échantillons de CO, sont réduits en graphite et mesurés par
Spectrométrie de Masse par Accélérateur (SMA) au LMC14.
Les dates radiocarbones obtenues sont transformées en ages
calendaires au moyen du logiciel Oxcal 4.2.4 (Ramsey et Lee,
2013) qui utilise la courbe de calibration IntCal 13 (Reimer
et al., 2013). Deux mesures radiocarbones ont été obtenues a
Iéchelle de chaque masse métallique datée afin de vérifier tout
effet « vieux bois » potentiel. Ces deux mesures radiocarbones
étant associées a la méme masse métallique, elles datent donc
le méme événement (I'dge de la masse). Nous avons choisi de
les combiner en utilisant I'outil R-Combine dans Oxcal afin
d’obtenir une densité d’4ge par demi-produit.

4, RESULTATS

Caractéristiques métallographiques

Qualité inclusionnaire

Le premier critere de caractérisation est celui de la qualité
inclusionnaire (figure 7). Il s'agit de déterminer la propor-
tion des inclusions présentes au sein de la matrice métallique
par leur teneur surfacique sur les sections polies, mais aussi
de déterminer leur nature et leur morphologie. On note une
grande variabilité au sein du corpus. Les inclusions (porosi-
tés et inclusions silicatées) occupent ainsi entre 3 et 17 % des
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surfaces étudiées, en fonction des exemplaires (tableau 1).
Deux demi-produits se caractérisent par une propreté inclu-
sionnaire évaluée comme excellente (entre 0 et 5 %) d’apres
le référentiel mis en place sur des objets de la méme période
(Bauvais et Fluzin, 2006). Un autre montre une propreté
évaluée comme bonne (entre 5 et 10 %), et un dernier une
qualité appréciée comme mauvaise (entre 15 et 25 %).

La répartition des inclusions s'avere également variable.
Pour DUR.40 (figure 5), elles sont plus fréquentes en
périphérie de la section étudiée, alors que pour DUR.3 et
DUR.48 (figure 4), elles se concentrent principalement en
partie centrale. Dans cette zone, elles présentent le plus sou-
vent des contours déchiquetés car elles n'ont été que peu
déformées par le martelage.

Les porosités sont plus nombreuses pour DUR.6, DUR.3
et DUR.48, ce qui témoigne d’un processus de compac-
tage sommaire. Les porosités formées durant le processus
de réduction n’ont pas encore été suffisamment écrasées sur
elles-mémes durant I'étape d’épuration-compactage. Dans
Iexemplaire DUR.48 le métal est dailleurs mélé locale-
ment a une forte proportion de petites inclusions de scories,
témoignant également d’une agglomération incompléte de
la matrice métallique.

Les inclusions présentes au sein de tous les objets étudiés
sont multiphasées et constituées de silicates de fer de type
fayalite (Fe,SiO,), de phases vitreuses et de dendrites de wiis-
tite (FeO), en proportions variables. Elles peuvent également
savérer étre totalement amorphes et siliceuses. DUR.40 et
DUR.3 contiennent également des inclusions constituées
quasi exclusivement de globules de wiistite liés par une
matrice silicatée. Leur formation est due a 'insertion d’oxydes
de fer issus de l'oxydation du métal (battitures) durant les
opérations de forgeage a chaud. On note 'absence, sur toutes
les surfaces des demi-produits, de battitures ou de nappage de
scorie périphérique issu des opérations de forge.

Composition des alliages

La composition de I'alliage fer/carbone et la présence de
phosphore ont été érudiées grice aux attaques chimiques

aux réactifs Nital 3 % et Oberhoffer réalisées apres polissage
(figure 7). Elles révélent également une certaine disparité
entre les exemplaires (tableau 1).

DUR.6 est un produit ferritique (la ferrite occupe 74 %
des surfaces étudiées), localement aciéré autour de 0,4 %C,
au ceeur de 'objet. Des structures dites « fantdémes » résul-
tant d’hétérogénéités de répartition du phosphore dans
la ferrite ont été observées de maniére locale (Vega ez al.,
2002). DUR.40 et DUR.48 sont constitués de fer phos-
phoreux. Les zones de ferrite occupent respectivement 90
et 60 % des surfaces étudiées et comprennent des structures
« fantémes » visibles sur des surfaces étendues des sections
étudiées.

Le dernier exemplaire, DUR.3, est quant a lui un produit
majoritairement aciéré, sous la forme de zones ferrito-perli-
tiques a 0,2/0,4 %C, qui occupent 45 % de la surface obser-
vée, et dans lesquels la perlite est de forme lamellaire. Sur pres
d’un cinqui¢me de la surface, la teneur en carbone atteint
0,8 %. Dans les zones de ferrite, qui occupent environ 35 %
de la surface de la section étudiée, les structures « fantdmes »
n'ont été observées que de maniére trés ponctuelle.

Au sein des quatre demi-produits, les zones les plus car-
burées se localisent autour des plus larges porosités favori-
sant 'acces du CO gazeux lors de la réduction, permettant
une cémentation de la matrice métallique par diffusion du
carbone.

Techniques de fabrication

Deux chaines opératoires de fabrication peuvent étre
distinguées (figure 7). Une premiére technique concerne
DUR.3 et DUR.6 (figure 4). Ces demi-produits ont été
mis en forme par écrasement simple de la masse de métal
sur elle-méme. Les extrémités et surfaces comprennent un
grand nombre de soudures de faible étendue, débouchant
en surface. Elles résultent trés probablement de la soudure
sur elles-mémes d’excroissances métalliques présentes sur la
masse brute de métal initiale. Cette derniére devait ainsi étre
constituée de parties métalliques filamentaires ou partielle-
ment indépendantes en périphérie.

Alliage fer/carbone
Demi- % inclusions — . Structures fantdbmes | Nombre de masses
produit | ferrite 20,2 %C 0,220,6 %C 0,720,8 %C de phosphore de métal
majoritaire
DUR.3 17 % 36 % 45 % 19 % Locales 1
DUR.6 3% 74 % 20 % 6 % Locales 1
DUR.40 4% 90 % 6 % 4% Etendues 2
DUR.48 7 % 66 % 10 % 24 % Etendues 2

Tableau 1 : Synthése des caractéristiques métallographiques des demi-produits en fer érudiés.
Table 1: Synthesis of the metallographic characteristics of the studied iron semi-products.
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- Inclusions : porosités, scorie et produits de corrosion

I:l Ferrite a acier & 0,2%C majoritaire
[ Acier de 0,2 2 0,6%C majoritaire

- Acier de 0,7 a 0,8%C majoritaire

Figure 4 : Sections analysées de
DUR.3 (en haut) et DUR.6 (en bas).
Figure 4: Analyzed sections of DUR.3
(up) and DUR.6 (down).

Au sein de DUR.40 et DUR.48 des soudures étendues
ont été observées, elles traversent de part en part les sec-
tions étudides et témoignent de I'assemblage de deux masses
métalliques. La section étudiée pour DUR.40 coupe la sou-
dure perpendiculairement (figure 5). Un liseré d’inclusions
constituées majoritairement de trés gros globules de wiis-
tite la souligne. Ces dernitres se sont trés probablement

formées par I'oxydation locale du métal au moment de la
soudure dans une zone du foyer a I'atmospheére oxydante.
Localement, les surfaces des deux masses métalliques ont
méme dépassé le point de fusion de la ferrite (1536 °C). On
parle alors de « briilure du métal ». La section de DUR.48 a,
quant a elle, coupé la soudure presque parallelement a son
plan (figure 6). Elle est de moins bonne facture que la pré-
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- ==~ Soudure

- Inclusions : porosités, scorie et produits de corrosion
l: Ferrite & acier & 0,2%C majoritaire
Acier de 0,2 a 0,6%C majoritaire

I Acier de 0,7 3 08%C majoritaire

cédente. Certaines zones sont parfaitement jointives tandis
que d'autres comprennent un liseré d’oxydes interstitiel, ou
sont disjointes.

Les soudures n'ont pu étre observées qu'en fonction d’'un
seul plan, longitudinal. Il n’est donc pas possible de déter-
miner si les deux masses de métal sont totalement distinctes
en trois dimensions ou correspondent au repli sur elle-méme
d’une unique masse métallique. Lanalyse chimique inclu-
sionnaire permettra de préciser cet aspect.
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Figure 5 : Vues macroscopiques et sec-
tion analysée de DUR.40.

Figure 5: Macroscopic view and ana-
lyzed section of DUR.40.

Synthése par demi-produit

DUR.3 est un demi-produit mis en forme par déforma-
tion simple d’'une unique masse de métal (figure 4). D’une
qualité d’épuration médiocre, son taux de compacité reste
limité (17 % d’inclusions subsistantes). Des porosités de
taille centimétrique sont ainsi encore visibles en partie cen-
trale de la section étudiée. Il est possible que la déformation
de ce produit massif et principalement constitué d’acier n'ait
pas été aisée, ce qui expliquerait que 'étape d’épuration-
compactage ait été interrompue avant son achévement, aprés
avoir abouti & un produit d’apparence régulicre.
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- ==~ Soudure

- Inclusions : porosités, scorie et produits de corrosion

Figure 6 : Vues macroscopiques et section
analysée de DUR 48.

Figure 6: Macroscopic view and analyzed
section of DUR.48.

DUR.6 résulte également d’une mise en forme par simple
déformation d’une unique masse de métal (figure 4). Il
savére néanmoins bien plus compact, avec seulement 3 %
d’inclusions non métalliques encore présentes. Produit ferri-
tique comprenant localement du phosphore, d’apres l'obser-
vation de structures fantdmes présentes en proportions peu
étendues, il savére également plus malléable et peut étre plus
facile & compacter. Il est également possible que la masse de
métal initiale ait été déja relativement dense.

DUR.40 procede de 'assemblage de deux masses de métal
constituées chacune de fer phosphoreux (figure 5). La pré-
sence de ce composé devait engendrer des contraintes par-

ticulieres en forge : déformation a des températures plus

| Acier de 0,2 3 0,6%C majoritaire

l:l Ferrite a acier a 0,2%C majoritaire

faibles (Vega ez al., 2002), mais aussi moindre malléabilité
par rapport a la ferrite. La répartition des inclusions, situées
préférentiellement en surface du demi-produit, laisse sup-
poser une épuration préalable des deux masses de méral,
avant leur soudure sur leur face la plus large. En résulte un
demi-produit aux qualités homogenes et trés bien épuré.

DUR.48 présente des caractéristiques tres proches de
celles de DUR.40 (figure 6). Il est également constitué par
assemblage de deux masses de métal. Toutes deux hétéro-
genes, elles sont majoritairement constituées de fer phospho-
reux, avec des plages étendues d’acier. Il s'agit d’un produit
pour lequel le travail d’épuration a été poussé.
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Qualité inclusionnaire

un silicate de fer de type fayalite. Métal arrondis.
incomplétement aggloméré.

Composition de I'alliage

LEE =t s i
DUR40 : acier & 0,3% (ferrite aciculaire,
indiguant une surchauffe locale).

1

DURA8 ; ferrite équiaxe non écrouie et
inclusions silicatées.

DUR.3 : acier autour de 1%C (hypereutectoide).

Techniques de fabrication

DUR .40 : soudure entre deux masses aciérées
autour de 0,2%C parfaitement réalisée.

DUR.48: soudure acier a 0,7%C/acier 2 0,6%C. DUR.6: fibrage d'acier a différentes teneurs
en carbone, résultant de 'écrasement d'une
méme masse de métal sur elle-méme.

Ainsi, malgré la grande homogénéité morphologique et
métrologique du lot de demi-produits, I'étude de quatre
exemplaires met en évidence une certaine variabilité dans la
nature des masses de métal qui les constituent et, surtout,
des savoir-faire de forgeron tres différents dans les gestes
techniques ayant abouti a leur réalisation. Ceci peut s'expli-
quer par la nature des masses initiales de métal brut utilisées
dans la fabrication de ces demi-produits. Leurs différences
de volumes, de composition et de compacité ont conduit
a Pobtention de demi-produits aux qualités différenciées.
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DUR 40 : décohésion locale de la ferrite, en lien  DURA48 : soudure acier 0,8%C/acier 0,5%C
avec un liseré d'oxydes ('brilure’), dansla
zone de soudure.

parfaitement réalisée.

DUR .48 : forte densité d'inclusions contenant  DUR.3 : série de porosités vides aux contours  DUR.48 : inclusions majoritairement siliceuses.

Figure 7 : (Voir planche couleur VII)
Clichés micrographiques illustrant la
qualité inclusionnaire, la composition
chimique et les techniques de fabrica-
tion mises en évidence lors de I'analyse
métallographique des demi-produits
en fer étudiés.

Figure 7: (See colour plate VII)
Micrographic pictures illustrating inclu-
sional quality, chemical composition and
manufacturing techniques highlighted by
the metallographic analyses of the studied
iron semi-products.

foa ik * - s
DUR.6 : soudure d'une masse de métal écrasée
sur elle-méme.

Soulignons cependant que la qualité d’épuration et la nature
de I'alliage sont homogenes au sein d’'un méme demi-pro-
duit, méme lorsqu’il est constitué de deux masses de méral.
Enfin, les caractéristiques des demi-produits étudiés révélent
un grand nombre d’indices indiquant un travail peu poussé :
inclusions nombreuses et/ou de grande taille, zones métal-
liques incompletement agglomérées. Ainsi, dans la chaine
opératoire, ces objets sont bien plus proches du résultat
de l'étape de réduction que de celle de I'élaboration finale

d’objets.
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Compositions chimiques des inclusions

Lanalyse inclusionnaire des quatre demi-produits a été
menée en recherchant la plus grande représentativité des
zones étudiées. Neuf cartographies EDS ont été réalisées au
sein du demi-produit DUR.40, composé de deux masses
métalliques soudées entre elles; cing sur la premiére masse
et quatre sur la seconde. Au total 815 inclusions ont été
caractérisées. Pour le demi-produit DUR.48, également
composé de deux masses, neuf cartographies (5 pour la pre-
miére masse et 4 pour la seconde) représentent au total 1740
inclusions analysées. Les deux suivants (DUR. 3 et DUR.6),
composés d’une seule masse, ont respectivement subi cing
et trois cartographies représentant 355 et 651 inclusions.

La figure 8 illustre les deux principaux rapports (%omass
AIZO3 / %mass SiO, et %mass K,O / %mass CaO) carac-
térisant la composition des inclusions des demi-produits.
Sur le demi-produit DUR.40, caractérisé par la soudure de
deux masses de métal, il n’est pas possible de distinguer les
inclusions de chacune des masses constitutives du demi-pro-
duit (figure 8). La trés forte ressemblance chimique entre
les deux parties du demi-produit laisse davantage envisa-
ger quil s'agit de deux fragments d’une méme masse brute
issue d’'une unique réduction. Toutefois, dans I'éventualité
d’une chaine opératoire particuli¢rement bien maitrisée et
conduite dans des conditions identiques, ces deux masses
peuvent étre issues de deux réductions du méme atelier. Afin
de comparer la composition chimique des inclusions plus
avant, nous avons, pour chacune des masses étudiées, évalué
une composition moyenne des inclusions calculée en pondé-
rant la teneur de chaque inclusion par sa surface (Dillmann

et UHéritier, 2007), tel que :

n

S;
w3 ()
T

i=1

olt %E* est la composition pondérée de I'élément ou de
loxyde considéré, %E, est le pourcentage massique de
’élément ou de 'oxyde contenu dans l'inclusion 7, S7 est
la surface de I'inclusion analysée et 7 le total du nombre
d’inclusions. Ces teneurs pondérées seront par la suite indi-
quées par une * (%%).

Par ailleurs, en plus des NRC (SiO,, A12OS, K,O et CaO)
dont on peut comparer les rapports, nous avons également
considéré les teneurs moyennes en MnO et P,O.. Ces deux
composés n’étant pas strictement lithophiles, leur teneur
dans les inclusions pourra dépendre plus fortement des
conditions thermodynamiques locales dans le fourneau

que celles des NRC. C’est la raison pour laquelle, afin de
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Figure 8 : (Voir planche couleur VIII) Rapports ALLO,/SiO, et
K,0/Ca0O des 4 demi-produits analysés (exprimés en %mas-

sique). Chaque point représente les teneurs obtenues pour une
inclusion. Les inclusions représentées sont issues d’un premier tri
destiné a éliminer les pollutions et les effets de pépite (Dillmann et
L'Heéritier, 2007 ; Disser ez al., 2014). Les points identifiés comme
« sélection » correspondent aux SI sélectionnées pour I'analyse des
éléments traces et terres rares par LA-ICP-MS.

Figure 8: (See colour plate VIII) ALO /SiO, and K20/CaO ratios of
the 4 analyzed semi-products (expressed in weight %). Every dot repre-

sents the content obtained for one inclusion. The represented inclusions
arise from a first sorting designed to eliminate pollutions and local
concentration effects. (Dillmann et L'Héritier, 2007; Disser et al.,

2014). Dots identified as ‘Selection” correspond to the SI selected for
trace element and rare earth analysis by LA-ICP-MS.

saffranchir de potentiels effets d’enrichissement, les teneurs
moyennes mesurées ont été normalisées 4 la teneur en FeO
selon la formule proposée par Pages (Pages er al., 2011). Ces
teneurs pondérées en fonction de la surface des inclusions et
normalisées a la teneur en FeO seront par la suite marquées
d’une double * (%**).

On observe alors que DUR.40 se caractérise par une
faible teneur en éléments autres qu’Alea, Si0,, K,O et
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CaO (<0,5 %mass) et notamment par 'absence de MnO
(tableau 2). En revanche, les inclusions sont riches en
phosphore et cela vient confirmer les constatations faites
en microscopie optique quant a la présence de structures
« fantdmes » de phosphore dans la ferrite. Elles présentent
une teneur moyenne en PO, de 4,2 %* et de 14,2 %**.

Pour DUR.48, qui est également composé de deux
masses métalliques soudées entre elles, les inclusions ana-
lysées sur les deux masses présentent des rapports NRC
nettement distincts (figure 8). Ces signatures tres diffé-
rentes attestent que ce demi-produit a été élaboré a partir
de deux masses de métal issues de deux ateliers de réduc-
tion différents et possiblement a partir de deux minerais
distincts. Pour DUR.48-1, le taux de MnO est significa-
tivement élevé (1,3 %* et 3,4 %**) tandis que le taux de
P,0; reste faible (0,5 %* et 1,2 %**). DUR.48-2 posséde
a la fois un taux de MgO élevé (3,5 %* et 7,42 %**) et un
taux de MnO tout aussi significativement élevé (1,4 %* et
3 %**). Les teneurs en P O, des inclusions corroborent la
présence des structures fantdmes observées au microscope
optique (2,6 %* et 6,5 %**).

Pour les deux autres demi-produits, aucune soudure n'est
visible en métallographie et pour chaque exemplaire une

unique signature chimique en NRC est décelable (figure 8).
DUR.3 et DUR.6 se caractérisent tous deux par une forte
teneur en MnO, respectivement de 1,2 %* et 3,6 %™* et de
2,4 %* et 6,3 %**. En revanche, seul DUR.3 possede une
teneur significativement élevée en P,0, (3,8 %* et 10 %**)
ce qui confirme également leur différence de structure
métallographique.

Au sein de chacune des parties de demi-produits indivi-
dualisées par une différence chimique en éléments majeurs,
un nombre représentatif d’inclusions a été sélectionné afin
d’étre analysé par LA-ICP-MS (inclusions représentées
en rouge et en vert sur les graphiques des résultacs EDS
— figure 8). Le nombre d’inclusions analysées peut varier
en raison de contraintes techniques, notamment la taille
du laser et la sensibilité de 'analyseur. Ainsi, dans le cas
de DUR.40 et de la partie 1 de DUR.48, pour lesquels les
inclusions sont de grande taille, 9 inclusions ont pu étre
analysées pour 'un et 10 pour l'autre. En revanche, les trois
autres demi-produits (DUR.3 — DUR.6) ou parties de demi-
produit (DUR.48-2) comportaient des inclusions majoritai-
rement inférieures & 30 um et seules 3, 4 et 2 inclusions ont
pu étre respectivement analysées. Les résultats d’analyse par

LA-ICP-MS sont présentés dans le tableau 4.

mass % mass % mass % mass % mass % mass %
Masse métallique NaO MgO ALO, SiO, PO, SO,
% | %" | % % | %* | %] % | %t | % % | %t | % % | % | %] % | %* | %
DUR.40 0202106030308 36| 41 |121]162|179|52,5| 43 | 48 |142| 0,3 | 0,2 | 0,7
DUR.48-1 o11}011]011]051]06]| 15| 45|51 ]|11,8/283|31,3|720| 04 |05 | 1,2]02] 0,1 10,3
DUR.48-2 03|04 |06 |35 |42 |74 |22 30|54 |274|325|572] 26 |37 | 65| 02]02] 04
DUR.3 02 /021]05|03|03]| 08|22 24| 60 |24,9|245|60,9| 3,8 | 40 [10,0| 0,2 | 0,2 | 0,4
DUR.6 010110304 )04 | 1,1]|74]74]/189/250253(645| 0,5 |04 | 1,1 | 04|04 |09
mass % mass % mass % mass % mass % mass %
Masse métallique K,0 CaO TiO V,0, MnO FeO
% | %* | % % | %* | % % | %F | % % | %* | % % | %* | %] % | %* | %
DUR.40 1912116233 |37]108|04|03/09]03]|01]|04]04]|03]0,8]688]66,0] 0,0
DUR.48-1 1416138 |21|23|54|02/]01|03)02]011]021|13]|15] 34 |60,8]56,5] 0,0
DUR.48-2 L1 | 13]23]80]93/|164(02 021030303051/ 14| 17|29 526432/ 0,0
DUR.3 1,8 118 |45]|501|53|131(02]01/|02]02]001|01] L2]|15] 361599597/ 0,0
DUR.6 1,7 11,743,077 1]06|161]03]|03|07]01|01]02]|24]25] 63 |610]60,7| 0,0

%* : moyenne arithmétique pondérée a la surface sur 'ensemble des inclusions
%** : moyenne pondérée a la surface et normalisée & FeO

%*: surface weighted average composition over all inclusions

%**: surface weighted average composition normalized to FeO

Tableau 2 : Valeurs moyennes des éléments majeurs obtenues par MEB-EDS et pris en compte (NRC + MnO et P,O,) pour les 5 diffé-
rentes masses de métal analysées. En gris, présence significative de I'élément.

Table 2: Average content of the major elements obtained by MEB-EDS and taken into account (NRC + MnO and P,0.) for the 5 analyzed
different metal masses. Grey color indicates significant presence of the element.
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Dans un premier temps, une ACP a été menée sur les
teneurs en éléments traces des inclusions aprés normalisation
en rapport de logarithmes selon les parameétres décrits dans
le chapitre 3.2. Sur la représentation des trois premiers axes
de projection de 'ACP, 92,7 % de la variance sont repré-
sentés (figure 9). Quatre groupes d’inclusions semblent se
distinguer sur la figure. Le premier est formé des 2 masses
DUR.3 et DUR.40 et les 3 autres par les 3 individus DUR.6
et DUR.48-1 et DUR.48-2. Les différences internes a
chaque masse métallique individualisée (différences entre
les signatures chimiques de chacune des inclusions d’une
méme masse) semblent plus faibles que les différences exis-
tantes entre les 5 masses métalliques analysées. Toutefois,
sur ces représentations, les signatures des masses DUR.3 et
DUR.40 semblent proches.

En revanche, la CAH, réalisée sur les données X, tel que
présenté dans le chapitre 3.2, permet une classification des
inclusions et montre une dissimilarité plus grande entre
DUR.40 et DUR.3 qu'entre les deux masses métalliques
composant DUR.48 (DUR.48-1 et 48-2 — figure 10). 1l
est ainsi impossible de relier ces deux masses a une origine
commune, d’autant plus si Uon prend en compte la diffé-
rence observée plus haut au niveau des éléments majeurs et
notamment la présence d’un taux de MnO significativement
élevé dans les inclusions de DUR.3 et sa quasi-absence des
inclusions de DUR.40.

Il semblerait donc que les cing masses métalliques iden-
tifiées dans les quatre demi-produits analysés du dépdt de
Durrenentzen soient issus de cing origines différentes.

Plan PC1/PC2 (82,61 %)

Résultats des datations par le radiocarbone

Comme cela a été précisé en introduction, le recours a
une datation absolue du métal pour proposer une chrono-
logie des bipyramidés apparait actuellement indispensable,
en raison de la pauvreté des informations fournies par les
contextes archéologiques qui ont conduit a leur attribution
au premier ige du Fer ou a I'époque gallo-romaine.

En suivant I'approche décrite précédemment, il a écé
possible de réaliser des datations pour chaque demi-pro-
duit apres avoir prélevé dans les zones des coupes transver-
sales qui contiennent localement suffisamment de carbone
(>0,02%__ C). Pour les objets constitués par 'assemblage
de deux masses de métal, on a pris soin de ne prélever que
dans une seule des deux masses.

Le tableau 3 présente les résultats des datations réalisées
pour chacun des demi-produits. Lensemble des distribu-
tions d’4ges et le résultat des combinaisons des deux mesures
obtenues a 'échelle de chaque masse mérallique datée sont
représentés dans la figure 11. La plupart des ages calibrés
sont cohérents dans l'intervalle déterminé par I'incertitude a
deux sigmas, et se regroupent autour du plateau du Premier
4ge du fer. On note une grande cohérence des datations
effectuées au sein d’'un méme objet, ce qui permet de conso-
lider leur probabilité. Seule la datation de DUR.3 livre deux
distributions d’age qui ne se recoupent pas dans l'intervalle
a deux sigmas, 'une située autour de 900-800 calBC, l'autre
située sur le plateau du Hallstatt (756-412 calBC). Pour les
deux échantillons de DUR.3, la quantité de carbone extraite
est suffisamment importante (>1 mg) et 'analyse des 8"°C
est ici cohérente pour attester de la fiabilité des résultats. Le
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g2 g °o. dates plus anciennes pourrait étre compatible avec un effet
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realized on the X, of the 4 analyzed iron
semi-products.
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Figure 10 : (Voir planche couleur IX) Dendrogramme représentant
les résultats de la Classification Ascendante Hiérarchique réalisée
sur les X des 4 demi-produits en fer analysés.

Figure 10: (See colour plate IX) Dendrogram representing the results
of the Hierarchical Agglomerative Clustering realized on the X, of the
4 analyzed iron semi-products.

2700 BP aurait tendance a étendre la densité d’age vers des
dates plus anciennes, et ne permettrait donc pas un éralon-
nage précis.

Néanmoins, les datations permettent toutes une attribu-
tion de ces objets au premier 4ge du fer, au Hallstatct D/La
Tene A. Dans la mesure ot la courbe de calibration pour la
période considérée présente un plateau entre -800 et -420 il
est impossible d’établir une datation plus précise. Les résul-
tats de ces datations absolues permettent cependant d’ex-

clure une ateribution romaine pour ce dépdt. DUR.40, daté
autour de -800 (835-792 calBC), pourrait étre légerement
plus ancien que les autres.

5. DISCUSSION

Le lot de cinquante et un demi-produits mis au jour a
Durrenentzen présente une grande homogénéité morpho-
logique et métrologique, qui a conduit a deux interrogations
principales. Cette homogénéité se retrouve-t-elle d’un point
de vue interne (propriétés microscopiques et chimiques)?
Quelles informations les propriétés des demi-produits per-
mettent-elles d’obtenir sur la circulation du métal ?

Lanalyse métallographique met en évidence des diffé-
rences significatives entre les quatre demi-produits étudiés a
Iéchelle interne, bien que la qualité d’épuration et la nature
de l'alliage soient homogenes au sein d'un méme demi-pro-
duit, méme constitué de deux masses de métal différentes.
Ces disparités concernent d’une part la qualité d’épuration
qui s'avere fortement variable d’un objet a l'autre; d’autre
part, elles concernent les techniques de fabrication, avec
deux exemplaires résultant de I'assemblage de masses de
métal et deux autres obtenus par déformation sur elle-méme
d’une seule masse métallique; et enfin, elles concernent la
composition chimique du métal, avec trois familles d’alliages
distincts caractérisés. Deux demi-produits sont ainsi consti-
tués de fer phosphoreux, un autre est majoritairement fer-
ritique et un dernier est majoritairement aciéré. On notera
que ces différences de structures conférent un comporte-
ment mécanique et des qualités de ductilité et de résistance
propres a chacun des demi-produits. Cette hétérogénéité
entre les demi-produits se retrouve également dans les signa-

Code Lab. A i Age calibré
Préesement eS| Mamcdeaone | e o e e
DUR.40(1) 26691 1.57 30,4 7135 £0,32 2712+ 36 923-804 BC
DUR.40(2) 26692 1,5 -27,6 72,46 + 0,28 2588 + 31 821-594 BC
DUR.48(1) 26693 1.2 23,9 73,26 0,28 2499 £ 31 786-515 BC
DUR.48(2) 26694 0,87 -28,9 73,58 + 0,30 2465 + 33 761-414 BC
DUR3(1) 26695 1,45 183 73,65 £ 0,29 2457 £ 32 756-412 BC
DUR.3(2) 26696 1,42 -22,8 71,71 + 0,33 2671 +37 900-796 BC
DUR.6(1) 26697 0,3 -37,6 73,14 £ 0,33 2513 + 36 792-521 BC
DUR.6(2) 26698 0,86 -29.9 73.86 £ 0,30 2434+ 33 752-404 BC

Tableau 3 : Résultats des datations réalisées sur les demi-produits en fer du dépét de Durrenentzen. Calibration effectuée grice au logiciel
Oxcal 4.2.4 (Ramsey, 2013) qui utilise la courbe de calibration IntCal 13 (Reimer ez a/., 2013).

Table 3: Results of the 14C dating obtained on the iron semi-products of the Durrenentzen deposit. Calibration made using the sofiware Oxcal
4.2.4 (Ramsey, 2013) which uses the calibration curve IntCal 13 (Reimer et al., 2013).
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Figure 11 : (Voir planche couleur V)
Distributions d’4ge (2 95,4 % de probabilité)
des deux mesures 14C obtenues pour chacun
des 4 demi-produits en fer et combinaisons
(en gris) des deux mesures associées a 'age du
bois utilisé pour leurs fabrications.

Figure 11: (See colour plate V) Age
Distributions (with 95.4% of probability) of
the two 14C measures obtained for each of the
4 iron semi-products and combination (in grey)
of the two measures associated with the age of
the wood used for their manufacturing.

OxCal v4.2.4 Bronk Ramsey (2013); r:5 IntCal13 atmospheric curve (Reimer et al 2013)
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tures chimiques. Lanalyse chimique inclusionnaire réalisée
sur six masses de métal distinctes révele existence de cinq
signatures chimiques différenciées.

Cette pluralité des signatures chimiques au sein d’un
méme objet est également connue par I'analyse inclusion-
naire de demi-produits plus tardifs, les barres & douille
datées de la fin de I'age du Fer (Bauvais et Fluzin, 2006;
Berranger et al., 2007). Elle a permis de révéler un systeme
d’échange complexe, caractérisé par une segmentation de
la chaine opératoire (séparation des activités de réduction,
de fabrication de demi-produits et de fabrication d’objets),
également documentée au sein des ateliers (Bauvais, 2008;
Berranger, 2014). Les présents résultats permettent d’attri-
buer a des périodes bien plus anciennes cette segmentation
de la chaine-opératoire avec une spécialisation entre artisans,
alors quelle est peu perceptible par la seule étude des ateliers
contemporains.

Effectivement, les datations radiocarbones permettent de
dater cet ensemble durant une période précoce du déve-
loppement des activités sidérurgiques, celle du Hallstatt-La
Tene A. Elles confirment celles déja obtenues sur des micro-
charbons de bois conservés dans les porosités de deux bipy-
ramidés issus d’'un dépdt de vingt-quatre demi-produits
(Nottonville, Eure et Loire, Berranger, 2014, p. 115-116 et
147). Les sites livrant des bipyramidés datés par les contextes

1000 800 600 400

Calibrated date (calBC)

archéologiques, sont jusqu'a présent majoritairement asso-
ciés au Hallstatt D-La Téne A (Berranger, 2014, fig. 35).
Ces résultats apportent ainsi des arguments supplémen-
taires en faveur d’une datation précoce des bipyramidés.
Létude interdisciplinaire menée sur les demi-produits de
Durrenentzen permet d’ores et déja d’attribuer leurs carac-
wéristiques techniques au contexte chrono-culturel de la fin
du premier ige du Fer.

Le dépdt, qui rassemble plus de 308 kg de fer épuré,
révele la circulation de quantités considérables de métal,
alors que pour cette période les objets finis ne sont connus
quen faibles proportions dans les sites de consommation.
Parmi une quinzaine de sites du Hallstatt D dont le mobilier
mérallique a été récemment étudié, le vaste complexe d’habi-
tat de la Heuneburg (Allemagne) est le seul a se démarquer
par des quantités conséquentes d’objets en fer, ne dépassant
néanmoins pas 12 kg (Dubreucq, 2013, fig. 103). Les autres
habitats ne livrent généralement pas plus de 1 kg de produits
ferreux.

La présente étude révele 'assemblage de masses de métal
d’origines distinctes au sein d’'un unique demi-produit. Ceci
met en évidence la circulation de la matiére premiére sous
une forme brute, non, voire peu épurée, directement depuis
les ateliers de réduction. Ce constat, déja mis en avant par
Gaspard Pages pour I'époque gallo-romaine, sur les barres
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Masse métallique DUR.3 DUR.3 DUR.3 DUR.40-1 | DUR.40-1 | DUR.40-1 | DUR.40-2 | DUR.40-2 | DUR.40-2 | DUR.40-2 | DUR.40-2 | DUR.40-2
Inclusion 1 2 3 1 2 3 4 5 6 7 8 9
As 40,3 685.7 29 52 14,7 83 17,1 36 nd 14 29 92
Ba 13067,0 11155,2 13037,9 1763,4 2025,1 2105,9 24254 2254,0 2539,4 23454 2053,8 2440,8
Be 1612 114,2 1277 | 2750 | 2991 | 3071 3772 | 3583 | 3770 | 3592 | 3288 | 3767
Ce 89,5 74,9 86,3 190,9 211,5 230,4 211,4 241,4 276,0 242,5 2197 269,1
Co 49,4 1366,9 2,5 7,6 18,7 6,1 24,7 32,0 229 16,0 32,4 74,7
Cr nd nd nd 448,9 817,8 497,1 609,1 551,8 537,6 340,9 658,4 871,6
Cs 0,2 nd 4,0 5,1 43 6,0 8,8 0,9 1,5 22 1,5 2,9
Cu 40,4 1081,3 4,6 39,6 22,0 27,5 101,8 44,5 14,7 19,7 83,3 133,1
Eu 7.9 56 65 18,0 19,1 2,6 208 213 26,2 235 17,6 247
Ga | 20335 | 13775 | 20706 | 3350 | 3821 4087 | 4507 | 4146 | 4604 | 4282 | 3695 | 4429
Gd 40,2 24,2 33,4 86,2 99,1 114,2 103,2 111,2 130,0 117,3 111,7 133,7
Ge 11,0 50,0 4,4 19,9 27,0 33,9 24,8 33,6 41,1 35,5 28,5 37,4
Hf 3,8 2,7 5,5 8,3 10,7 11,2 9,7 10,4 11,9 10,0 10,3 11,2
La 192,4 126,3 173,0 434,5 455,0 551,8 520,4 569,3 658,0 577,1 512,1 697,1
a Mo 2,8 16,0 0,9 0,3 0,4 0,8 1,4 0,9 4,1 1,5 nd nd
S NS 5.6 54 86 23,0 24,8 24,8 26,2 25,1 29,1 26,5 23,1 30,7
g N | 1272 863 1153 | 2758 | 2713 | 3409 | 2997 | 3613 | 4030 | 3600 | 3342 | 4217
5[ N | 3634 | 55009 83 73 37 65 24,4 15,9 48 11,9 1,7 51,9
? Pb 1,4 21,1 0,4 8,0 11,6 9,7 17,5 7,5 10,1 4,8 8,6 28,5
g Pd 0,1 0,2 nd 1,2 0,7 0,1 nd nd 0,7 0,7 0,9 0,4
I 278 20,2 247 55,1 59,8 744 64,4 73,7 87,8 778 66,5 85.2
E Rb 42,4 64,9 96,5 88,3 96,6 113,8 164,9 117,6 132,0 106,0 108,3 137,2
\E Sb 0,8 10,3 nd nd 0,9 1,1 3,0 nd nd nd 0,8 0,3
Sc 27,3 18,4 23,0 39,8 49,1 46,9 51,5 50,0 46,4 40,4 48,6 56,4
Sm 26,4 15,0 22,9 63,7 68,8 75,8 71,2 79,9 106,9 86,4 76,3 88,1
Sn 7.4 16,9 13,7 41,4 52,6 48,7 507 38,3 39,5 34,6 357 92,8
Sr 2874 316,2 320,8 668,7 714,2 808,5 827,1 8724 963,7 855,6 789,2 918,5
Ta 0,7 1,0 0,7 1,5 1,7 1,6 1,8 2,0 1,8 1,8 1,9 1,9
Tb 56 36 5.1 15,9 17.7 20,1 17.9 21,1 25,9 25 18,0 263
Th 11,9 52 124 26,1 30.8 333 34,1 39,0 403 35.5 30,0 418
U 169,9 173,1 149,6 46,2 50,0 50,4 57,9 61,8 67,2 64,3 52,6 69,0
v 278 36,1 236 | 1374 | 1905 1379 | 1735 1974 | 1843 146,1 1940 | 2617
W 02 1.9 01 53 66 66 42 5,8 47 47 31 40
Y 4789 | 2931 | 4144 | 11454 | 12822 | 14638 | 13563 | 14510 | 16586 | 14523 | 13419 | 17929
Yb 22,7 14,5 19,3 69,1 75,0 80,2 79,0 92,5 107,9 86,3 84,1 102,2
Zn 25 658.8 22,0 42,7 59.4 484 1065 454 35,5 315 71,1 192,2
Zr 157,5 81,1 207,0 347,0 369,9 385,2 380,8 369,7 428,2 382,8 362,2 612,9

Tableau 4 : Composition en éléments traces et terres rares des inclusions sélectionnées pour analyses chimiques globales par LA-ICP-MS.
Les éléments pris en compte pour la définition de la signature chimique sont surlignés en gris.

Table 4: Composition in trace elements and rare earth elements of each slag inclusion selected for full chemical analysis by LA-ICP-MS. Grey
color indicates the elements taken into account to define the chemical signature.

des Saintes-Maries-de-la-Mer (Pages, 2010; Pages ez al.,
2011), confirme qu’a des périodes méme trés anciennes, le
métal circule sous sa forme brute et qu'il n'est pas forcé-
ment compacté sur son lieu de réduction. La masse brute
retrouvée & Bourges et datée de La Tene A en est un excellent
complément (Fournier et Milcent, 2007) en accord avec les
observations faites dans le cadre de ce travail. Il s'agit toute-
fois d’'une forme d’échange du fer trés peu attestée, en raison
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de l'absence quasi-générale de masses brutes de réduction
conservées pour cette période. La diversité des signatures
chimiques constatée au sein du lot étudié indiquerait que
les artisans acquéraient leur matiére premicre brute aupres
de réseaux d’échanges variés. La mise en forme finale de ces
produits aurait alors pu étre effectuée au sein d’un atelier
ou d’un ensemble d’ateliers de forgeage se conformant & un
standard métrologique. Clest ce que permettrait d’en déduire
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Masse
2 [ o oun T Toun Toun Toun Toun Toun Toon Toon Toon Tout Toue c oune oo un e
Inclusion 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 1 2 1 2 3 4
As |68 | 264 | 142 | 317 | 120 | 499 | 11920 | 4451 | 14013 | 442 | 706 [310029] 489 | 80 | 693 | 7617
Ba | 2368,7 | 1930,0 | 2292,1 | 23258 | 2595,1 | 3261,8 | 2726,2 | 2646,7 | 3850,5 | 3254,5 | 6723,2 | 2528,9 | 2266,7 | 2499,9 | 2144,3 | 1034,3
Be | 1238 | 1129 | 131,0 | 1202 | 1236 | 1411 | 1327 | 1468 | 946 | 1437 | 1958 | 1174 | 29,1 | 43,0 | 284 | 285
Ce 263,0 238,1 300,0 276,2 250,7 317,2 330,6 303,4 321,5 328,3 378,2 201,6 713,9 638,9 630,8 320,6
Co| 52 | 124 | 1001 | 93 | 21,6 | 921 | 7886 | 1957 | 5407 | 396 | 313 |87500| 439 | 12 | 267 | 40123
Cr nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd nd 38,9 430,2 324,7 | 2022,0
Cs | 175 | 123 | 133 | 77 9.1 157 | 215 | 89 | 143 | 23 | 266 | nd | 206 | 183 | 148 | 173
Cu 37,3 19,2 10,6 8,7 19,8 39,1 119,7 4722 499,4 448,9 32,5 |14938,8| 504,8 4,5 321,2 | 38502,2
Eu | 231 | 221 | 278 | 266 | 230 | 306 | 296 | 253 | 281 | 301 | 432 | 169 | 142 | 152 | 143 | 53
Ga 211,9 219,2 3129 308,3 375,2 488,9 400,0 425,4 612,8 543,0 834,3 334,7 398,3 459,1 387,0 258,1
Gd | 1284 | 1026 | 1222 | 997 | 1073 | 1284 | 1255 | 1017 | 1035 | 1095 | 1778 | 470 | 498 | 590 | 551 | 211
Ge 26,2 24,3 36,2 27,3 31,4 43,6 39,2 46,3 39,5 38,2 37,9 165,8 26,0 26,9 27,7 176,3
Hf | 134 | 118 | 141 | 127 | 136 | 182 | 139 | 136 | 11,1 | 137 | 62 | 175 | 94 | 142 | 139 | 69
La 270,9 238,0 306,1 272,0 266,2 314,0 328,7 278,7 263,9 296,1 142,9 44,2 284,8 305,5 289,9 99,5
EMo| o1 14 nd 0.2 0.4 0.5 48 24 5.1 2.1 08 | 745 | 20 19 27 | 2341
:r; Nb 14,3 12,8 15,6 13,9 15,1 19,2 17,5 14,0 13,7 14,8 7,0 7,3 5,1 30,3 26,8 13,0
SINd | 4448 | 3821 | 4599 | 4125 | 3884 | 4735 | 4879 | 4100 | 4395 | 4659 | 6078 | 1135 | 3582 | 4017 | 3680 | 109,0
SN[ a6 | 106 | 15 189 | 146 | 1952 | 10112 | 6223 | 24097 | 554 | 7.1 |17404,6| 1183 | 17 | 894 | 37874
2 | 05 0.8 2,0 2.5 8.8 5.9 11 8.8 5.8 45 65 | 1334 | 194 | 15 58 | 7180
% Pd 0,7 0,2 0,4 0,5 0,6 0,9 0,7 0,2 0,2 0,7 0,3 nd 0,3 0,5 0,6 1,1
S Pr | 781 | 679 | 845 | 764 | 716 | 875 | 91,6 | 773 | 791 | 844 | 768 | 144 | 853 | 875 | 87 | 268
E Rb 152,3 90,0 125,6 100,2 100,1 136,9 145,3 116,0 134,7 121,2 138,9 25,4 311,0 233,5 197.,5 113,6
£ Sb nd nd 0,3 0,5 nd nd 5,0 3,1 7.3 1,2 nd 53,8 0,7 0,2 0,9 93,3
Sc 97,5 53,2 77,9 56,8 57,2 41,1 16,0 nd nd nd nd 660,1 73,7 90,6 77,4 62,7
Sm | 1046 | 926 | 1125 | 970 | 893 | 1181 | 1195 | 1049 | 1087 | 1223 | 1715 | 385 | 652 | 714 | 695 | 29.1
Sn 11,5 11,8 14,3 7,5 21,9 29,7 20,0 17,6 19,7 25,8 47,4 156,7 13,8 13,5 16,5 178,3
s | 1236 | 992 | 1085 | 1161 | 1416 | 1662 | 1267 | 1422 | 1672 | 1618 | 1999 | 4435 | 1887 | 1841 | 1639 | 7199
Ta | 05 0.6 1,0 0.7 0.2 0.7 0.8 15 0.8 12 nd 19,5 1,3 17 19 | 665
Tb | 152 | 130 | 167 | 140 | 144 | 174 | 173 | 150 | 158 | 182 | 230 | 58 7.3 8.8 8,0 2,9
Th 21,5 17,9 24,3 21,4 22,1 27,9 25,4 2157/ 20,3 23,0 14,0 4,3 32,0 36,6 39,3 12,8
U | 144 | 121 | 149 | 140 | 130 | 145 | 160 | 140 | 167 | 156 | 256 | 193 | 395 | 313 | 349 | 151
A% 1077,5 | 706,8 740,7 7715 643,0 | 1521,9 | 887,7 789,2 7277 718,9 525,0 316,9 29,5 707,7 553,2 524,3
W | nd nd nd nd 40 | 101 0.8 5.4 3.1 3.6 nd | 1496 | 06 0,1 09 | 1510
Y 863,9 747,5 942,6 807,9 892,9 | 1048,5 | 10056 | 8764 835,0 960,2 | 1039,2 | 1853 238,5 293,9 264,7 109,2
Yb 63,6 55,0 64,2 55,3 57,0 74,9 70,3 55,3 54,4 57,6 69,7 9,6 23,0 27,4 25,4 10,1
Zn | nd 17 | 238 | 67 | 439 | 598 | 214 | 3794 | 2921 | 90,6 nd | 70766 | 1811 | 10,1 | 1051 | 14393,
Zr 507,5 448,5 569,4 469,3 540,3 678,7 625,3 740,4 461,4 576,6 356,1 | 3056,7 | 429,7 602,7 548,6 562,7
Tableau 4 (suite)
Table 4 (following)

I’homogénéité morphologique globale du lot conjointement
a lexistence de variations de détail.

La formation de certains demi-produits a partir de plu-
sieurs masses de métal différenciées permet également
d’envisager 'acquisition de portions de métal de volume
variable, transformées ultérieurement de facon a se confor-
mer 2 un standard métrologique. Cest également ce que
pourraient indiquer les cassures des extrémités observées sur
certains demi-produits. La forme de deux pyramides acco-

lées ou de « saumon » est généralement considérée comme
la morphologie résultant « naturellement » du resserrement
sur elle-méme d’une masse brute de réduction (Thouvenin,
1984). Des demi-produits d’autres espaces chrono-culturels
connaissent d’ailleurs cette méme morphologie du métal en
circulation, comme les saumons Assyriens de Khorsabad,
de Suse ou de Nimrud (Pleiner, 2006, p. 25) ou les demi-
produits des épaves médiévales découvertes au large de Haifa
(Galili e al., 2015). Au sein de ces épaves, la présence de
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plusieurs stades de compaction des masses brutes illustre
particuli¢rement bien le lien morpho-technologique entre
cette forme de double pyramide et la compaction des masses
brutes. La conformation a un standard des bipyramidés étu-
diés dans la présente étude, et le fait que certains soient obte-
nus a partir de masses de métal épurées individuellement et
soudées entre-elles, montrent que cette forme ne correspond
plus seulement & une résultante technique, mais aussi & un
choix culturel et/ou économique, & une norme morpholo-
gique. Ces caractéristiques induisent ainsi I'existence d’'un
systéme de référence commun au stade de 'élaboration et
de la diffusion de ces produits semi-manufacturés.

Pour les mémes périodes, cette conformation a des stan-
dards communs est généralement bien connue pour la
fabrication d’objets finis, telles que les fibules dont certaines
connaissaient une production de masse (Dubreucq, 2013;
Carrara ez al., 2013). Elle est encore mieux cernée & partir
de la céramique. Dans le domaine hallstattien, la période
du Hallstatt D2/D3-LTA est ainsi celle qui voit la diffu-
sion et 'adoption d’un nouveau systeme de fabrication des
céramiques, celui du faconnage au tour. Pour les périodes
les plus anciennes, ces céramiques tournées semblent réa-
lisées au sein d’ateliers apparemment spécialisés, situés de
fagon récurrente & proximité des sites princiers (Augier
et al., 2013). Ce méme lien entre la répartition des bipy-
ramidés et celles de ces centres de pouvoirs a déja été notée
(Berranger et Fluzin, 2012). Le dép6t de Durrenentzen se
localise ainsi a seulement 10 km a vol d’oiseau de Breisach
« Miinsterhiigel », site princier du Hallstatt D/La Tene A
(Balzer, 2009). Ces cas d’étude fournissent ainsi de nouveaux
éléments d’analyse relatifs 2 'importance des élites dans la
diffusion des productions et des savoir-faire, mais permet
aussi de mieux évaluer leur role moteur dans I'émergence de
nouvelles spécialisations et structurations artisanales.

6. CONCLUSIONS

Létude de ce dépot exceptionnel de demi-produits per-
met d’implanter le premier jalon d’une analyse plus générale
modifiant significativement la perception de I'économie du
fer au premier Age de Fer.

Parfois négligée et & d’autres moments exagérée, la cir-
culation du fer au cours des premiers temps de son utili-
sation dans le nord de 'Europe se voit ici pour la premiere
fois documentée d’une fagon nouvelle, depuis la circulation
de masses brutes jusqu'a leur mise en forme et leur sortie
des circuits économiques. En effet, les nouvelles approches
archéométriques utilisées ont permis non seulement de rat-

tacher ce dépdt a la période du Hallstatt (datation 14C du
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carbone dans les aciers) mais aussi de mettre en évidence
le caractére composite de certains demi-produits et 'héeé-
rogénéité des provenances du dépot dans son ensemble. 11
se dessine alors un modéle théorique d’une économie com-
plexe, mettant en jeu de multiples acteurs & divers niveaux
techniques et degrés d’'implication (figure 12). La nature
des relations entre ces acteurs semble également bien plus
complexe qu'une simple relation directe entre producteur et
consommateur, et la quantité de métal en circulation appa-
rait beaucoup plus importante que ce que les sites d’habitat
de cette période pouvaient laisser présager.

Ce premier jalon, de I'ordre du modéle théorique, ouvre a
présent des perspectives nouvelles quant a linterprétation de
économie du fer aux 4ges du Fer. Lapproche résolument inter-
disciplinaire développée au sein du LMC/LAPA-IRAMAT, qui
a été appliquée a cet ensemble, doit & présent étre étendue a
d’autres dépéts du complexe Nord-Alpin afin de consolider les
premicres conclusions apportées par cette étude.

Enfin, une étape primordiale de 'approche reste & déve-
lopper; I'étude de provenance & proprement patler (Leroy
et al., 2012a; Leroy ez al., 2014 ; Charlton, 2015; Disser
et al., 2016). Une base de données géochimiques (éléments
majeurs, traces ct isotopes de 'Osmium) des espaces de pro-
duction sidérurgiques du nord de la France et du sud de 'Al-
lemagne est en cours de développement et réunit plusieurs
travaux du LMC/LAPA-IRAMAT (ANR-DFG CIPIA,
These A. Disser 2014, PCR La sidérurgie en Bourgogne et en
Franche-Comté avant le haut fourneau, These N. Zaour en
cours) (Bauvais ez al., 2011 ; Bauvais ez al., 2015 ; Berranger,
2015; Disser, 2014). La prochaine étape sera de confronter
ces premiers résultats aux espaces de production potentiels
ce qui permettra de relier enfin des centres de productions
a des espaces de consommation et d’ajouter & ce modéle
théorique en construction des relations géoéconomiques et
géopolitiques cruciaux pour une compréhension globale de
'économie du fer protohistorique.

Remerciements

Nous tenons a remercier le musée de Biesheim et sa conser-
vatrice Suzanne Plowin pour la mise a disposition des demi-
produits de Durrenentzen. Sans son accord pour la réalisation
d analyses archéométriques passant nécessairement par un tron-
connage dobjets archéologiques, cette étude interdisciplinaire
novatrice waurait pu étre réalisée. Nos remerciements vont a la
société Crelier SA qui a procédé gracieusement au trongonnage
des objets au jet d'eau. Nous remercions également l'équipe du
LMC14 (LSCE) pour la réalisation des mesures radiocarbones
sur ARTEMIS et nos collégues du CEB-IRAMAT pour leur
accueil et leur aide a 'ICP-MS i ablation laser.



Analyse technologique, étude de provenance et daration par le radiocarbone du dépét de demi-produits ferreux de Durrenentzen 65

Espaces de production primaire

F
'\
OO\O O O

Sites de
mise en forme

Entité centralisatrice

Plusieurs espaces de production caractérisés par :

- - plusieurs traditions techniques

* masses de tailles variées

* alliage fer/carbone hétérogéne

* présence variable de phosphore

* compaction initiale possiblement différente
- des signatures géochimiques différentes

* ressources géologiques différentes

Possibles intermédiaires commerciaux:
Un site peut acquérir des masses provenant de plusieurs
espaces de production primaire

Plusieurs sites de mise en forme caractérisés par :
- des standards morphologiques partagés
* forme bipyramidée des demi-produits malgré
une mise en forme par soudure de deux masses
- des standards métrologiques communs
* poids et tailles quasi identiques
* Cassures des pointes pour se conformer au
standard
- de légéres variations de mise en forme
* arrétes centrales plus ou moins marquées
* arrétes latérales plus ou moins rectilignes

Une entité centralisatrice caractérisée par un pouvoir
suffisamment fort pour :
- centraliser plus de 300 kg de fer
* faible quantité de fer retrouvée sur les sites
d’habitat contemporains
* |e fer est presque exclusivement destiné aux
élites sociales (parure et armement)
- unir plusieurs sites de mise en forme autour d’'un
standard métrologique
* possible mise en place d’étalon
- sortir une telle masse de métal du circuit économique
* démonstration de pouvoir, pratique rituelle,...

Figure 12 : Modele théorique des relations entre les différents acteurs impliqués dans la mise en place du dép6t de Durrenentzen.
Figure 12: Theoretical model slﬂowz'ng relations between the various actors involved in the imp[ementﬂtion of the Durrenentzen depo:z't.
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