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INTRODUCTION GENERALE

Au cours des 100 dernieres années, les environnements naturels se sont grandement
dégradés, les températures du globe ont connues une hausse d’environ 0,8°C et les évenements
climatiques extrémes sont en constante augmentation (IPCC, 2014). Ces transformations
environnementales sont associées a un changement climatique et sont principalement
provoquées par les pollutions industrielles et les émissions de gaz a effet de serre résultant des
activités humaines. Les variations climatiques récentes, caractérisées par une intensité qui
semble étre exceptionnelle au sein de I'holocéne, sont notamment étudiées par un groupe
d’experts indépendants, réunis au sein du GIEC. Ce groupe synthétise les travaux de la
communauté scientifique et propose des rapports contenants, entre autres, des scénarii
concernant, par exemple, les variations futures des températures, des précipitations ou du
niveau des océans (IPCC, 2014). Ces rapports visent a faire prendre conscience aux sociétés
humaines, non seulement de I'importance de la protection d’'un environnement toujours plus
dégradé, mais, également, de la nécessaire considération de ses futures évolutions au sein des
politiques sociétales tels que les grands programmes de gestion du territoire (IPCC, 2014). Les
sociétés humaines ne sont pas indépendantes de I'’environnement naturel qui les entoure, mais
y sont pleinement imbriquées. Les sociétés transforment ainsi ’environnement, mais ces
modifications récentes, soudaines, globales, et, semble-t-il, difficilement prévisibles et
controélables, les obligent en retour, elles-mémes a s’adapter. Ce lien étroit entre sociétés et
environnement n’est cependant pas nouveau et touche toutes les sociétés au cours de I'Histoire,
meéme si de nos jours son caractere ubiquiste le rend plus prégnant (Odum, 1971; Pimentel et
al., 1997). Au sein du lien entre les sociétés, I’environnement et le climat ; les végétaux occupent
une place centrale. Les végétaux ont en effet notamment comme double particularité d’étre
sensibles aux variations climatiques et d’étre utilisés par 'homme dans diverses activités
qu’elles soient industrielles, agricoles ou domestiques.

Les végétaux répondent aux variations climatiques en adaptant leur physiologie (Taiz
et al., 2015). De nos jours, ces adaptations sont, par exemple, étudiées afin de mieux
comprendre la réponse des végétaux au récent changement climatique (Ciais et al., 2005;
Dupouey, 2013; Esper et al., 2002; Grudd et al., 2002; Masson-Delmotte et al., 2005; Nemani
et al., 2003; Pilcher and Gray, 1982; Sarvas, 1973a, 1973b; Walther et al., 2002). Parmi les
végétaux, les arbres font partie de ceux qui ont la plus grande longévité (Dupouey, 2010). Ils
constituent de grands ensembles que sont les foréts qui couvrent une vaste partie des
continents (Dixon et al., 1994). Ces foréts ont été tres tot impactées par les activités humaines.

Le bois, tiré du tronc des arbres, fiit en effet rapidement considéré comme indispensable que
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ce soit pour les constructions ou pour les activités domestiques et industrielles (chauffage,
cuisson, four a poterie, forges...). Cette utilisation massive du bois se retrouve sous la forme de
milliers de restes dans les sites archéologiques lors de I’étude des sociétés protohistoriques
telles que celles du Néolitique (-5000 ; -3000 av J.-C), ot I'on assiste a la sédentarisation des
populations et au développement de I'agriculture. Ces restes peuvent étre des restes de bois de
charpente (Louwe Kooijmans, 1987), de nourritures telles que des graines (Bogaard, 2004) ou
des charbons de foyers domestiques ayant servi aussi bien a I'éclairage, au chauffage des
habitations, qu’a la cuisson des aliments (Chabal and Durand, 1990). Parmi ces restes, les
charbons de bois issus de foyers domestiques ont une importance particuliere et constitue I'un
des matériels de base de I'anthracologie (Salisbury and Jane, 1940; Vernet, 1973). Leur étude
apporte en effet un éclairage déterminant sur les variations du couvert forestier passé a une
échelle plus locale que ce qui est obtenu classiquement par la palynologie. En outre, les études
approfondies menées sur ces charbons, notamment grace a la dendro-anthracologie, ont
permis de mieux comprendre les relations homme-environnement et d’appréhender la gestion,
la collecte et I'utilisation du bois de feu par les sociétés passées (Deforce and Haneca, 2015;
Dufraisse, 2005; Dufraisse and Garcia-Martinez, 2011; Terral and Mengiial, 1999; Théry-
Parisot et al., 2011). L’é¢tude des modifications environnementales et des variations
climatiques, a partir des charbons archéologiques, se base essentiellement sur les variations de
proportion entre les différentes especes du couvert forestier suites aux modifications
climatiques (Bazile-Robert, 19779; Salisbury and Jane, 1940; Vernet, 1976). Ces variations de
proportion entre les différentes espéces d’arbres, suite aux fluctuations climatiques, ne sont
cependant pas les seules modifications des végétaux a pouvoir étre prises en compte pour
I’étude du climat.

En effet, les modifications physiologiques des végétaux, et des arbres en particulier,
suite aux variations climatiques, peuvent également étre étudiées directement sur les
individus. Lors de leur croissance, le développement en épaisseur du tronc des arbres est
marqué, en région tempérée, par la formation d’unités de croissance annuelle appelée cernes.
La formation de ces cernes est influencée par le climat et notamment par les précipitations et
la température de l'air (Douglass, 1920; Durost et al., 2008a; Merian, 2012). Le champ
disciplinaire chargé de I’étude des relations entre les variations climatiques et celles de la
formation des cernes d’arbre est la dendroclimatologie (Hughes et al., 2010). Elle a pris son
essor dans les années 70, notamment avec les travaux de Fritts (1971, 1976). La
dendroclimatologie permet des reconstructions paléo-climatiques grace a I’'association entre la
longévité des arbres et leur capacité a enregistrer annuellement, a travers les variations de
croissance des cernes, les fluctuations climatiques (Etien et al., 2008; Le Quesne et al., 2006;

Luckman and Wilson, 2005; Roig et al., 2001).
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Les modifications physiologiques des végétaux, suite aux modifications de certains parametres
climatiques, conduisent également a des variations de leurs rapports en isotopes stables du
carbone (8'3C) dans leur matiere organique (Farquhar et al., 1982; Francey and Farquhar,
1982). Ces variations sont enregistrées dans les cernes d’arbres qui se froment anuellement et
peuvent ainsi étre considérées de facon interanuelle mais également intra-anuelle (Francey
and Farquhar, 1982; Helle and Schleser, 2004). Leurs liens avec les fluctuations des
parameétres climatiques sont utilisés pour comprendre certains processus physiologiques et en
dendroclimatologie isotopique pour des reconstructions climatiques (Anderson et al., 1998;
Andreu et al., 2008; Curie-Sk3odowskiej, 2006; Eglin et al., 2010; Kagawa et al., 2006; Leavitt
and Long, 1986; Livingston et al., 1998; Michelot et al., 2012; Schleser, 1999; Smith and
Epstein, 1971; Young et al., 2012). Le couplage des deux outils que sont la croissance des cernes
et le 5:3C semble permettre d’appréhender les variations climatiques selon une double échelle
spatiale : locale et globale (Andreu et al., 2008).

Cependant, la dendroclimatologie, qu’elle se base sur les variations de croissance des
cernes et/ou sur celles du 8:3C des cernes, est limitée dans les reconstructions qu’elle permet
par la longueur des chronologies disponibles. Cette longueur dépend de la longévité des arbres
qui n’excéde que rarement le millier d’année. Le besoin de faire remonter toujours plus loin
dans le temps les reconstructions climatiques a poussé les dendroclimatologues a I'utilisation
de restes végétaux retrouvés, entre autre, lors de fouilles archéologiques (Durost et al., 2008a).
Pour remonter encore plus loin dans le temps, l'utilisation d'un matériel moins périssable que
le bois s’est avérée nécessaire. Les charbons archéologiques, du fait de leur structure semi-
cristalline qui les rend plus difficilement dégradable que le bois, sont apparus comme un
matériel d’étude prometteur (Braadbaart and Poole, 2008). Ces charbons sont caractérisés par
une taille relativement réduite et le nombre de cernes disponible n’excéde que tres rarement la
dizaine par charbon. A cause de ces longueurs de chronologie restreintes, les premiers travaux
de reconstructions climatiques utilisant les charbons archéologiques ne se sont pas focalisés
sur les variations de largeur des cernes. Ce sont, entre autres, les variations du §®C,
déterminées sur des ensembles de charbons et comparées entre différentes couches
archéologiques, qui ont été utilisées pour reconstruire les fluctuations de précipitations et de
températures au cours du temps (February and Van der Merwe, 1992; Vernet et al., 1996).
Cette utilisation s’est par la suite développée, aussi bien dans le temps, avec différentes
périodes proto-historiques prises en compte, que dans I’espace, avec différents milieux étudiés
(Aguilera et al., 2009; Caracuta et al., 2016; Deforce and Haneca, 2015; Hall et al., 2008; Masi
et al., 2013).

Les travaux de reconstructions climatiques a partir du &3C des charbons
archéologiques, du fait de leur récent développement, présentent plusieurs aspects qu’il

semble intéressant d’approfondir.
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- L’utilisation du 83C sur des charbons de bois, suppose au préalable une bonne
connaissance des processus de modification du 83C suite a une carbonisation. Plusieurs
travaux se sont intéressés a cette question. Il en ressort que, d’apres Turney et al4(2006), la
carbonisation a bien un effet sur les rapports isotopiques du bois en prevoquant une
diminution d’environ 1,5%o. Cependant, cet effet semble beaucoup plus faible et est interprété
comme négligeable dans le cadre de charbons issus de foyers domestiquesqut ont tune bonne
représentativité paléo-écologique et dont les variations de 8:3C sont utilisées pour des
reconstructions paléoclimatiques (Ferrio et al., 2006 ; Aguilera et al., 2012). L’ensemble de ces
travaux a néanmoins été effectué en utilisant des méthodes de carbonisatien assez éloignées
des conditions régnant dans les foyers domestiques d’ot/Sent issus les charbons
archéologiques étudiés. En effet, les études portant sur la modification des rapports
isotopiques du bois due a sa carbonisation ont été généralement menées dans des fours,
principalement sous atmosphere inerte, et, en utilisant des échantillons de taille réduite, voire
de la poudre de bois (Ascough et al., 2008; Beuning and Scott, 2002; Czimczik et al., 2002;
Jones and Chaloner, 1991; Leavitt et al., 1982; Pyle et al., 20153 Turney et al., 2006). De ce fait,
non seulement la variabilité de la carbonisation dafis un foyer n’est pas prise en compte, ni la
présence d’oxygeéne, mais, de surcroit, les variations'du 5'3C entre les cernes n’ont pas été
étudiées a 'aune des effets de la carbonisation.

- L’étude des variations de &3C déterminées a partir de plusieurs charbons entiers
combinés ensembles avec obtention d’'une unique valeur par groupe de charbons ne permet
pas de prendre en compte la variabilitéinterannuelle et saisonniere du 63C et les informations
climatiques qu’elle peut contenir."En effet, lors de T'utilisation du &3C de charbons
archéologiques, les auteurs ont/eu .recours a l'utilisation d’'une valeure de 63C, ou dun
ensemble de valeurs de 513Cj déterminé a partir d'un ou de plusieurs charbons broyés
ensembles. Ces valeurs sont ensuite comparées avec d’autres obtenues sur des couches
archéologiques provenantidiimeme site ou d’autres sites (Aguilera et al., 2009; Ferrio et al.,
2006; Hall et al., 2008; Masi et al., 2013). De ce fait, ces études ne donnent pas acces aux
variations de 53C existantes d’année en année, et méme au sein d'une méme année de
croissance. Enfin, Iutilisation de plusieurs sites d’études, méme rapprochés, peut constituer
un biais de mesure puisque les conditions micro-environnementales passées de ces sites sont
inconnues.

- Les étudespaléoclimatiques a partir du 83C de charbons archéologiques se basent sur
des plages de temps ou la résolution est de plusieurs milliers d’années et il semble intéressant
de cherchera les compléter par des études a la résolution temporelle plus fine. L’'obtention de
valeurs de 8'3C plus ou moins élevées, a partir de charbons distants en age de plusieurs milliers

d’années et interprétées en comme des variations paléoclimatiques, pose question. En effet,
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l’adaptation physiologique des végétaux, et son impact sur le 5:3C, a la suite d'une modification
de 'environnement au cours de périodes de temps aussi importantes est mal contrainte. I a,
par exemple, été montré une adaptation de la physiologie des végétaux du fait de
Paugmentation du taux de CO. dans ’'atmosphere, sur de grandes échelles de temps, et cette
adaptation provoque des variations de leur 53C (Nguyen Tu et al.,, 2004). En outre, les
modifications micro-environnementales pouvent elles aussi affecter le §:3C des végétaux et
sont difficiles a appréhender sur de telles durées de part la multitude de parameétre a
considérer. De ce fait, si 'utilisation du 4'3C des charbons archéologiques apparait également
possible sur de courtes durées de 'ordre de la disaine d’années cela peut participer a mieux
contraindre les reconstructions paléo-climatiques déja effectuer sur de longues périodes. En
outre, Les reconstructions ont toujours été réalisées dans le cadre de milieux au climat
contrasté comme sur le pourtour méditerranéen ou en Afrique du sud (Hall et al., 2008; Masi
et al., 2013). Il apparait donc important de tenter des études en climats moins contrastés, tel
que le climat semi-continental, afin d’explorer leur faisabilité.

- L’utilisation du 63C des charbons archéologiques n’a jamais été couplée a des études de
dendro-anthracologie. Ces études de dendro-anthracologie permettent d’appréhender les
variations du couvert forestier et des pratiques sylvicoles (Asouti and Austin, 2005; Dufraisse,
2005). Leur couplage avec 'étude du 83C pourrait donc permettre de mieux appréhender
I'influence des variations climatiques dans les pratiques sylvicoles. En outre, les informations
concernant, par exemple, 'emplacement des charbons dans le bois (partie interne ou externe
du tronc) peuvent amener a une interprétation plus précise des variations de 5'3C observées

lors de 'analyse des charbons archéologiques.

De ce fait, afin de tenter d’offrir un cadre méthodologique plus précis a l'utilisation du
813C des charbons de bois retrouvés en contexte archéologique, deux principaux axes d’étude

ont été privilégiés :

- En premier lieu, afin d’enrichir le cadre expérimental des études ayant portées sur les
effets de la carbonisation sur le 5'3C, un protocole différent a été mis en place. Ce protocole vise
a reproduire au mieux les conditions d’'un foyer domestique tout en assurant une certaine
reproductibilité aux expérimentations. Ceci semble en effet permettre de prendre en compte la
variabilité des situations de carbonisation régnant dans un foyer domestique. En outre,
toujours afin de se rapprocher au mieux des foyers archéologiques, des secteurs entiers de
rondelle de bois ont été carbonisés permettant d’étudier les variations spatiales de

carbonisation dans le bois et leurs influences sur les variations inter et intra-annuelles du §3C.
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- Ensecond lieux, 'utilisation des variations inter et intra-annuelles du §'3C des charbons
de bois retrouvés en contexte archéologique pour des reconstructions paléo-climatiques a été
testée. Cette étude a été menée sur un site archéologique dont les paléoclimats sont déja bien
documentés. Deux principales couches archéologiques, séparées d’'une quarantaine d’années,
ont été prises en comptes. L'une est caractérisée par un climat plus chaud et sec que I'autre. Le
choix d’un seul site d’étude permet de ne considérer que les variations temporelles du climat
et de s’affranchir d’'une variabilité spatiale du microclimat. La période restreinte séparant les
deux couches archéologiques permet de savoir s’il est possible d’effectuer les reconstructions
sur de petites échelles temporelles et de faibles amplitudes de variations climatiques. Enfin, la
détermination du 63C et de ses variations a été complétée par des études de dendro-
anthracologie de facon a tenter une interprétation plus fine des variations de 83C dans les
charbons archéologiques. L’échantillonnage de chaque cerne des charbons issus de foyers
domestiques avec une différenciation des variations interannuelles et intra-anuelles
(saisonniéres), vise, de facon exploratoire, a délimiter un cadre d’utilisation possible de la

dendroclimatologie isotopique sur les charbons de bois.

Afin de présenter ces deux axes, ma these s’articule autour de 5 principaux chapitres.

Dans le premier chapitre, un état des connaissances succin a été réalisé afin de permettre au
lecteur d’appréhender les différentes facettes des travaux déja réalisés. Au sein du deuxiéme
chapitre, les matériels et les méthodes nécessaires aux différentes expériences ont été
compilés. Le troisieme chapitre porte sur une étude de dendrochronologie climatique a partir
des largeurs de cerne et du §:3C. Le quatriéme chapitre traite des expériences de carbonisation
en foyer oxygéné et de leurs principaux résultats. Enfin, le cinquiéme et dernier chapitre se
rapporte a lutilisation du 43C interannuel et saisonnier a des fins de reconstruction

climatique. Enfin, une conclusion vient clore ces travaux.
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Chapitrel. Etat de P’art
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| Introduction

Ce chapitre vise a donner aux lecteurs les connaissances nécessaires a la bonne
compréhension du manuscrit. Pour ce faire, il s’organise autour de trois principales parties. La
premiere consiste en une revue synthétique de la réponse des arbres aux variations de leur
environnement. La deuxieme partie fait part de I’état des connaissances concernant les
variations de 5'3C dans les végétaux et leurs liens avec le climat. La troisiéme et derniere partie
présente ce qu’est lanthracologie et ses développements que constituent la dendro-
anthracologie et I'utilisation du 83C des charbons archéologiques a des fins de reconstruction

climatique.
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I.1.) La croissance des arbres et la formation des cernes : un
intégrateur des variations climatiques

Les arbres sont soumis a des variations climatiques au cours de leur vie et y répondent
de différentes manieres, notamment, en modulant leur croissance en épaisseur. Cette
modulation de leur croissance est, entre autres, utilisée pour effectuer des reconstructions

paléoclimatiques.

| I.1.1.) Les arbres et leurs réponses aux changements climatiques

Les arbres sont tres sensibles au climat et a ses variations, qui modifient aussi bien la
répartition géographique des especes, que le fonctionnement annuel et saisonnier des

individus.

I.1.1.a.) Les foréts et le climat

Les arbres occupent une grande partie des continents et cette partie représente une
surface de 40.106km? soit environ 30% de la surface terrestre (Bonan, 2008; Dixon et al.,
1994). Ils sont individuellement fixés a leur substrat et possédent une longévité pouvant aller
au-dela du millier d’années (Dupouey, 2010; Stahle et al., 2013). Cette immobilité fait qu’ils
sont astreints a un environnement donné (type de sol, précipitations, température,
ensoleillement...). Cet environnement est variable dans le temps et I'espace et cette variabilité
a entrainé la multiplication des espéces. Ces différentes espéces possedent chacune une valence
écologique! qui lui est propre et dont I'ensemble des caractéristiques constitue sa niche
écologique (Grinnell, 1917; Hutchinson, 1957; Odum et al., 1971). Les arbres sont soumis a des
variations parfois importantes de leur environnement au cours de leur vie, et, ils répondent a
ces variations en termes d’individu et de peuplement2. Les changements climatiques ont donc
un impact visible sur les groupements végétaux. En effet, les peuplements, de par leur capacité
de dispersion, peuvent migrer géographiquement afin de suivre les fluctuations spatiales de
leur niche écologique, ces déplacements ayant pour particularité, entre autres, de se faire sur
plusieurs décennies (Walther et al., 2002; Williams et al., 2004). L’étude des pollen a par
exemple mis en évidence la migration du chéne caducifoliés a travers I'Europe depuis le dernier
maximum glaciaire du fait de la remontée des températures (Figure I-1; (Brewer et al., 2002)).
La reconstruction des fluctuations temporelles et géographiques des peuplements repose sur

I’hypothése de la conservation temporelle de la niche écologique de chaque espece. C’est-a-dire

1 La valence écologique d’une espéce est sa capacité a tolérer des variations de son environnement.

2 Un peuplement, dans le sens forestier du terme, est un groupement d’arbres que distingue, sa composition, sa qualité ou son age. ex : un
peuplement de chénes est un groupement de chénes.

3 Chéne caducifolié ou chéne a feuillage cadugue. Correspond aux espéces de chéne dont le feuillage tombe en hiver. ex : Quercus petraea
(chéne sessile) et Quercus robur (chéne pédonculé).

Page | 9



que pour une espece donnée, sa niche écologique est considérée comme stable dans le temps
(Martinez-Meyer and Peterson, 2006; Peterson et al., 1999). Cette hypothese n’implique en
aucune facon un immobilisme géographique des niches écologiques, mais simplement, qu'une
espece donnée, ayant une niche écologique donnée aujourd’hui, avait la méme par le passé et

aura la méme dans le futur.
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Figure I-1- Cartes montrant la migration des chénes caducifoliés a travers I’Europe depuis la fin du dernier maximum
glaciaire a partir du taux de pollen de ces arbres retrouvé sur différents sites (modifiée de Brewer et al., 2002).

Les modifications climatiques ne sont pas non plus sans conséquences sur les arbres a
I’échelle de I'individu. Ils y répondent, en effet, de différentes maniéres par des modifications
physiologiques4, morphologiquess et phénologiques® (Fritts, 1976). Un certain nombre
d’études a ainsi porté sur 'impact qu’a le réchauffement global de notre planéte au cours des
150 derniéres années sur les arbres et leur croissance.

Grace notamment aux relevés en continu effectués par la National Oceanic and Atmospheric

Admisnistration, il a été montré que, depuis 50 ans au moins, le taux de CO, atmosphérique

La physiologie d’un arbre est entendue comme I’ensemble des processus biologiques assurant son fonctionnement.
5 La morphologie d’un arbre est entendue comme I’ensemble des formes et du plan d’organisation de I’arbre et de ses constituants.
5La phénologie d’un arbre est la périodicité des processus conduisant a son développement.
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augmente continuellement (Figure I-2a). Cette augmentation est principalement le reflet de la
combustion d’énergie fossile (charbon, pétrole, gaz) par ’homme pour son développement
(IPCC, 2014). En outre, depuis 1850, les températures moyennes des surfaces continentales
ont augmenté de +1°C (Figure I-2b). D’apreés les rapports de 'Intergouvernemental Panel on
Climate Change, cette augmentation des températures est, entre autres, le reflet de
laugmentation du taux de CO., de par I'intensité toujours croissante de l'effet de serre que

celui-ci entraine.
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Figure 1-2- a) Pression partielle de CO2 au cours du temps. Hawai en rouge et Pdle sud en noir. b) Variation des anomalies
températures moyennes par rapport a celle de 1960, au cours des 150 derniéres années. (IPCC 2013 voir chapitre TS.2.2 pour
les détails).

Le CO, atmosphérique est primordial pour les écosystemes forestiers. Les arbres sont en effet
des organismes photosynthétiques et ils produisent leur matiere organique en utilisant le
carbone atmosphérique. De ce fait, les foréts stockent une grande quantité de carbone. Elles
représentent ainsi presque la moitié du carbone stocké par la biosphére continentale (FAO,
2007), et sont responsables de la moitié de la production primaire nette de la planéte” (Zhao &

Running, 2010).

I.1.1.b.) Les foréts et les arbres face au changement climatique actuel

Le carbone stocké par les foréts se trouve principalement dans le bois (c¢f 1.1.2) car il
représente la plus grande masse de 'arbre. Il a ainsi été montré que 'augmentation de la

pression partielle de CO. atmosphérique et des températures mondiales a provoqué une

7 La productivité primaire traduit la formation de matiére organique a partir de matiére minérale par unité de temps principalement du fait de
la photosynthése.
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augmentation de la productivité primaire continentale de 6% a la fin du XX¢me siecle, avec pres
de la moitié de cette augmentation due a la seule forét amazonienne ((Nemani et al.,
2003); Figure I-3a). Il existe de nettes disparités régionales et temporelles dans les variations
de la productivité primaire continentale : elle augmente par exemple de maniere générale dans
les moyennes et hautes latitudes suite a 'augmentation de I’activité photosynthétique (Myneni
et al., 1997) dans les derniéeres années du XX¢me siecle. Elle augmente également dans le méme
temps en Europe mais diminue fortement lors des années de sécheresse ((Ciais et al., 2005;
Granier et al., 2007); Figure I-3a). Il a par exemple été montré que la diminution de la
production primaire en Europe en 2003 par rapport a 2002 est reliée a laugmentation du

stress hydrique lors de la grande sécheresse de 2003 ((Granier et al., 2007); Figure I-3b).

Productivité primaire

b) 0 50 100
Stress Hydrique

Figure 1-3- a) Modification de la productivité primaire nette entre 1981 et 1991 (Nemani et al., 1997). b) Schéma de la
productivité primaire (année 2003 par rapport & 2002) en fonction du stress hydrique de I’année 2003 (Modifiée de Granier et
al., 2007).

Cette modification récente du climat provoque dans les zones froides une diminution

des contraintes thermiques agissant sur les arbres (Cooper et al., 1986; Zhang and Wilmking,
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2010), augmentant ainsi leur productivité primaire alors que, dans les contextes arides,
Paugmentation des secheresses provoque un accroissement des contraintes hydriques (Jump
et al., 2006; Piovesan et al., 2008) diminuant ainsi la productivité primaire.

Le changement climatique entraine également a une modification de la phénologie des arbres
(Cleland et al., 2007; Korner and Basler, 2010) avec notamment un avancement de la date de
débourrement® (Menzel et al., 2006; Sarvas, 1973a, 1973b; Schaber and Badeck, 2003), une
modification de la fructification® par exemple chez la vigne (Mira de Ordufna, 2010), une
maturation plus rapide des feuilles (Davi et al., 2008; Morin et al., 2007), un allongement de
la saison de végétation (Lebourgeois et al., 2010; Linderholm, 2006; Menzel and Fabian, 1999)
et une réactivation différente de la zone de croissance du bois (Deslauriers et al., 2008; Oribe
et al., 2001).

Physiologiquement, d'importants changements ont aussi lieu, notamment dans la capacité des
arbres a conduire I’eau du sol (Cochard et al., 1992), ainsi qu’au niveau cellulaire ou la division

et I'allongement des cellules sont modifiés (Saxe et al., 2001).

Les variations du climat impactent les arbres aussi bien en modifiant leur répartition
géographique qu’en influencant leur fonctionnement individuel. Le climat joue ainsi un roéle
primordial dans la croissance des arbres, permettant, en climat tempéré, un développement

annuel particulier.

8 Débourrement : Moment ol les feuilles et les fleurs commencent leur croissance a partir des bourgeons.
9 Fructification : Moment ol les fruits se développent.
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| I.1.2.) Le bois et les cernes d’arbre

Le bois est le composé biologique le plus important sur Terre
(Groombridge and Jenkins, 2002) dont 80% se trouvent dans
les foréts (FAO, 2010). Son importance culturelle est

également tres forte puisqu’il a été montré qu'un lien étroit

existe entre sa disponibilité et le succes ou le déclin des

civilisations (Perlin, 2005). Il représente en outre, de nos
jours, une source de plus en plus importe d’énergie (FAO, Figure I-4- Schéma de la croissance des
arbres en coupe longitudinale et vue des
2007). La formation du bois, ou xylogenése, est un processus cemes de croissance en coupe radiale.
primordial pour la croissance des arbres. En région tempéré, elle se déroule annuellement et
abouti au fil du temps a 'accumulation de cones de bois. Ces cones marquent dans le plan
transversal la succession de cernes de croissance annuels (Figure I-4). La xylogeneése est

influencée par des facteurs aussi bien internes qu’externes (climatiques).

I.1.2.a.) La xylogeneése : de la cellule a la molécule

Le bois, ou xyléme secondaire, est composé de plusieurs types de cellules assurant

différents roles :

- les vaisseaux, empilement de cellules mortes conductrices de la séve brute provenant
du systéme racinaire et permettant I’alimentation en eau et minéraux de 'arbre (Figure I-5).

- Les cellules des fibres, qui servent notamment au soutien mécanique et donc au port
général de 'arbre (Figure I-5).

- les cellules de parenchyme, qui servent entre autres a I'accumulation de réserves
(Figure I-5).

- Les cellules des rayons ligneux, qui sont des cellules de parenchyme servant au soutien

mécanique et au transport radial de composés chimiques (Figure I-5).
PLAN TRANSVERSAL

Petits vaisseaux Parenchyme axial
Rayon ligneux .L}; f

S/
LFAT S c3

Grand vaisseau e | % - Vaisseaux du

wdu bois initial & o bois final
Grands vaisseaux o] e o (présence de : e *H disposés en
multiples il | flamme
Parenchyme d i !"]{ -
S & = ft 1 Parenchyme
wl <L) 1e e . 3 radial
Ol ot
&
\\ . 2= I35 V.
- %
o]
(Fe=
| I ] /A
| 45/ =T 9
/ }
’ PLANRADIAL
\\
AR
a) IEFl
PLAN TANGENTIEL Page | 14

Figure I-5- a) Anatomie d’une piéce de bois (Fahn, 1982). b) Organisation des cernes d’un chéne (Quercus
sp.) en coupe radiale (Franck Baton).



Les cellules végétales présentent un plan général d’organisation qui peut étre décrit
comme suit, en allant de 'extérieur vers l'intérieur de la cellule (Figure I-6a). En premier se
trouve la lamelle moyenne servant a la jonction des cellules entre elles et qui est fortement
lignifiée. Ensuite la paroi primaire, qui est souple et peu différenciée d’une cellule a 'autre. Elle
est constituée de cellulose, hémicellulose et pectine en proportions équivalentes. Enfin, la paroi
secondaire, qui est composée de cellulose, hémicellulose et lignine, organisées en 3 sous-
couche S1, S2 et S3. Dans la paroi secondaire, la conformation particuliére en réseaux croisés
des différentes fibres assure une grande résistance mécanique et son épaisseur est importante

puisqu’elle représente 60% de 1’épaisseur globale des parois cellulaires (Figure I-6a.b).

Paroi
secondaire

Lamelle ~ [lamelle moyenne[”

moyenne (P : 4
paroi primaire ___SOp v Vi lignine
paroi secondaire L A v pectine
membrane (
plasmique .
a) b)

Figure 1-6- a). Schéma d’une cellule végétale. b) Structure de la paroi primaire et secondaire.

Le bois est ainsi constitué d’environ 50% de cellulose (Thygesen et al., 2005), 30% de lignine
(Sarkanen and Hergert, 1971) et 20% d’hémicellulose. Ces valeurs peuvent cependant varier
s’il s’agit de bois de tension ou de compression qui sont des parties de bois dont le role est de
redresser I'arbre a la verticale.

La cellulose est un polymere de sucres (le  (1,4)-D-glucopyranose; Somerville, 2006 ; Figure
I-7a) qui forment des chaines (ou microfibrilles) qui sont plus petites dans la paroi primaire
que dans la paroi secondaire (Brett, 2000). La lignine est un polymeére aromatique dont la
structure n’est pas encore completement déterminée (Figure I-7b pour un exemple de structure
possible) et constituée de trois alcools phenylpropanoiques. Elle possede des propriétés
hydrophobes et assure un soutien mécanique dans les parois et la lamelle moyenne. Les
hémicelluloses sont des chaines de polysaccharides qui s’intégrent a la surface des
microfibrilles de cellulose (Cosgrove, 2001). Contrairement a la cellulose qui est un
enchainement de monomeres de glucose, les hémicelluloses peuvent contenir des monomeres

de différents sucres.
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Figure 1-7- a) Schéma des microfibrilles de cellulose (Michel, 2015). b) Structure de la lignine avec les trois types d’alcool
phénilpropénoiques a la base de la formation des polymeres de lignine

Les arbres possédent des méristémes primaires assurant la croissance en hauteur ou le
développement des feuilles et des fleurs et deux méristemes secondaires assurant sa croissance
radiale, le cambium et le phellogéne. La formation du bois est le résultat de la croissance radiale
des arbres qui est 'aboutissement de plusieurs processus dont les divisions cellulaires du
cambium sont un point central. Il s’agit de la xylogenése. Le cambium est un méristeme, c’est-
a-dire un ensemble de cellules assurant la croissance de la plante et capable pour la majorité
d’entre eux de s’auto-entretenir a ’aide de cellules indifférenciées (Evert, 2006). Le phellogéne
assure la production du phelloderme et du suber qui sont deux tissus protecteurs externes qui
participent a la constitution du périderme et donc de I’écorce (Figure I-8). Le cambium assure
la mise en place de deux structures principales : le phloéme secondaire (vers I'extérieur) et le
xyleme secondaire (vers l'intérieur). Le phloéme secondaire, aussi appelé liber, a comme role
la conduction de la séve enrichie en assimilats photosynthétiques. Le xyleme secondaire, ou
bois, a comme réle la conduction de la séve brute provenant du systéme racinaire, et assure le

soutien mécanique du port vertical de I'arbre.
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Figure 1-8- Plan d’organisation d’un tronc d’arbre.

Le cambium est formé par une assise de une a plusieurs cellules initiales (Larson, 2012) qui
sont de deux types : les initiales radiales qui assurent la mise en place des éléments horizontaux
tels que le parenchyme et les rayons ligneux, et, les initiales fusiformes qui sont a 'origine des
éléments conducteurs du xyléme secondaire et du phloeme secondaire. Les cellules initiales a
Porigine du xyleme secondaire se divisent plus rapidement que celles a 'origine du phloéme
secondaire, ce qui aboutit & une croissance plus importante du xyléme secondaire que du

phloéme secondaire (Larson, 2012).

De la division des cellules indifférenciées du cambium, a la mise en place d’une cellule
végétale fonctionnelle, de nombreux processus ont lieu, répartis en 5 principales étapes ((1) la
division, (2) I'élongation cellulaire, (3) la formation de la paroi secondaire, (4) la lignification

et enfin (5) la mort cellulaire programmée) (Figure I-9).
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Figure 1-9- Schéma de formation du xyléme et du phloéme (Franck Baton). Les estimations de durée sont données a partir
de Deslauriers et al. (2003).

1) : La division des cellules cambiales est dite périclinale (ou longitudinale) et se déroule en 4
phases : G1 durant laquelle la cellule gagne du volume, S durant laquelle 'ADN est répliqué,
G2 qui correspond a la condensation des chromosomes et enfin M qui est la mitose comprenant
la division de la cellule mére en deux cellules filles et se terminant par la mise en place de la
paroi primaire. La division des cellules du cambium est principalement controlée par trois
hormones : 'auxine, les cytokinines et les gibbéréllines. L’auxine a un roéle primordial dans
I'initiation et la poursuite des divisions du cambium (Sundberg and Little, 1990), elle régule le
taux de production cellulaire (Little and Sundberg, 1991) ainsi que la proportion de xyleme
secondaire et de phloéme secondaire (Aloni, 1987). Les cytokinines (Matsumoto-Kitano et al.,
2008) et les gibbérellines (Taiz and Zeiger, 1998) sont également indispensables pour
I'initiation des divisions cellulaires.

2) : L’élargissement, ou élongation, des cellules nouvellement formées est la premiere phase
de leur différenciation. Cet élargissement est contraint par la rigidité de la paroi primaire qui
doit se relacher permettant ainsi 'entrée d’eau dans la cellule (Schopfer, 2006). L’intégrité de
la paroi primaire est maintenue durant tout le processus par la synthése en continu de

cellulose, hémicellulose et pectine (Cosgrove, 2000). L’auxine, les cytokinines et les
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gibberellines jouent 1a encore un réle de controéle dans le processus d’élargissement des cellules
végétales (Taiz and Zeiger, 1998).

3) : La formation de la paroi secondaire se fait entre la paroi primaire et la membrane
plasmique de la cellule (Figure I-6a). Elle est divisée en trois couches S1, S2 et S3 qui ont des
épaisseurs et des orientations de microfibrilles de cellulose, des filaments de pectine et de la
lignine, différentes pour chacune des trois couches. L’épaisseur de la paroi secondaire est plus
importante que celle de la paroi primaire, ce qui fait qu’elle est le principal stock de biomasse
des plantes (Zhong and Ye, 2001). La régulation de la formation de la paroi secondaire n’est
pas encore completement élucidée, cependant la quantité d’auxine diminue entre la zone de
division cellulaire du cambium et la zone de formation de la paroi secondaire. Cette gradation
de la quantité d’auxine pourrait étre un facteur controlant la mise en place de la paroi
secondaire, celle-ci ne se déclenchant que sous un certain seuil d’auxine.

4) : La lignification de la lamelle moyenne et des parois primaire et secondaire est une étape
clef car elle participe au maintien du port vertical des végétaux (Cosgrove and Jarvis, 2012). La
lignification de la lamelle moyenne et de la paroi primaire a lieu avant celle de la paroi
secondaire (Donaldson, 2001). La lignine est synthétisée puis déposée au sein des parois et de
la lamelle moyenne et forme des liaisons avec les microfibrilles de cellulose grace aux
hémicellulose qui servent d’agent de couplage (compatibilisant), ce qui contribue a la rigidité
des parois (Donaldson, 2001). La lignification semble étre principalement régulée
génétiquement (Schuetz et al., 2013).

5: La mort cellulaire programmée, par exemple des cellules constituant les vaisseaux du
xyleme, est un phénomeéne rapide prenant seulement quelques minutes (Jones, 2001) et
entrainant I’évacuation du contenu cellulaire. Cette mort se déroule plusieurs jours apres le
début de la différenciation des cellules conductrices (Deslauriers et al., 2003). La régulation de
ce dernier processus se fait par les mémes voies hormonales que les autres et 'ensemble de ces

processus semble donc indissociable (Bollhoner et al., 2012).

La formation des cernes est le résultat d'un ensemble de processus, dont les divisions
des cellules du cambium, suivies de leur différenciation en cellules présentant des

caractéristiques et des fonctions variées, constituent les étapes clefs.

I.1.2.b.) Structure et devenir des cernes
La Structure

La mise en place du phloeme et du xyléme est controlée, d’'une part, par des facteurs
internes, tels que I'expression de genes induisant des variations hormonales (Schrader et al.,

2004). D’autre part, par des facteurs externes, tels que les variations climatiques. Le controle
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climatique de I’activité cambiale a tres tot fait 'objet d’étude. Il a été montré qu’en dehors des
contextes tropicaux, la variation du climat au cours de ’année impose une période de repos
hivernal et une période d’activité au cours du printemps et de 1'été (Cook, 1985; Fritts, 1976;
Gricar et al., 2014; Sarvas, 1973a, 1973b; Schrader et al., 2003; Schweingruber, 1996). Cette
alternance aboutit a la formation de cernes de croissance annuels. Les cernes d’arbre possédent
généralement une structure en deux parties qui se constituent successivement. La premiére
partie est appelée bois initial ou bois de printemps, elle se forme a partir de la réactivation du
cambium a la fin de I’hiver, et continue jusqu’au débourrement (Sarvas, 1973a). La deuxiéme
partie est appelée bois final ou bois d’été, elle se forme a partir du débourrement et se poursuit
jusqu’a la mise en dormance du cambium lors de la baisse des températures en automne
(Sarvas, 1973b). Au cours du temps, on observe donc la mise en place successive de cernes de
croissance annuels. Le bois de chéne est un bois a zones poreuses avec des vaisseaux dans le
bois initial nettement plus gros que dans le bois final et dont les deux parties (bois initial et

bois final) sont aisément discernables (Figure I-10).

Petits vaisseaux du
bois final

Cerne de croissance
|

______Grps_vgi_sseaux du
bois initial

Figure 1-10- Coupe transversale d’un cerne de chéne (Université
de Hambourg)

La duraminisation

Dans un certain nombre d’espéces dont le chéne (Quercus sp.) on distingue, deux principales
structures de couleurs différentes, une plus sombre au cceur, le duramen, et une autre plus

claire a 'extérieur, 'aubier (Figure I-11).

- § Figure I-11- Localisation de ’aubier et du
% duramen sur une rondelle de chéne
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L'une des grandes différences entre ces deux parties est la résistance plus importante du
duramen aux pathogénes® (Taylor et al., 2002). La transformation de I'aubier en duramen est
appelée duraminisation, et se fait progressivement le long d’'une zone de transition se situant
entre les derniers cernes d’aubier et les premiers cernes de duramen. La duraminisation se
déroule principalement durant la période de dormance quand le cambium est inactif (Hillis,
1971; Taylor et al., 2002). Le duramen est considéré comme la partie du tronc qui ne contient
plus de réserves (type amidon) et de cellules vivantes (IAWA, 1964). Le duramen est la partie
du tronc ou les cellules conductrices qui s’y trouvent ont perdu leur fonction (Taylor et al.,
2002). Lors de la duraminisation, les cellules de parenchyme terminent leur différenciation en
se lignifiant puis finissent par mourir (Bergstrom, 2003; Zheng et al., 2014a, 2014b). Le
duramen est enrichi en plusieurs éléments bioactifs de faible poids moléculaire de nature
terpénique et phénolique qui lui donnent sa couleur plus sombre et participent a sa plus grande
résistance aux pathogenes (Taylor et al., 2002). Ces molécules sont synthétisées dans les
cellules de parenchyme, entre autres a partir des réserves qu’elles contiennent, puis libérées
lors de leur mort dans la zone de transition entre le 'aubier et le duramen (Baldwin, 2010;
Gachon et al., 2005). Il a, par exemple, été montré par Hillis et Hasegawa, (1963) qu’il fallait
une vingtaine de jours a une molécule de glucose marqué pour aller du cambium au duramen
et étre utilisée dans la synthéese de composés bioactifs chez I’eucalyptus. De ce fait, la teneur en
réserve et en élément bioactifs s’inverse progressivement dans la zone de transition
(Bergstrom, 2003; Magel, 2000; Magel et al., 1994). La synthése des composés enrichissant le
duramen se faisant a partir des réserves d’amidon des cellules de parenchyme, leur quantité
semble étre fonction des réserves disponibles et donc des conditions environnementales
(Kuroda et al., 2014; Magel, 2000; Taylor et al., 2002). Le changement de composition en
certains éléments lors de la duraminisation est tel que 'on parle de seconde différentiation du
xyleme et Hergert, (1977) la nomme « deuxiéme lignification ». Ces éléments bioactifs
s’integrent progressivement dans les parois des cellules du xyléme et en améliore la résistance
mécanique et le caractére hydrophobe (Song et al., 2014). Chez le duramen de chéne, Jouin et
al. (1988) ont mis en évidence une teneur plus importante en lignine que ’aubier et Fermendez
de Simon et al. (2006) y indique la présence de nombreux composés bioactifs de faible poids
moléculaire. Cette augmentation de la teneur en lignine dans le duramen est également notée
chez le teck (Lourenco et al., 2015). Il est cependant important de prendre en compte que cette
augmentation de la teneur en lignine dans le duramen ne semble pas générale puisqu’elle n’a
pas été observée chez une espéce de chéne : Quercus cerris, L. (Todaro et al., 2013). L’aubier
est au contraire la partie du tronc qui contient encore des réserves et des cellules vivantes

(IAWA, 1964) et qui assure la conduction de la séve brute. La proportion d’aubier et de

10 Pathogenes est ici entendue comme groupe incluant I’ensemble des organismes xylophages.
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duramen correspond a un équilibre entre le besoin pour I'arbre d’avoir suffisamment d’aubier
pour conduire la seve nécessaire a son développement et la nécessité de ne pas avoir trop de
tissus consommateurs d’énergie. Or, le parenchyme consomme pour son maintien jusqu’a 15%
des assimilats photosynthétiques produits (Bamber, 1976; Ryan et al., 1997). Ainsi, sa mort
lors de la duraminisation permet-elle a arbre d’économiser de I’énergie tout en augmentant
sa résistance aux pathogenes ainsi que la rigidité de sa structure. Les cernes ne restent donc
pas compléetement stables au cours du temps. Lors de la duraminisation, la perte de fonction
des cellules conductrices associées, entre autres, au développement de thylles est un autre
phénomene important, participant de facon mécanique a la résistance du duramen aux
pathogéenes. Les thylles sont des excroissances des cellules parenchymateuses entourant les
vaisseaux. Ces excroissances se forment a l'intérieur des vaisseaux provoquant ainsi leur

obstruction partielle ou compléte (Figure I-12).

Lumiere du vaisseau

Figure 1-12- Vue en coupe au microscope électronique a balayage de thylles (fleche rouge) dans la lumiére d’un
vaisseau du xyleme secondaire.

La formation des thylles et leur maturation suivent un processus similaire a celui des autres
cellules végétales avec la formation dune paroi primaire puis secondaire et enfin leur
lignification (Gerry, 1914; Golden, 1904; Parameswaran et al., 1985; Rioux et al., 1995). Il a été
constaté, chez le chéne, une augmentation progressive de la quantité de vaisseaux portant des
thylles entre I'aubier et le duramen avec, dans le duramen le plus interne, la quasi-totalité des
vaisseaux atteints (Bakour, 2003). Cette différence anatomique entre I'aubier et le duramen
est, entre autres, utilisée en archéologie pour la caractérisation de certains restes tels que des
charbons archéologiques (Dufraisse et al., 2017).

Les cernes intégrent donc divers processus physiologiques et temporels et peuvent ainsi étre
utilisés a plusieurs fins : effectuer des datations, étudier la physiologie des arbres a court ou
moyen terme, leur écologie ou bien encore reconstituer les climats passés qui les ont impactés

et 'on parle alors de dendroclimatologie.
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La xylogeneése est assuré par le cambium avec une régulation hormonale importante en
fonction de différents parametres, notamment, climatiques. Les cernes sont formés pour partie
a partir des sucres solubles constituant les assimilats photosynthétiques, et, pour partie a partir
des réserves accumulées principalement I’année précédente, notamment sous forme d’amidon.
L’accumulation de cernes au cours des ans représente donc une fenétre sur 'utilisation passée
du carbone par 'arbre, utilisation qui est notamment fonction des variations climatiques.
Enfin, les cernes ne restent pas stables au cours du temps et finissent par se duraminiser avec
la production de nombreux composés bioactifs ainsi que de thylles permettant une plus grande

durabilité du bois.
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I.1.3.) Les variations climatiques et leur impact sur les cernes :
Les paléoclimats par la dendroclimatologie

Les cernes peuvent étre considérés comme un intégrateur de plusieurs processus sur
lesquels les variations climatiques peuvent influer (Cook, 1985). La dendroclimatologie permet
de faire ressortir les composantes climatiques les plus influentes par I'étude statistique des
corrélations existantes entre les variations des largeurs de cernes et celles de différents indices
climatiques, et, d’effectuer grace a cette étude statistique, des reconstructions

paléoclimatiques.

I.1.3.a.) La dendrochronologie

La dendrochronologie est un ensemble de méthodes permettant I'interdatation des
séries de largeurs de cerne avec les années calendaires et ensuite leur utilisation, par exemple
dans le cadre de datations historiques (Lambert et al., 1992). Avant de pouvoir mesurer les
largeurs de cerne, il est nécessaire d’y avoir acces, or, naturellement, les cernes des arbres ne
sont pas visibles. Il existe deux principales méthodes d’échantillonnage : le carottage ou
labattage.

- Le carottage consiste a prélever dans le tronc a 1,30 m de hauteur, avec une tariére de
Pressler, un cylindre de bois d’environ 5 mm de diameétre et de longueur variable. Cette
méthode a I'avantage d’étre suffisamment facile a mettre en ceuvre pour qu'un grand nombre
d’arbres soient échantillonnés, afin de s’affranchir de la variabilité interspécifique et
interindividuelle (Fritts, 1976). Cette méthode permet en outre de maintenir I’arbre en vie dans
la plupart des cas.

- La deuxiéme méthode consiste a abattre I'arbre et a en retirer une rondelle de bois qui
pourra ensuite étre étudiée. Cette méthode a I'avantage de pouvoir permettre d’étudier
plusieurs chemins de mesure des cernes tout le long de la circonférence de I'arbre et d’étudier
ainsi la variabilité tangentielle ou circonférentielle des largeurs de cerne.

La lecture des limites de cerne puis la mesure de leurs largeurs peut étre effectuée sur un banc
optique muni d’'une loupe binoculaire (Bontemps, 2006) et/ou par analyse densitométrique
(Mothe et al., 1998), les deux étant couplées a des interfaces informatiques.

L’étape suivante est I'interdatation des chronologies mesurées afin que chaque largeur de cerne
de tous les arbres corresponde a son année calendaire de croissance. Pour cette étape, des
années de croissance particuliere sont utilisées. Au cours du temps, certaines variations
interannuelles du climat sont plus importantes que d’autres et ces sursauts climatiques ont un

impact important sur les cernes en modulant de maniere extréme leur croissance (Kelly et al.,

u L’analyse des différences de densité du bois permet la distinction des cernes ainsi que celle du bois initial et du bois final.
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1989; Schweingruber and Nogler, 2003). Ces années sont dites « années caractéristiques »2.
Dans le cadre de I'interdatation, seules les relations entre la largeur des cernes et les sursauts
climatiques sont étudiées. De ce fait, il est nécessaire avant toute autre démarche, de filtrer les
séries de croissance mesurées de toutes les autres composantes agissant sur la largeur des
cernes. Cette étape correspond a la standardisation. Les séries de croissance ainsi
standardisées sont alors utilisables, entre autres, pour la recherche des années
caractéristiques. Les années caractéristiques sont différentes en fonction de 'espéce et du
climat considérés (Bridge et al., 1996; Kelly et al., 2002; Lebourgeois and Merian, 2010). Elles
sont utilisées comme repére pour vérifier les correspondances entre les cernes et les années
calendaires dans le cadre de datation de monuments historiques (Lambert et al., 1992) ou dans
les études dendro-climatologiques (Durost et al., 2008a; Lambert et al., 2010; Lavergne et al.,
2017; Schweingruber, 2012). La standardisation des chronologies, couplée a la datation des
années caractéristiques, permettent de vérifier la synchronisation des dites chronologies. On
obtient ainsi des séries synchrones entre les cernes et les années calendaires pour toutes les
chronologies mesurées. Par exemple, Durost et al. (2008) ont montré que plusieurs arbres
d’'une méme espece réagissent simultanément & un évenement climatique extréme ce qui

permet de situer les années caractéristiques dans les chronologies (Figure I-13).

Définition des années dendrochronologiquement caractéristiques et exemples

individus synchrones a b
/\/— arbre.1
L arbre.2
\ arbre.3
/ v arbre.4

\ arbre.5

| v arbre.6

AN

\___ L arbre.7

Séries de largeurs de
cernes standardisées

v arbre.8
au moins 70% des arbres au moins 70% des arbres

ont produit un cerne plus large 'année b-1 —~arbre.9  ont produit un cerne plus étroit 'année b

w

L { L VLN

s Pantide b Wi
que 'année b-2, 2 b-1 que 'année b-1,

I'année a est dite caractéristique positive. + + 'année b est dite caractéristique négative.

ANNEE CARACTERISTIQUE POSITIVE ANNEE CARACTERISTIQUE NEGATIVE

o

Figure 1-13- Schéma de présentation des années caractéristiques en dendrochronologie (Durost et al., 2008).

12 Une année caractéristique est une année ou 75% des arbres présentent une variation de leur croissance supérieure de 10% par rapport a
I’année précédente, cette variation pouvant étre positive ou négative.
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I.1.3.b) La dendroclimatologie

Influence du climat sur la croissance des cernes et études dendroclimatologiques

La croissance annuelle des cernes peut étre divisée selon les 4 saisons. Au printemps,
les conditions climatiques favorables entrainent une production cellulaire maximale (Cuny et
al., 2012). Sur le chéne, il a, par exemple, été montré qu’a partir de la réactivation du cambium,
il fallait seulement quelques semaines pour la formation des premiers vaisseaux du bois initial
(Gricar et al., 2017; Michelot et al., 2012; Puchalka et al., 2017). En été, les sécheresses
provoquent des stress hydriques qui ralentissent la croissance (Bréda et al., 2006). En
automne, la baisse des températures provoque la sénescence du couvert végétal ce qui stoppe
Papport d’assimilats photosynthétiques et arréte la croissance. Cette étape est concomitante
d’'une importante mise en réserve des derniers assimilats produits afin d’assurer une reprise
de la croissance au printemps suivant (Barbaroux and Bréda, 2002; Kagawa et al., 2006). Si
les conditions climatiques sont favorables en automne, cela entraine un allongement de la
période de végétation (Vitasse et al., 2009) permettant une mise en réserve d’éléments nutritifs
carbonés plus efficace (sous forme d’amidon chez le chéne) (Barbaroux and Bréda, 2002). En
hiver, le froid provoque la mise en dormance du cambium et le maintien de l'arrét de la
croissance. Si le froid n’est pas suffisamment intense, cela perturbe la mise en place des feuilles
lors du printemps suivant entrainant un raccourcissement de la période de végétation et donc
de croissance des cernes (Morin et al., 2010). En outre, la sensibilité a 'auxine, hormone
importante pour la reprise de l'activité du cambium, est dépendante d’'une période de repos
ayant été marquée par un froid soutenu (Aloni and Zimmermann, 1983).

L’'influence climatique de la croissance radiale des arbres peut étre utilisée a des fins de
reconstruction paléo-climatique de par la prise en compte de deux postulats :

- L’existence de facteurs limitants, c’est-a-dire qu'un processus biologique ne peut aller
au-dela d’une limite imposée par le facteur physique le plus limitant (Fritts, 1976).

- La conservation dans le temps et I'espace de la facon dont les différents facteurs
limitants agissent sur les processus biologiques.
Par exemple, une relation entre les largeurs de cerne et certains parametres climatiques,
établie dans un contexte environnemental donné, ne pourra étre extrapolée dans le temps et
I’espace que si le contexte environnemental est proche (Fritts, 1976).
De ce fait, les études dendroclimatologiques permettent de faire ressortir les composantes
climatiques les plus influentes par 1’étude statistique des corrélations existantes entre les
variations des largeurs de cernes et les fluctuations de différents indices climatiques. Par
exemple, chez le chéne, en France, il a été montré qu'un déficit de pluviométrie avait un role

majeur en limitant la croissance radiale (Bréda et al., 1999; Lebourgeois et al., 2004).
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Les liens entre les variations de croissance et celles du climat sont par la suite utilisés pour
effectuer des reconstructions paléo-climatiques (D’Arrigo et al., 2005; Le Quesne et al., 2006;
Luckman and Wilson, 2005). Les études dendroclimatologiques des chénes actuels en France
par Bréda et al.(1999) et Lebourgeois et al. (2004) ont ainsi permis d’appuyer la reconstitution

d’une carte de sécheresse au 1" siécle avant J.C. établie a partir de 'étude dendrochronologique

de plusieurs restes archéologiques (Figure I-12 ; (Durost et al., 2008b)).

BRETAGNE e
uatuca
< '-53 © Iﬁ)ngre.\’)' E@"s
Morins (‘\0 53
Atrébates
Nenietocerina O
(Arras)
Ambiens g sumarobriva
(Amiens)

Y 5
Unelles e//°°a Bel UeS L
Lexoviens . Seg _Pusdce wf‘-ma_

odurim Q
(Metz)| | Médiomatriques

s ol . Fossé des Pandorrs, ©
Coriosolites
Aul
Ar ains . Cénomans”_Carn, &’
v ul
Redon: iabli ”
Vénétes edons _ piablintes ek ok 2 Rauraques
Mg,
Andécaves oy
Namneétes -~ 1 =Séquanes
Condivicnum © \aontio O
(Nantes).. | (Begmgon)
Berne©
O umlonny )~ Helvates

Matisco O A
{Macon) E ("""““"o

2 e@w R
S <08 A
3 §
Gc,g‘fﬁa Ségusiaves’ . E\
/ (Gergovie) ’
Bituriges o ese gllobrogas ;
Vivisq| Arvernes Py s =
A w, i F
Burdid? Uxellodunum K 7
(il Pyl Tssolud) & o Voconces
Gabales ‘“/avals/™, S
Ca:@aes : g 82 g
, S5 of
: S~ v .
& Eleusates = [
S ., Ruténes » O Nemausis Ni‘,
& ! Volques (Nimes) Vi
‘?« Ausques : O N a q 0 Aquae smme &
Vo(quesm:mmw 3 ! “Mastilin-©°] (Aix-en-Prov. ;\)g
P [ Convénes Tecmsages NarbMartius O+ (Marseille) ~ ™ -

.......... ' (’\ul/mnm)

©Durost S ROSS:gnoI B., Lambert G.N., Bemard V., 2008-12

LA REVOLTE GAULOISE ET LA SECHERESSE DE 54 av. J.-C.

s zones g :

Principales zone : i Provinces romaines
de rébellion [e e H

en 54 av. J.-C.

Croissance du chéne défavorisée
pour I'année 54 av. J.-C.

Campagnes de César

T z 5
> en 52 av. J.-C. o P
y o ; Croissance du chéne fortement
Peuples gaulois insurgés R W i
S . défavorisée pour les années
en 52 av. J.-C. s ca 3
’ Combats 54 et 53 av. J.-C.

résistance gauloise a la fin de I'année
57 2
en 51 av. J.-C. 0 100 200 300 km

O Derniéres zones de ; Garnisons légionnaires : .

53 av. J.-C.

Figure I-14- Reconstitution d’une carte de la sécheresse de 54 av J.C. a partir de
I’étude dendroclimatologique de restes archéologiques (Durost et al., 2008).
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Les échelles de temps prises en compte en dendroclimatologie

Les cernes peuvent étre considérés comme des intégrateurs des variations climatiques
et I'aspect temporel de cette intégration est appréhendé a diverses échelles de temps. Sur le
temps long, quand on dispose d’'une grande chronologie de cernes de plusieurs centaines voire
milliers d’années, il est possible de moyenner les variations de leur largeurs annuelles sur 10
ans ou plus. Ceci permet de faire ressortir les signaux de basses fréquences, c’est a dire les
évolutions lentes de certains parametres, comme par exemple la décroissance biologique
naturelle des arbres qui entraine des cernes de plus en plus fins ou des modifications lentes
des conditions environnementales tel que le petit age glaciaire ou I'optimum médiéval (Briffa
et al., 2008; Esper et al., 2012; Roig et al., 2001).

Sur le temps intermédiaire, on parle de variations de moyennes fréquences, ou échelle
décennale. Elles peuvent étre le fruit de facteurs écologiques comme I’éclaircissement naturel
des foréts, anthropiques avec des pratiques sylvicoles qui varient, ou climatiques dans le cadre
par exemple d'un réchauffement continu ou de sécheresses répétées.

Sur le temps court, c’est-a-dire le signal hautes fréquences, ou échelle interannuelle, il est
possible d’observer les variations d’'une année sur 'autre afin par exemple de faire ressortir des
dates clefs en dendrochronologie permettant des datations historiques ((Lambert et al., 1992))
ou des variations interannuelles de certains parametres climatiques (Luckman and Wilson,
2005; Schweingruber, 2012). Enfin, de par la saisonnalité du processus de croissance du bois
initial et du bois final, il est possible d’étudier la croissance des cernes a I’échelle intra-annuelle
ou saisonniere (Deslauriers et al., 2003; Gricar et al., 2017; Kimak and Leuenberger, 2015;
Rossi et al., 2006). Par exemple, Hughes et al. ((2010) pp 217-218 ; Figure 13a.b.) montrent

que les températures du sol ou de I'air peuvent influencer le rythme de croissance.
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Figure 1-15- a) Modification de I’activité cambiale au cours de I’année par rapport a la température de 1’air (Nothofagus
pumilio, Terre de Feu, Argentine). b) Croissance des cernes de Pinus hartwegii dans le sud du Mexique en fonction du temps
et de la température (Hughes et al., 2010 pp 217-218).

Ces différentes échelles de temps doivent étre prises en compte dans le traitement des
chronologies de largeurs de cernes avec des méthodes particulieres qui sont fonction des

problématiques traitées.
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La croissance des arbres est I'aboutissement d’'un ensemble de processus sensibles aux
variations de certains parametres climatiques. Cette sensibilité provoque, en climat tempéré la
formation des cernes de croissance qui sont, dans certains arbres comme le chéne, aisément
identifiables. La dendroclimatologie permet par ’étude des largeurs de cernes d’étudier les
liens entre ces largeurs et différents régresseurs climatiques. Une fois ces liens mis en avant, il
est possible de les appliquer sur de longues chronologies et ainsi d’effectuer des
reconstructions paléo-climatiques. L’étude fine de la croissance de ces cernes, ainsi que de la
variabilité de leur largeur d’'une année sur 'autre mais également au sein d'une méme année,

a pu également étre mise en relation avec les variations de certains parametres climatiques.
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I.2.) Les isotopes stables du carbone : principes généraux et
utilisation en dendroclimatologie isotopique

L’étude des isotopes stables du carbone dans les végétaux améne a une meilleure
compréhension de leur fonctionnement, notamment en ce qui concerne I’assimilation du

carbone minéral dans la matiére organique.

| I.2.1.) Les isotopes stables : principes généraux

Un élément chimique comporte plusieurs isotopes. Les isotopes existent sous deux
formes, une stable qui ne change pas dans le temps et une radioactive qui, elle, se transforme
au cours du temps. Les isotopes d'un méme atome différent de par leur nombre de neutrons,
tout en conservant leur nombre de protons et d’électrons. Ainsi, deux isotopes présentent des
masses différentes. Par exemple, pour le carbone, qui est 'élément central étudié dans cette
these, il possede deux isotopes stables 3C et 12C : I'isotope 13C présente une masse molaire de
~13,0033 g.mol* et correspond a l'isotope lourd alors que l'isotope 12C présente une masse de
12 g.mol" et correspond a l'isotope léger.

Les isotopes d'un méme élément ne sont pas présents dans les mémes proportions. Le carbone
est par exemple principalement présent sous forme de 2C (98,2%) alors que le 3C ne
représente qu’environ 1,1% du carbone sur terre, le reste étant sous la forme d’isotopes
radioactifs. La proportion entre isotopes stables lourds et légers est exprimée par le rapport
isotopique R sous la forme : R=13C/*2C pour le carbone.

La teneur en isotopes stables d’'un échantillon s’exprime généralement en utilisant la notation
«8». Ce «8» correspond a la variation relative du rapport isotopique R mesuré dans
I’échantillon par rapport a ce méme rapport mesuré dans un standard international (Equation
I-1). Dans le cas du carbone, le 5:3C a été déterminé pour la premiére fois par Craig en 1953 sur
un ensemble d’échantillons naturels et le standard international, dans le cas du carbone, est
un carbonate marin issu de la formation sédimentaire Pee Dee aux U.S.A. La valeur « 8 »

s’exprime en pour mille %o.

13 13
1= échantillon — 20 standard

§13C (%o) = 3

T2 standard

Equation I-1- Expression du 833C d’aprés Craig, (1953). *C/*2C correspond au rapport isotopique R pour le carbone. (1)

Les isotopes stables d'un élément se différencient uniquement par leur masse et présentent
donc des propriétés électroniques semblables ce qui fait qu’ils interagissent de maniere

identique avec les autres atomes. Par exemple, dans le cas du carbone, les deux isotopes stables
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12C et 13C forment les mémes liaisons avec I'oxygene dans la molécule de CO.. Ainsi, une
molécule de 2CO, et une autre de 3CO, ont les mémes propriétés chimiques et sont affectés
par les mémes processus. Cependant, leurs différences de masse et de taille, entrainent des
différences de comportements lors des réactions chimiques, des changements de phases ou des
processus de diffusion. Ces différences s’expriment en termes d’effets isotopiques, notés o et
définis comme le rapport isotopique des réactifs divisé par celui des produits de la

réaction (Equation I-2):

_ Rréactifs (2)

Rproduits

Equation I-2- Expression de o.

Deux types d’effets isotopiques sont généralement distingués: les effets isotopiques a
Péquilibre et les effets isotopiques cinétiques qui sont par exemple ceux impliqués dans

l’assimilation du carbone par les végétaux.

Les effets isotopiques a I'équilibre

Ils concernent les réactions limitées et les changements de phase. Les changements de
phase se déroulent a ’équilibre et correspondent, par exemple, a la transformation de I'H.O
liquide en H.O vapeur lors de I’évaporation. Les différences de masse entre isotopes induisent
des différences d’équilibre ce qui aboutit a des variations de compositions isotopiques entre les
phases. Ainsi I'H,O constituée d’isotopes lourds aura tendance a se concentrer dans la phase

la plus dense.

Les effets isotopiques cinétiques

Les processus diffusifs et les réactions chimiques totales se déroulent en faisant
intervenir la vitesse de déplacement des molécules. Cette vitesse est plus grande pour les
molécules 1égeres que lourdes et provoque ainsi un effet isotopique cinétique.

Par exemple, pour une réaction Arsaciits— Bproduits caractérisé par des rapports isotopiques R :
RAréactifs=10urdAréactifs / légerAA&réactifs
RBproduits=1ourdBréactifs / légerBréactifs

Et comme : RAréactits = RBproduits

Alors :

lourdA lourdB (3)
légerA - légerB

Equation I-3- Expression des rapports isotopiques de la réaction A s — Boproduits-
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Durant cette réaction, le R des réactifs augmente et le R des produits diminue. L’écart relatif
du rapport isotopique entre les réactifs et les produits correspond a une discrimination
isotopique A, ou fractionnement isotopique, entre les réactifs et les produits et s’exprime sous
la forme :

A=RA_RB=a—1 4)
Rp

Equation I-4- Expression du fractionnement isotopigue A entre les produits A et les réactifs B.

La définition de la discrimination A est telle que A>0 si la réaction discrimine en faveur de
I'isotope léger et donc enrichit les produits en isotopes légers et A<o0 si elle discrimine contre

I'isotope léger et donc appauvrit les produits en isotopes légers. Cet enrichissement ou

A SB/AE B

appauvrissement se note g, s’exprime pour une réaction et donne 6B=8A+¢p/a

Le fractionnement isotopique A lors de la réaction est lié au 5 de A et B avec :

84— 8
A=A OB (®)
85 +1

Equation I-5- Expression du fractionnement isotopique A en fonction de 4 et 5g.

Néanmoins, dans le cas ou la quantité de réactif est limitée et si I'on considére des réactions
chimiques totales, alors I'intégralité des réactifs est transformée en produit. Il n’y a donc pas,
dans ce cas, de fractionnement. Les produits ne sont ni enrichis ni appauvris, leur composition
isotopique est la méme que celle des réactifs de départ. Les effets isotopiques étudiés dans le
cadre de ce travail de recherche ne sont que des effets isotopiques cinétiques car ce sont ceux

impliqués dans ’assimilation du carbone chez les végétaux.

| 1.2.2.) Le 6!3C dans les végétaux

Les végétaux utilisent comme source de carbone inorganique le CO. atmosphérique, via
la photosynthese, afin de former leur matiéere organique. Cette assimilation photosynthétique
du CO. est accompagnée de celle du H.O pour former des molécules organiques et s’écrit de
facon simplifiée : CO.+H,O—CH.0+0.. Le passage du carbone minéral au carbone organique
s’accompagne de plusieurs fractionnements provoquant un 83C des végétaux différents de

celui du CO, atmosphérique.
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I.2.2.a.) Fractionnements isotopiques chez les végétaux en C;

Le 53C des plantes permet de distinguer deux grands groupes qui refletent les deux
principaux métabolismes photosynthétiques avec les plantes dites en C; (-35%o ;-21%o0) et
celles en C, (-19%o ;-11%0), Figure I-16. Ces différences sont dues aux voies d’assimilation du
carbone et seules les plantes en C; seront considérées dans ce travail de recherche.

Lors de la photosynthese, la constitution des assimilats photosynthétiques, sous la forme de
sucres (glucose, fructose, saccharose, écrit de facon simplifiée CH.O) se fait a 'aide d’'une
cascade de processus impliquant des effets isotopiques cinétiques et aboutissant a un
fractionnement entre le 12CO; et le 3CO.. Ce fractionnement de la photosynthese se traduit par
un enrichissement de la matiéere organique végétale en 12C et, conjointement au fait que ce soit
du carbone minéral qui ai été choisi comme standard, fait qu’elle est caractérisée par des 5:3C

négatifs.

25F e

Nombre de plantes

10 15 -20 -25 -30 -35
513C (%)

Figure I-16- Répartition des valeurs de §'3C d’un grand nombre de plante montrant clairement la différence de gamme de
variations des plantes en Cs (-35%o ;-21%o) et celle des plantes en Ca (-19%o ;-11%o). (Tcherkez 2010).

Ce 53C de la matiere organique végétale a été modélisé de facon simplifiée par Farquhar en

1982 sous la forme :

l. ©)

Ca

Equation I-6- Modélisation simplifiée de la discrimination photosynthétique (Farquhar et al., 1982).

Agssimitats= @ + (b — a) X

L’ensemble des termes de cette équation sont :

Agssimitats - correspond au fractionnement dans les assimilats photosynthétiques produits.
a : représente le fractionnement lors de la traversée de l'ostiole.

b : représente le fractionnement lors de la carboxylation.

C; : représente la concentration en CO. dans les espaces intercellulaires de la feuille.

C, : représente la concentration en CO, dans 'atmosphere.
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Or d’apres (5) on peut écrire (6) sous la forme :

()
_ 8002 atmosphérique — Sassimilats
Agssimilats= s +1
assimilats
Donc, I'expression du 83C des assimilats photosynthétiques peut étre notée :
13
13 _ 8 Cco2 atmosphérique ~Aassimilats (8)
8 Cassimilats - 1
Agssimilatst
Soit, en combinant les deux équations (7) et (9) :
AN C)

13 — KS13
< Cassimilats =8 CCOZ atmosphérique ~— a— (b - a) X C_
a

. . . . Ci 4 .
Il est important de noter ici que 'expression C—‘, représentant le rapport des concentrations en
a

s . . , . . e A ;e pP;
CO. entre l'extérieur et l'intérieur de la feuille, peut aussi étre écrit sous la forme P—‘, par
a

approximation d’équivalence entre les pressions partielles et les concentrations.
Le CO. atmosphérique a donc un double impact sur le 8:3C des assimilats : d’'une part en
fonction de sa valeur 8"*Ctoy gemospherique €t, d’autre part, en fonction de sa concentration

atmosphérique C, ou P,.

[.2.2.b.) Variabilité du CO2 atmosphérique : 513C et concentration

Les fluctuations du 4'3C du CO. atmosphérique impactent directement le 53C des
assimilats et, in fine, celui de la matieére organique végétale dont ils sont précurseurs. Le CO,
atmosphérique posséde une composition isotopique spécifique avec, actuellement, un 53C
d’environ -8,4%o0 (Scripps CO, Program). Cette valeur n’est pas constante dans le temps
(Keeling et al., 1979),Figure 1.2-2 pour les variations au cours des 35 dernieéres années) et
I'espace (Hemming et al., 2005). La baisse du 83C du CO. au cours du temps depuis plusieurs
décennies est interprétée comme étant le reflet de la combustion d’énergie fossile qui est
enrichie en 2C (Keeling et al., 1979). Depuis le début de I'ére industrielle, le déclin du §3C du
CO. atmosphérique provoque une diminution du 53C des végétaux ((Epstein et al., 1990;

Raffalli-Delerce et al., 2004), Figure 1.2-3 pour la co-variation du 83C du CO. et des cernes).
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Figure I-18- Variations du §'3C du CO2 atmosphérique (moyenne
L . o : . des mesures & Hawali et au P6le Sud) en trait noir épais. Variations
Hawal (point noir) et au Pole Sud (Point rouge). Les lignes du 8'3C de cernes de chénes caducifoliés de Bretagne en cercle noir

représentent la somme des 4 harmoniques saisonniéres associées . - .
A - . - et de la courbe de tendance polynomiale associée (Rafalli Delerce
a une spline pour les deux sites de mesures. (Scripps CO2 etal., 2004)

Program)

Figure |-18- Variations du 83C du CO2 atmosphérique mesurées a

Les variations de pression partielles de CO. atmosphérique au cours du temps ont été
documentées Chapitre 1 partie 1.1.b avec une augmentation continue de la quantité de CO,
dans l'atmosphere au cours des dernieres décennies. D’aprés I’équation (10), une
augmentation de la quantité de CO, atmosphérique tend a faire diminuer les valeurs de §3C
des assimilats et donc de la matiere organique végétale (Park and Epstein, 1960; Polley et al.,
1995). Par exemple, Polley et al. 1995 soumettent expérimentalement des feuilles de Z.mays et
B.tectorum a des augmentations de concentrations en CO. atmosphérique et observent une
baisse du 83C des feuilles (Figure I-19). Cependant, Nguyen Tu et al. (2004) ainsi que
Waterhouse et al. (2004) ont montré une adaptation, sur plusieurs miliers d’années, des

végétaux aux variations de la teneur en CO, atmosphérique.
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Figure 1-19- Variations du 83C de feuilles en fonction d’une augmentation
expérimentale de la concentration en CO2 atmosphérique (Polley et al., 1995).
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D’apres I'expression (9), le 813 Cygsimiats dépend aussi des autres parametres que sont a, b et C;
dont les effets isotopiques se déroulent a l'intérieur des feuilles et font partie de la
photosynthese. La photosynthése peut étre séparée en deux principales étapes : (i) le CO.
diffuse de I'extérieur de la feuille vers I'intérieur, ce qui est représenté par les parameétres a et
Ci, (ii) le CO, qui a diffusé dans les espaces intercellulaires de la feuille est assimilé sous forme

de matiére organique, ce qui est représenté par le parametre b.

I.2.2.c.) La diffusion du CO. atmosphérique et son utilisation pour la formation des
assimilats

Le CO. atmosphérique diffuse de I'atmosphere vers les espaces intercellulaires de
I'intérieur de la feuille. Cette diffusion est fonction du gradient de pression partielle's de CO,
(Figure I-). Lors de son trajet, le CO. traverse en premier la couche limite recouvrant
I’épiderme foliaire. Cette couche correspond a une pellicule d’air de quelques um d’épaisseur
qui recouvre tout objet non soumis au vide. Dans cette pellicule, '’écoulement laminaire de l'air
provoque un fractionnement lors de la diffusion du CO., contrairement a I’atmospheére, ou les
écoulements turbulents n’entrainent pas de fractionnement.
Le fractionnement isotopique du CO. lors de sa diffusion a travers la couche limite est dii au

fait que le 2CO. diffuse plus vite que le 3CO. et est caractérisé par un ¢ = 2,9%o (Farquhar et

Lloyd., 1993 ; (Figure I-20% 1)). Aprés avoir diffusé a travers la couche limite, le CO. diffuse

par les stomates vers les espaces intercellulaires de la feuille (Figure I-20).

13 LLa pression partielle de CO, atmosphérique, qui peut étre approximé sous forme de concentration, est plus grande que celle de I’intérieur
de la feuille. Lorsque deux compartiments, contenant des concentrations en éléments différentes, sont mis en relation I’élément diffuse du
compartiment le plus concentré vers le moins concentré.

Page | 36



Stroma plasmique
Thylakoide Paroies
Membranes
du chloroplaste Eau
Cytosol |

Cycle de Calvin
CO 2 dissout

Trioses P > Assimilats

RuBisCO
— > APG

NADPH + ATP
APG ———> Trioses P

RUuBP +CO2 dissout

ATP
— 5 RuBP
_ATP o Assimilats:
-glucose
-saccharose

-fructose

Trioses P

RuBP : Ribulose bis phosphate
APG : Acide phosphoglycérique

Membrane

apoplastique

Chloroplaste

Parenchyme Couche
palissadique limite

-

Epiderme
adaxial

l

P oo o«

@) (@) (@) [¢) [¢) [¢) (e

1O

& @fw@

Trioses P : Trioses phosphate

Lskes 29%
2*5: 4,4%0
3%ex L1%
4*8: 0,7%0
S+cex 27 %

eIl E

Cellule
‘de garde

) ] O

Gradient de concentration (O,; H,0; CO,)

COzgz O2gaz + H20gaz

Ostiole‘

T

Stomate

Epiderme
abaxial

Parenchyme
lacuneux

Figure 1-20- Schéma du trajet du CO: dans la feuille et son utilisation dans le cycle de Calvin ainsi que les enrichissements isotopiques

associés (Franck Baton).
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Les stomates sont des structures de I'épiderme foliaire servant a réguler les échanges gazeux,
principalement H.O, CO, et O., entre les plantes et 'atmosphere. Les stomates sont constitués
de 2 cellules nommeées cellules de garde (Figures I-20 ; I-21). Ces deux cellules réniformes ne
sont pas jointives en leur centre et forment un tunnel appelé ostiole permettant la

communication des gaz entre les espaces intercellulaires de la feuille et I'extérieur (Figure I-

20).
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Figure I-21- Principe de fonctionnement des stomates.

La turgescence correspond a I’augmentation de volume de la cellule par entrée d’eau dans ses vacuoles. L’entrée d’eau dans
les vacuoles des cellules de garde fait suite a un influx d’ions dans ces mémes vacuoles et permet un rééquilibrage de la
pression osmotique.

La plasmolyse correspond, au contraire, a I’excrétion d’eau des vacuoles et donc a la diminution de leur volume et ainsi du
volume de la cellule. (Adapté de Renaud, 2015).
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Figure 1-22- Exemples de variations de I’ouverture stomatique en fonction :

a. de la température de I’air chez 1’anacardier. (Adapté de Souza et al., 2005)

b. du taux de CO: intra-feuille chez 1’anacardier. (Adapté de Souza et al., 2005)

c. de I’intensité lumineuse chez la tomate. (Adapté de Righi et al., 2012)

d. de la disponibilité en eau chez le chéne bleu. (Adapté de Xu et Baldocchi, 2003)

Le contréle des échanges gazeux se fait par ouverture ou fermeture des stomates suite a des
stimuli environnementaux et endogenes. L’ouverture des stomates se fait par turgescence des

cellules de garde (Figure I-22) et est principalement due a quatre facteurs :
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1:une augmentation de la température jusqu’a un certain seuil puis, si le seuil est dépassé, une
fermeture des stomates comme montré par Souza et al. (2005) chez 'anacardier (Figure I-
22a.).

2 : un déficit en CO. dans la feuille, comme montré par une étude de Pereira de Souza et al.
(2005) indiquant une relation presque linéaire entre une baisse du taux de CO. dans la feuille
et 'ouverture des stomates chez 'anacardier (Figure I-22b.)

3 : une augmentation de l'intensité lumineuse, comme montrée par une étude de Righi et al.
(2012) chez la tomate indiquant une augmentation progressive de I'ouverture des stomates en
fonction de 'augmentation de I'intensité lumineuse jusqu’a un certain seuil (Figure I-22c¢.).
4: une augmentation de la disponibilité en eau, comme montrée par une étude de
Xu et Baldocchi (2003) indiquant une augmentation de 'ouverture stomatique en fonction de
la disponibilité en eau chez le chéne bleu (Figure I-22d.).

L’ouverture des stomates se fait par plasmolyse des cellules de garde qui est contrélée par une
hormone, I'acide abscissique ABA. La fermeture des stomates est au contraire principalement
provoquée par un déficit hydrique, une température de l'air trop élevée ou une trop grande
concentration en CO, dans les espaces intercellulaires de la feuille.

De maniére générale, I'ouverture stomatique impacte directement l'assimilation du CO.
atmosphérique et donc la production de matiere organique. En effet, cette assimilation
augmente en fonction de 'augmentation de I’ouverture stomatique (synthétisé par Medrano et

al., 2002; Figure I-23).
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Figure I-23- Variations de I’assimilation de COz en fonction de I’ouverture stomatique chez un grand nombre

d’espéces végétales (Medrano et al., 2001). Les cercles pleins ou vides correspondent a des bases de données
différentes.

Il est important de prendre en considération que I’expression « ouverture stomatique » a été
employé ici pour permettre une compréhension plus aisée des interactions entre les stomates
et I'environnement. Le terme consacré pour décrire I'ouverture et la fermeture des stomates,
et ses conséquences sur les processus de transfere au travers des stomates, est « conductance
stomatique ». Elle est proportionnelle a 'ouverture des stomates et rend compte de la facilité

qu’a un gaz a traverser l'ostiole (Hopkins, 2003).
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Le 823C total de la matiere organique des plantes est différent de la somme des fractionnements
des étapes de la photosynthése. En effet, les processus impliqués dans la photosynthese sont
caractérisés par des fractionnements cinétiques qui ne sont pas additifs. En outre, il est
important de noter que n’ont été présentés ici que certains processus impliqués dans la
formation de la matiére organique végétale a partir du CO. atmosphérique. Il en existe de
nombreux autres associés a la photosynthése et pouvant conduire a des fractionnements
isotopiques, notamment la respiration mitochondriale et la photorespiration consistant en la
dégradation de matiere organique en CO, (Farquhar et al., 1982, 1989).

Lors de la diffusion du CO. au travers de l'ostiole entre la couche limite et les espaces

intercellulaires de la feuille, il y a un fractionnement caractérisé par un & = +4,4%o0 dii a la

vitesse de diffusion plus rapide du 2CO, par rapport BCO, ((O’Leary, 1981) ; (Figure I-20 *
2)).

Lorsque le CO. a diffusé entre les espaces intercellulaires a I'intérieur de la feuille, il entre en
contact avec les cellules chlorophylliennes (Figure 1-20). Lors de cette phase, le CO, se dissout
et traverse les parois et la membrane plasmique pour ensuite diffuser en phase aqueuse (Figure
I-20).

La dissolution du CO. entraine un fractionnement caractérisé par un ¢ d’environ 1,1%o et la
diffusion en phase aqueuse jusque dans le stroma du chloroplaste, lieu de la carboxylation
enzymatique, fractionne avec un & d’environ +0,7%o (Figure I-20 * 3% 4). Ces deux derniers
fractionnements sont dus a une vitesse de dissolution puis de diffusion plus importante du
12CQO, par rapport au B3CO, (O’Leary, 1984). Les étapes précédemment détaillées ont été
simplifiées par Farquhar et al, (1982) pour ne prendre en compte que la diffusion par I'ostiole,
soit le terme « a » de I'équation (9).

Le CO. dissout est ensuite utilisé lors de la carboxylation majoritairement réalisée par la
RuBisCO* lors du cycle de Calvin pour l'assimilation du carbone provenant du CO.
atmosphérique sous forme d’assimilats photosynthétiques (glucose, fructose et saccharose)
(Figure 1-20). Cette derniere étape de la photosynthése implique un fractionnement avec un ¢
~ +27%o, cette valeur est positive du fait que le 2CO, plus léger est utilisé plus rapidement lors
des réactions chimiques et correspond au terme « b » de I'équation (9) ((Farquhar et al.,
1989) ; Figure I-20* 5). De facon simplifiée, la RuBisCO utilise le précurseur RuBP pour
assimiler le carbone du CO. dissout et former de I’acide phosphoglycérique, APG. Cet acide est

ensuite réduit sous forme de trioses phosphates, Trioses P. Ces Trioses P servent de précurseur

1 Les deux enzymes responsables de la carboxylation sont la PEPC et la RuBisCO mais la RuBisCO est majoritaire. La RuBisCO est la
Ribulose 1,5 bisphosphate carboxylase/oxygénase.
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a la formation des sucres photosynthétiques et a la régénération du RuBP qui peut de nouveau

servir pour I’assimilation de CO. (Figure 1-20).

I.2.2.d.) Variabilité du 63C des végétaux.

Variabilité intrinséque

Dans les arbres, la production des assimilats photosynthétiques se fait au niveau des
feuilles, cependant ces assimilats sont ensuite exportés et utilisés dans divers compartiments
ce qui peut entrainer des fractionnements isotopiques.

Pour les arbres, des différences de 5'3C ont été observée entre les organes autotrophes et
hétérotrophes's, par exemple entre feuilles et tiges, pouvant aller jusqu’a une augmentation du
813C de 3%o dans les organes hétérotrophes (L.A. Cernusak et al., 2009; Damesin and Lelarge,
2003a; Francey et al., 1985; Schleser, 1992). Par exemple Leavit et Long (1982) montrent que
le 5'3C des cernes d’arbre est supérieur de 3%o a celui des feuilles. Cependant, leurs variations
temporelles restent identiques entre les deux types d’organe avec une modification de la valeur
absolue du 83C mais une conservation des variations relatives de 5'3C entre les feuilles et les
cernes des arbres (Figure I-24). De ce fait, 'utilisation des variations de &3C des cernes pour

les reconstructions paléo-environnementales est possible.
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Figure |-24- Variations du §'*C d’un cerne en rapport avec celles des feuilles chez le Genevrier (Leavit et
Long, 1982).

Ces variations se retrouvent également a I’échelle de certains composés tels que la cellulose
dont les variations de 53C peuvent atteindre +2%o0 (Leavitt and Long, 1986) ; 'amidon ou
encore les sucres solubles qui peuvent avoir également des valeurs de 8'3C plus élevées de 1,5 a
2%o0 dans les branches que dans les feuilles (Damesin and Lelarge, 2003; Scartazza et al.,

2004).

15 Autotrophe qualifie un organe qui utilise le carbone minéral pour se développer, Hétérotrophe signifie un organe qui utilise du carbone
organique pour se développer. Les feuilles sont autotrophes car elles produisent leur carbone a partir du CO2 mais les branches, le tronc ou
les racines sont hétérotrophes car elles utilisent les sucres solubles issus de la photosynthése pour leur développement.
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Ces différences de 83C entre organes autotrophes et hétérotrophes sont couramment
expliquées comme reflétant le fait que les organes hétérotrophes utilisent des sucres
photosynthétiques produits a un moment différent et donc sous des conditions
environnementales différentes de ceux produits dans les feuilles. Cependant, il a été montré en
conditions naturelles par Damesin et Lelarge (2003) et en conditions controlées par Bathellier
et al. (2008), qu’au cours de leur croissance, les feuilles présentent un 8:3C différent de celui
des tiges. Ceci tend a indiquer que les processus photosynthétiques ne sont pas seuls a
intervenir et que d’autres fractionnements doivent étre pris en compte lors du transport des
sucres photosynthétiques et la formation des organes hétérotrophes (Damesin and Lelarge,
2003; Duranceau et al., 1999; Gessler et al., 2014; Maunoury et al., 2007; Scartazza et al.,
2004; Terwilliger et al., 2001).

Dans l'arbre, le 53C de la matiére organique correspond a la moyenne pondérée du 53C de
I’ensemble de ses constituants qui présentent chacun des 63C différents (Badeck et al., 2005;
Bowling et al., 2008). Par rapport a la matiére organique totale, la cellulose, 'amidon et les
sucres solubles sont enrichis en 3C alors que la lignine et les lipides en sont appauvris (Figure
I-25). Ces différences de 83C entre les constituants proviennent de différences de voie de
biosynthese (Hobbie and Werner, 2004; Bowling et al., 2008). La proportion relative des
différents constituants peut aussi avoir un impact fort sur le 83C global. Ainsi, un cerne de
croissance plus riche en lignine quun autre aura une composition isotopique globale

différente.
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Figure |-25- Comparaison du 8'3C des différents composés de la matiére organique avec le 8°C
total des feuilles pris comme référence (Bowling et al., 2008).

Cependant, I'importance des fractionnements post-photosynthétiques est a relativiser lorsque
I'on étudie les liens entre les parametres climatiques et le 6:3C des cernes d’arbre. En effet,

Klein et al., (2005) et Cernusak et al., (2009a; 2009b), entre autres, ont montré que les
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variations du parametre Ci/C, pouvaient étre reliées a celle du 5'3C des cernes d’arbre, une
augmentation du C;/C, provoquant une diminution du §'3C du bois comme prévu par le modele

de Farquhar et al, (1982) équation (9) (Figure 1-26).
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Figure I-26- Relation entre le Ci/Ca et le §3C du bois pour trois espéces d’arbres (A) T.grandis, (B) S.macrophylla et (C)
P.pinnatum (Cernusak et al., 2009b).

Les différences de composition isotopique entre le bois total et ses différents composés tels que
la cellulose et la lignine ne sont pas un obstacle pour les études du lien entre le 53C des cernes
d’arbre et les parametres climatiques. En effet, ces études peuvent se faire en utilisant le 53C
de la cellulose, de la lignine ou de bois total du fait de la corrélation existante entre les

variations interannuelles de leurs 8:3C ((Loader et al., 2003; Robertson et al., 2004) ; Figure I-

27).

33C (%o)
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Figure I-27- Variations du 8*°C de la cellulose (losanges), du bois total (triangle) et de la lignine (rond)
au cours du temps chez un chéne pédonculé (Loader et al., 2003).

Il a toutefois été recommandé d’utiliser le 5:3C de la cellulose, celle-ci étant caractérisée par
une synthese et une mise en place considérée comme synchrone de la formation des cernes
(Robertson et al., 2004). Cette utilisation préférentielle étant toutefois de plus en plus remis
en question en vue de I'utilisation du 6'3C du bois total pour les reconstructions climatiques

(Gagen et al., 2011), son utilisation étant moins contraingante que celui de la cellulose.
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Il existe également une variabilité inter et intra-arbre du 5'3C des cernes. La variabilité inter-
arbre peut aller jusqu’'a 3%o (Francey, 1981). Néanmoins, méme si les valeurs absolues entre
différents arbres d’'une méme espece sont différentes, les variations interannuelles restent
semblables entre arbres soumis aux mémes conditions micro-environnementales (Leavitt and
Long, 1984). Concernant la variabilité intra-arbre, il a été montré par exemple une variation
longitudinale (le long de la hauteur d'un méme cerne) de ce 5:3C avec des écarts allant jusqu’a

3%o0 ((Weigl et al., 2007); Figure 1-28).
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Figure |-28- Variations longitudinales du §'C d’un cerne (Wiegle et al., 2007)

Des études ont également fait ressortir une variabilité du &3C des cernes le long de la
circonférence de I'arbre, variabilité dite « tangentielle » ou « circonférentielle » comprise entre
0,5 et 1,5%o0 (Francey, 1981; Leavitt, 2010; Ramesh et al., 1985; Sheu et al., 1996; Tans and
Mook, 1980). Par exemple, Sheu et al. (1996) montre une importante variabilité du 5:3C de
cernes de sapin mesurés au Nord, a 'Est et a 'Ouest (Figure I-29). Cette variabilité ne semble
pas contraignante concernant les relations pouvant étre établies entre le 5'3C des cernes et
certains parametres climatiques. L’auteur indique cependant une possible atténuation de cette

variabilité avec ’age de I’arbre.
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Figure 1-29- Variations interannuelles du §*3C de cernes de sapin le long de trois chemins de prélévement (Sheu et al., 1996).
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Variabilité liée a I'’environnement

D’apres I’équation (10), en dehors des variations de taux de CO. atmosphérique et de
sa composition isotopique (3'3C), les variations du 83C de la matiere organique végétale
peuvent avoir comme cause des fluctuations du taux de CO. intra-feuille Ci. Les modifications
de pression partielle du CO, dans la feuille sont modulées par 'ouverture ou la fermeture des
stomates qui sont notamment fonction de la disponibilité en eau et de la température.
L’augmentation de la disponibilité en eau, qui provoque 'ouverture des stomates, augmente la
pression partielle de CO. dans I'espace intercellulaire des feuilles et tend, in fine, a diminuer le
313C des plantes (Ehleringer and Cooper, 1988; Saurer et al., 1995; Soudant et al., 2016). Par
exemple, Soudant et al. (2016) analysent le 5'3C de cernes d’arbres ayant subi des précipitations
décroissantes et montrent que le 5'3C diminue avec I’augmentation des précipitations (Figure
I-30a).

Une augmentation de la température de l'air, passée un certain seuil, provoque une fermeture
des stomates. Cette fermeture, implique une baisse de la pression partielle de CO. a 'intérieur
des espaces intercellulaires de la feuille ce qui aboutit a une augmentation du 5'3C des végétaux.
Par exemple, chez le chéne il a été montré que le 53C des cernes augmente avec ’'augmentation

des températures ((Young et al., 2012); Figure I-30b).
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Figure |-30- a) Relation entre le §'3C des cernes et la précipitation (Pin ; Soudant et al., 2016). b) Relation entre le §13C

des cernes et la température de I’air (Chéne ; Young et al., 2012).
Ces deux exemples ne sont pas choisis au hasard puisque la température et la disponibilité en
eau sont les deux facteurs environnementaux qui ressortent le plus des études sur les liens
entre le 83C des cernes d’arbres et les parameétres climatiques (synthétisé par McCarroll and
Loader, 2004).

Le 513C des feuilles d’arbres varie a I'intérieur de la canopée, en effet, le 5:3C des feuilles
tend a diminuer entre la cime et le bas du houppier avec une différence pouvant aller jusqu’a -
2%o en bas du houppier (Livingston et al., 1998; Schleser, 1992). Cette différence est expliquée,
entre autres, par des différences morphologiques (Le Roux et al.,, 2001; Piel, 2002) et
physiologiques (Livingston et al., 1998) entre les feuilles de la cime et celles du bas du houppier.

Du point de vue environnemental, cette différence est également expliquée par le fait que les
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feuilles du bas du houppier peuvent assimiler le CO, respiré par le sol qui a une concentration
plus élevée et un 5'3C plus faible que celui de 'atmospheére (Medina et al., 1991; Vogel, 1978).
Par ailleur, une nette diminution de la lumiére disponible entre le haut et le bas du houppier

peut également expliquer ces différences morpho-physiologiques entre les feuilles.

Le 83C des végétaux est la résultante des fractionnements ayant lieu pendant et apres
la photosynthese et tend vers des valeurs plus négatives que celles du CO, atmosphérique du
fait d’'un enrichissement relatif de la matiere organique végétale en 2C. Plus particulierement,
le 313C des cernes d’arbre est influencé par certains parametres environnementaux tels que la

température ou la disponibilité en eau.

I.2.3.) Variabilité du 613C des cernes d’arbre et son utilisation en
dendroclimatologie

Le 83C des cernes d’arbres présente un certain nombre de variabilités. Concernant les
variabilités temporelles, H.Craig est le premier en 1954 a mettre en évidence des variations
interannuelles de 83C des cernes de séquoia et a les interpréter en termes d’instabilités
climatiques.

I.2.3.a.) Variabilités annuelles du 53C des cernes

De nombreuses études ont montré un lien entre certains parametres
environnementaux et le 83C des cernes d’arbre. Par exemple, Robertson et al. (1997b);
Edwards et al. (2000); Gagen et al. (2007) et Young et al. (2012) entre autres, ont montré un
lien entre la température de I'air et le 5:3C des cernes qui peut augmenter de 3 a 4%o suite a un
réchauffement de 5 a 6 degré celcius. Young et al. (2012) montrent une forte influence des
températures estivales sur le 5'3C des cernes de chéne, et en déduisent une reconstruction des
températures au cours des deux derniers siecles en Angleterre. D’autres auteurs tels que Saurer
et al. (1995) ainsi que Anderson et al. (1998); Ferrio et al. (2003) et Raffalli-Delerce et al.
(2004) se sont intéressés a la relation entre les précipitations et le 5:3C. Par exemple, Ferrio et
al. (2003) montrent, qu'une augmentation des précipitations de 600 mm provoque une baisse
du 83C jusqu’a -3,5%o0 dans des cernes de chénes verts en Espagne. L’humidité relative de l'air
influence le 8:3C des cernes d’arbre dans le méme sens que les précipitations avec des baisses
entre -1 et -2%o0 comme 'ont expliqué Edwards et al., (2000) ; Hemming et al., (1998) et Haupt
et al. (2011). Enfin, une augmentation de I'intensité lumineuse influence aussi le :3C des cernes

en le faisant augmenter d’environ 1%o (Francey and Farquhar, 1982).
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I.2.3.b.) Variabilités intra-annuelle ou saisonniére du 5:3C des cernes

Au sein d’'un méme cerne, de nombreuses études ont portées sur la variabilité radiale
saisonniére ou intra-annuelle du §'3C (Eglin et al., 2010; Fu et al., 2017; Helle and Schleser,
2004; Leavitt and Long, 1982; Michelot et al., 2011; Robertson et al., 1997b; Sheu et al., 1996;
Wilson and Grinsted, 1977). Plus particulierement, Helle et Schleser (2004) ont montré, par
une étude réalisée avec une résolution spatiale trés fine de 'ordre du um, des variations

radiales du 6*3C intra-cerne d'un chéne caducifolié (Figure I-31).
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Figure I-31- a) Micro-variations du 8'3C de cernes d’un chéne caducifolié, 3 phases distinctes ressortent et sont
marquées par des fleches noires. b) Variations des précipitations et des températures moyennes. (Helle et Schleser,
2004).

Trois phases peuvent étre distinguées de ces variations. Elles ont été interprétées
physiologiquement comme correspondant a plusieurs étapes de la croissance du cerne (Helle
and Schleser, 2004).

1: Lors de la premiére phase, le §:3C a tendance a augmenter d’environ 1%o, principalement
dans le bois initial. Cette phase correspond a l'utilisation des réserves (qui sont plus riches en
amidon chez le chéne que chez d’autres feuillus), principalement accumulées par 'arbre
I’année précédente, pour le début de sa croissance aprés la période de dormance. Ces réserves
sont en effet enrichies en 13C et leur utilisation tend donc a faire augmenter le 5:3C de la matiere
organique formée.

2 : La deuxieme phase débute a la fin du bois initial pour se terminer juste avant la fin du bois
final et correspond a une baisse du 83C du cerne comprise entre 1 et 1,5%o0. Une fois le
débourrement effectué, a la transition entre bois initial et bois final, la matiére organique n’a
plus uniquement pour base l'utilisation des réserves d’amidon mais elle est formée

majoritairement a partir des assimilats photosynthétiques. Les assimilats étant appauvris en
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13C, le 83C de la matiére organique tend a diminuer durant la majeure partie de la saison de
végétation.

3 : La troisieme correspond a une légere remontée du 5'3C du cerne a la toute fin du bois final
d’environ 0,2 a 0,4%o. A la fin de la saison de végétation, la remontée du 5'3C lors de la phase
3 semble due, comme pour la premiére phase, a 'utilisation de réserves d’amidon. En effet,
lors de la fin de la saison de végétation, juste avant la sénescence des feuilles, la quantité
d’assimilats disponible diminue. De ce fait, la fin de la croissance du cerne, avant la mise en
dormance, se fait en utilisant une partie des réserves constituées durant la période de
végétation.

Les interprétations physiologiques des 3 phases réalisées par Helle et Schleser (2004) ont par
la suite été complétées notamment par Kagawa et al. (2006, 2005) et Eglin et al. (2010) qui
ont montré quune partie des assimilats produits au début de la formation du bois final servait
encore a la formation de la fin du bois initial de ’'année en cours. En outre, durant la fin de la
période de végétation une majeure partie des assimilats produits ne sert plus a la formation du
bois final mais est stockée sous forme de réserves pour I'année suivante (Eglin et al., 2010;
Kagawa et al., 2006, 2005). De ce fait, avant le débourrement, le cerne se forme a partir des
réserves accumulées 'année précédente. Une fois le débourrement effectué, la formation du
cerne dépend des assimilats mais également de l'utilisation de réserves qui peuvent venir de
Pannée précédente et de 'année en cours.

Les variations saisonniéres du 8'3C des cernes d’arbres, interprétées physiologiquement en 3
grandes phases, semblent pouvoir étre en partie expliquées par certaines variations
climatiques. Il a ainsi été montré une relation entre le :3C intra-cerne et la valeur de C;/C, au
niveau des feuilles (Klein et al., 2005; Walcroft et al., 1997). Par exemple, Klein et al. (2005)
comparent, dans une étude sur le pin d’Alep, des valeurs de 5'3C mesurées avec des valeurs
reconstruites a partir du rapport C;/C, et montrent qu'une baisse de ce rapport tend a faire
baisser le 5'3C des cernes. En outre, Michelot et al. (2011) montrent une augmentation du §3C
des cernes en juillet pouvant étre reliée, entre autres, a un déficit hydrique et donc a une baisse
de la disponibilité en eau. Cette relation entre les variations saisonnieres de 5'3C des cernes et
la disponibilité en eau est également soulevée par de nombreuses études (Dodd et al., 2008; Li
et al.,, 2005; Soudant et al., 2016; Wilson and Grinsted, 1977). Ces travaux stipulent une
remontée des valeurs de 5'3C intra-cernes lors d'un fort déficit hydrique. Par exemple Dodd et
al. (2008) indiquent que le 83C intra-cerne semble étre influencé par les précipitations
mensuelles et donc la disponibilité en eau (Figure I-32). En outre, Helle et Schleser (2004)
attribuent la baisse plus rapide du 6'3C lors de la phase 2 de 'année 1958 par rapport a celle de
1957 a absence de stress hydrique, et donc a une bonne disponibilité en eau, durant les mois

de Juin et Juillet 1958 (Figure I-31b).
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Figure 1-32- Variations du §'3C intra-cerne comparées aux variations des précipitations mensuelles (Dodd et al., 2009).

Les interprétations climatiques fines des variations saisonnieres de 8:3C dans les cernes
semblent compliquées par les discriminations post-photosynthétiques faisant que a un instant
t, le 5:3C des cernes ne correspond pas exactement aux 63C des assimilats (Damesin and
Lelarge, 2003; Gessler et al., 2014; Maunoury et al., 2007). En outre, Eglin et al. (2010) et
Michelot et al. (2011) montrent que les variations fines du §:3C intra-cerne semblent étre aussi
bien la résultante des variations du 63C des assimilats que de celui du rapport d’utilisation
entre les assimilats et les réserves amidonnées. Il est, in fine, difficile de corréler
temporellement les variations radiales micrométriques du 6:3C des cernes d’arbre avec les
variations temporelles des parametres climatiques. Ainsi, il semble plus opportun de travailler
sur les différences pouvant exister entre le 5:3C global du bois initial et celui global du bois final,
qui sont deux étapes de la croissance radiale du cerne qui se distinguent temporellement par

le débourrement et la formation des assimilats photosynthétiques.

Les variations du 8'3C des cernes d’arbre, quand elles sont rapportées aux variations de
certains parametres climatiques peuvent conduire a des reconstructions paléo-
environnementales. Considérées a tres petite échelle, ces variations permettent d’accéder aux

variations saisonniéres des parameétres climatiques et notamment de la disponibilité en eau.

Page | 49



I1.3.) Les charbons de bois de feux domestiques retrouvés en
contexte archéologique

Les charbons sont issus de la carbonisation du bois. Ils sont difficilement dégradables
ce qui permet une bonne conservation dans le registre fossile, et conservent les caractéristiques

anatomiques des bois dont ils sont issus ce qui permet leur identification taxonomique.

I.3.1.) L’anthracologie

L’anthracologie est issu des travaux précurseurs de Salisbury et Jane (1940) et Godwin et
Tansley (1941) et s’applique a I’étude, au sens large, des environnements boisés passés, par la
caractérisation (taxonomie, nombre, taille, anatomie, chimie...) des charbons retrouvés en

contexte archéologique.

I.3.1.a.) L’anthracologie : introduction générale

L’anthracologie a pour matériel d’étude les charbons de bois retrouvés en contexte
archéologique. Un charbon de bois est un objet de taille micrométrique a centimétrique, issu
d’'une combustion incompléte du bois et principalement constitué de carbone (70 a 95%) sous
forme cristalline (Bird and Ascough, 2012). Cette structure cristalline confére aux charbons
une bonne résistance a la dégradation, ce qui leur permet d’étre préservés plusieurs milliers
d’années aprés leur dépot (Braadbaart and Poole, 2008). L’anthracologie s’intéresse a
Iensemble des usages du bois ainsi qu’aux végétations passées. L’anthracologie passe par
Panthraco-analyse qui consiste en la reconnaissance botanique des taxons a partir des
charbons de bois (Chabal, 1997). Cette reconnaissance est possible grace a deux conditions :
d’une part, 'anatomie du bois qui permet de d’identifier les essences le plus souvent jusqu'a

I'espéce, et, d’autre part, la conservation de cette anatomie apreés la carbonisation (Figure I-

33).

100 pm
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Figure 1-33- Coupe transversale de bois de différentes espéces et leur équivalent carbonisé.
a. Fraxinus fc, (Flikr image ; Chabal et al., 1999).
c. Pinus sylvestris L. (Gerrits, 2008 ; Henry et Théry-Parisot, 2014).

e. Quercus fc, (Flikr image ; photographie personnelle).
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La reconnaissance des taxons n’est qu'une premiere étape qui permet, par exemple dans le cas
de I’étude des charbons issus de foyers domestiques, d’appréhender la gestion des ressources
et des aires d’approvisionnement et, par conséquent, d’accéder a la composition des

boisements exploités (Salisbury et Jane, 1940 ; Godwin et Tansley, 1941).

Les charbons de bois

Ils constituent le produit de carbonisation incompléte du bois et sont de couleur
sombre. Par exemple, dans le cadre d’une carbonisation de morceaux de chéne, il a été montré
des modifications externes de I’échantillon ((Kwon et al., 2009) ; Figure 1-34) dont la couleur
passe du brun clair au noir lors de 'augmentation de la température de carbonisation,

accompagné d’un retrait du bois de plus en plus intense (Braadbaart and Poole, 2008; Kwon

et al., 2009).
250C 300C
350C 400°C
450°C 500°C

Figure |-34- Changement de couleur de blocs de chéne carbonisés sous atmospheére inerte a plusieurs températures (Kwon et
al., 2009).

L’identification des taxons

L’identification des taxons passe par I’étude, au microscope optique a réflexion, des
éléments anatomiques du bois selon les trois plans du bois : transversal, longitudinal radial et
longitudinal tangentiel (Figure I-5a). Cette étude est basée sur l'utilisation d’atlas xylologiques
et de collections de références de bois modernes carbonisés. Suivant I'essence et 1’état de
conservation du charbon, I'identification peut aller jusqu’a I'espéce. Pour d’autres essences,

notamment les chénes caducifoliés d’Europe tempérée il est impossible, uniquement sur la
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base de 'anatomie du bois, de différencier un charbon provenant d'un chéne pédonculé
Quercus robur, d'un chéne sessile Quercus petraea ou d’'un chéne pubescent Quercus
pubescens. De ce fait, ces especes sont regroupées au sein du taxon Quercus f.c (f.c = feuillage

caduc) (Cambini, 1967; Schweingruber, 1990).

Le prélevement

Avant toute interprétation, I'identification de la fonction du bois dont sont issus les
charbons (bois de chauffe, bois d’ceuvre, etc.) est primordiale et repose sur la caractérisation
du contexte archéologique et des objets qui leur sont associés (présence de forges, de fours, de
remblais avec fosse ou encore de dépots de charbons de bois disséminés dans les couches
d’occupation en présence de divers déchets d’origine domestique, Chabal et al., 1999 ; Figure
I-35). Les charbons peuvent constituer des dépdts primaires, c’est-a-dire étre en place suite a
Pactivité qui les a produits, ou des dépots secondaires c’est-a-dire déplacés, par exemple dans
un remblai de fosse servant de dépotoir. C’est seulement une fois la fonction du bois connue
que I'anthracologue peut interpréter les essences et leurs proportions.

CONTEXTE ARCHEOLOGIQUI

Exemple : contexte DOMESTIQUI Exemple : contexte d'INCENDIF el
(céramique, 0s) A, B, C, D, E,F, G (clous, rubéfactions, torchis,...) H. |
» Bois de feu domestique » Bois de constructior

Charbons dispersés A.B,C.D.} Concentrés E,.G Gros, en connection H i

Remblai av
2| . B Sédimentation

Figure 1-35- Schéma d’évaluation des différents dépdts possibles (Chabal et al., 1999).
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Il est également important de considérer la durée des dépots de maniére a éviter les
informations provenant potentiellement d’événements aléatoires, et ainsi distinguer un choix
délibéré dans les modes de gestion. De ce fait, il est nécessaire, autant que possible, de ne
considérer que les charbons de bois représentatifs d’'une certaine durée d’activité, d’au moins
quelques dizaines d’années (Chabal, 1991). Quatre principales possibilités de dép6t existent :
> Par exemple, d’apres Chabal et al. (1999), dans le cadre de dépdts de charbons
concentrés dans un ou plusieurs foyers, ils risquent de ne représenter qu'une « image » de la
derniere combustion, figée par la sédimentation, ne révélant qu'une a quelques essences
seulement.
> Inversement, les dépd6ts de charbons de bois dispersés dans les sols d’occupation, et
donc représentatifs de la durée d’occupation, permettent de prendre en compte une durée
d’activité plus importante (Chabal et al., 1999). Dans ce cadre, I’anthraco-analyse révele le plus
souvent un grand nombre d’essences. Ces dépdts sont donc représentatifs de 'ensemble des
boisements exploités et les listes de taxons peuvent étre interprétées en termes de composition
des boisements passés. Ils permettent, en outre, d’étudier des comportements de collecte
constants tels que le choix des biiches et I'aire d’approvisionnement en bois. Néanmoins, les
charbons dispersés nécessitent un important effort d’échantillonnage.
> Concernant les autres activités productrices de combustible, notamment artisanales,
comme la forge ou les fours a pain ou a poterie, les charbons y sont souvent retrouvés en dépots
concentrés (Chabal, 1997; Heinz, 1988).
> Enfin, un niveau stratigraphique de destruction suite a un incendie montre une image
aussi breve que celle d’'un dépét concentré mais renseigne sur I'architecture, le mobilier et

I’agencement intérieur des maisons (Chabal et al., 1999).

L’échantillonnage repose ainsi sur 3 critéres (Chabal et al., 1999) :
- lafonction du bois et la durée d’activité ;
- une datation précise des niveaux, avec des dépots les moins perturbés possibles ;

- un nombre suffisant de fragments de charbons.

Les charbons de bois dispersés dans les niveaux d’occupation, qui sont ceux pouvant servir a
des reconstructions paléo-environnementale et des modes de gestions sylvicole passés, sont
prélevés avec leurs sédiments. Les sédiments sont ensuite tamisés a une maille de 2 a 4 mm
avec de I'eau, au jet ou par flottation (séparés des charbons du sédiment par différence de

densité) afin de limiter la fragmentation, puis séchés a lair libre.
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Présentation des résultats

Les fragments de charbons de bois sont identifiés taxonomiquement puis comptés. On
obtient ainsi une liste de taxons et leur nombre d’apparition permettant le calcul de
distribution de fréquences, sous la forme de pourcentages au sein d'un spectre
anthracologique. La prise en compte des fragments selon la chrono-stratigraphie permet
d’établir des diagrammes anthracologiques (Figure 1-36).

Cette mise en forme des données permet de visualiser conjointement les proportions relatives
des taxons et leurs variations dans le temps (Chabal, 1997). Par exemple, sur le diagramme
anthracologique du site Neolithique de Chalain station 4 dans le Jura Figure I-36, la proportion
de chéne caducifolié diminue au cours du temps alors que celle du fréne augmente,
accompagnée de la présence de noisetier, cette dynamique étant interprétée comme une

ouverture du milieu (Dufraisse, 2002).
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Figure I-36- Diagramme anthracologique de Chalain 4 (Site Néolithique,
Jura France) (Dufraisse, 2002).
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Interprétations paléo-écologiques

Il est important de garder a I'esprit que la quantité de charbon retrouvée de telle ou telle
essence n’est pas nécessairement représentative de la quantité de bois de cette essence aussi
bien mise au feu que présente au sein du boisement (Théry-Parisot et al., 2010). En effet, lors
de la combustion, la perte par formation de cendres est importante et difficile a évaluer, on ne
peut donc pas remonter précisément a la quantité de telle ou telle essence.

Les spectres des fréquences peuvent néanmoins étre interprétés en termes de dynamique de
végétation et d’écologie des boisements (type de sol, hydrologie, structure des boisements et
relations entre essences et individu). L’anthracologie utilise pour ces interprétations I’auto-
écologie et la synécologie des especes actuelles qui servent de référentiel. Cependant, toute
variation relative entre différentes essences dans les spectres anthracologiques peut aussi étre
une conséquence d'un changement dans les modes de gestion. Par exemple, la variation
relative de fréquence entre certaines espéces peut indiquer des coupes de bois répétées pour le
Chéne vert et le Chéne blanc, ou bien des incendies pour 'augmentation des fréquences de

Cistes ou de Pins, ces espéeces étant favorisées par le feu (Chabal, 1994).

Les limites de I’anthracologie

- L’anthracologie ne permet pas d’estimer le taux de boisement (rapport entre espaces
boisés et espaces nus) ;
- L’anthracologie ne permet pas de rendre compte de I'étendue de la végétation ;
- L’anthracologie ne permet pas d’estimer les quantités absolues des différentes
essences ;
- L’anthraco-analyse a souvent été limitée a I'identification d’une liste d’essences et de
leurs proportions sans que le potentiel d’'information intégré dans les cernes du bois

(anatomie, croissance) ne soit exploité.

Depuis les années 1990, I’'anthracologie s’est enrichie de nouvelles méthodes empruntées aux
techniques de 'analyse d’image et aux méthodes de 'analyse quantitative ou morphométrie
(Dufraisse, 2002; Marguerie, 1992; Terral and Mengiial, 1999; Théry-Parisot, 2001). Dans
cette mouvance, de nouveaux axes méthodologiques se sont développés, notamment la
dendro-anthracologie (Deforce and Haneca, 2015; Dufraisse, 2006; Dufraisse et al., n.d.;

Heinz, 1983).
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I.3.1.b.) La dendro-anthracologie

La mesure ou la détermination, sur les charbons archéologiques, du rayon de courbure
des cernes, de la largeur des cernes ainsi que de la proportion de bois final dans le cerne ou
encore de la fréquence des vaisseaux avec thylles, permet d’avoir acces a des informations
concernant les pratiques de collecte du bois telle que le diameétre des buches ou bien encore les
paléo-environnements dans lesquels se sont développés les arbres.

- la détermination des rayons de courbure de cerne, initiée par D. Marguerie en 1992 a
permis, d’une part, une estimation du positionnement des charbons par rapport au centre de
lamoelle et, d’autre part, une estimation des diametres des bois brulés (Dufraisse, 2008, 2006,
2002; Dufraisse and Garcia-Martinez, 2011; Martinez and Dufraisse, 2012; Paradis-
Grenouillet et al., 2009; Théry-Parisot et al., 2011). Par exemple, Dufraisse (2002) présente
une étude détaillée des diametres des biiches utilisées sur le site de Chalain 4 (dans le Jura,
France) et montre, entre autres, que le diameétre des bliches peut varier aussi bien dans le
temps qu’en fonction de I'essence récoltée avec des diametres de chéne exploité en constante
augmentation au cours du temps et pouvant aller jusqu’a 25 a 30 cm.

- La mesure des largeurs de cerne sur les charbons archéologiques et leur interprétation
en termes de paléoclimat sont soumises a plusieurs précautions. Tout d’abord, le faible nombre
de cernes mesurables par charbons (tres souvent < 10) implique de fortes restrictions dans les
interprétations des relations pouvant étre établies entre des parameétres climatiques et les
chronologies de croissance. En effet, il est difficile, voire impossible, d’effectuer des
synchronisations entre les séries de cernes de croissance. Néanmoins la mesure des largeurs
de cerne peut apporter certaines informations. Par exemple, Dufraisse, (2002) montre a partir
de la mesure des largeurs de cernes des charbons de chéne de Chalain 4 qu’a la base de la
sédimentation, le couvert forestier était probablement fermé et treés compétitif avec des cernes
de croissances réduits. En outre, Deforce et Haneca (2015) ont révélé, dans le cadre particulier
de charbons de sections transversale de bois completes et a partir de la mesure des largeurs de
cernes, que certains arbres ont subi une coupe en taillis.

- La mesure de la proportion de bois final dans le cerne peut également apporter
certaines informations. Par exemple, les pratiques de taille semblent impacter les proportions
de bois final et/ou de bois initial des cernes d’arbre et cette influence pourraient permettre de
retracer ces pratiques a partir des charbons archéologiques (Bernard et al., 2006; Girardclos
et al., 2017).

L’étude des thylles, qui sont conservées lors de la carbonisation, permet par exemple d’estimer
la proportion de charbon provenant de I'aubier ou du duramen chez le Chéne (Dufraisse et al.,

2017).

Page | 56



I.3.1.c.) L'utilisation du 5'3C des charbons archéologiques

L’étude du 8'3C des charbons archéologiques s’inscrit dans la continuité de I'utilisation
de ce proxy sur les cernes d’arbre a des fins de reconstructions paléo-environnementales. En
effet, ces reconstructions sont soumises, dans leur étendue dans le temps, a la longueur des
chronologies de cernes disponibles. Cependant, si les arbres peuvent avoir une longévité
importante, elle dépasse rarement le millier d’années. De ce fait, pour remonter plus loin dans
le passé, I'utilisation de bois fossiles et/ou de charbons archéologiques est apparue comme
pertinente.

Les études pionniéres de February (1990) puis February et Van der Merwe (1992) et Vernet et
al. (1996) ont permis de proposer I'utilisation du 63C des charbons archéologiques a des fins
de reconstructions paléo-environnementales et notamment des paléo-précipitations.

Néanmoins, il a été montré, entre autres, par Turney et al. (2006) lors d’expériences, que la
carbonisation du bois influence sa composition isotopique. Ceci n’empéche cependant pas
l'utilisation du 8'3C des charbons archéologiques. En effet, basé sur le fait que la carbonisation
et la diagénése n’entrainent pas de modifications significatives du 5'3C des charbons, ou que
ces modifications ne sont pas limitantes pour les problématiques soulevées (Ascough et al.,
2008), plusieurs études paléo-environnementales ont été réalisées (Aguilera et al., 2009;
Caracuta et al., 2016; Hall et al., 2008; Masi et al., 2013). Par exemple, Aguilera et al. (2009)
reconstituent une carte des paléo-précipitations au Néolithique (3000 av. J.-C.) et de leurs
variations dans le nord de 'Espagne a partir du 5:3C de charbons archéologiques issus de foyers

domestiques (Figure I-37).
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Figure 1-37- Carte de reconstructiond es précipiatations dans le nord de
I’Espagne au Néolithique (Aguilera et al., 2009).
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Néanmoins, comme montré, entre autres, par Turney et al. (2006) la carbonisation affecte le
313C du bois avec des modifications supérieurs a 1%o et plus généralement sa composition

chimique, une attention particuliere doit donc y étre apportée.

| 1.3.2.) Effet de la carbonisation sur le bois et son §13C

La carbonisation n’est pas neutre sur la composition chimique du bois et provoque une

modification de son 3'3C, cette modification semble cependant étre trés variable.

I1.3.2.a.) Effets physico-chimiques

La carbonisation correspond a une transformation chimique, sous l'effet de la chaleur,
accompagnée d'un dégagement gazeux et dune importante perte de masse (70 a 80%)
(Braadbaart and Poole, 2008). En fonction de la présence d’oxygene, la carbonisation
comprend deux phases qui interviennent toutes deux dans le cadre de charbons provenant de
foyers domestiques :

- Lapyrolyse, sans O,, correspond a la production de produits solides, liquides ou gazeux
suite a la transformation d’un échantillon soumis a une augmentation de température dans
une atmosphere inerte et donc ne dégageant pas de flammes.

- La combustion, avec O., correspond a une réaction d’oxydation accompagnée de
flammes et aboutissant, suivant son degré d’avancement, a du charbon et a des cendres. Les
cendres sont constituées d’'une partie des minéraux stockés par la plante au cours de sa
croissance, et qui ne sont pas transformés en gaz au cours de la combustion (calcium, silice,
phosphore, potassium ; Humphries, (1956)).

La production d’un charbon, que ce soit en pyrolyse ou en combustion, et ses différentes étapes,
sont nommés en Anglais « charrification » ou « charring effect » ou « char formation ».
Une carbonisation peut étre caractérisée selon deux approches :

- Tétude des modifications externes, visibles, que subit ’échantillon et qui ont été
détaillées partie 1.3.1a.

- Tétude des modifications internes, chimiques, que subit 'échantillon qui sera présentée
ci-apres.

Une carbonisation entraine une succession de modifications de la structure chimique par
rupture de liaisons chimiques suite a I’apport d’énergie thermique. Ces ruptures concernent de
prime abord les liaisons les plus faibles, c’est a dire celles impliquant les atomes d’hydrogene,
d’oxygene et d’azote qui sont alors évacués dans les gaz chauds issus de la carbonisation (Bird
and Ascough, 2012). Lors de la carbonisation, on assiste a la formation progressive de cycles
aromatiques dans la matiere organique résiduelle (Knicker, 2007) et cette aromaticité

augmente avec la température de carbonisation (Ascough et al., 2008; Wiedemeier et al.,
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2015). Les cycles aromatiques formés s’ordonnent progressivement en feuillets qui
s’agrandissent et se superposent (Rouzaud et al., 2015). Cette structuration de plus en plus
ordonnée des cycles aromatiques confere une cristallinité de plus en plus importante au
charbon (Bird and Ascough, 2012). Cependant, cette cristallinité des charbons n’atteint jamais
le stade du graphite, qui nécessite I'intervention de la pression et il s’agit de « graphitisation »
(Delarue et al., 2016; Oberlin, 1984).

Les changements internes suivent une cascade d’étapes correspondant aux différents paliers
de dégradation thermique des constituants du bois (Braadbaart and Poole, 2008; Dorez et al.,
2014; Rousset et al., 2006). De facon simplifiée il est possible de découper ces étapes en 4
principaux paliers en fonction de la température (Braadbaart and Poole, 2008; Chabal et al.,
1999; Rousset et al., 2006; Scott, 2010), Figure I-39 :

1) Entre 100 et 220°C, la déshydratation est majoritaire. Ce palier de température se situe a
170°C en conditions de combustion.

2) A partir de 220°C et jusqua 280°C, la majorité des hémicelluloses sont dégradées
thermiquement en de multiples composés (méthanol, méthane, furfural et anhydrosucre). La
cellulose forme de ’anhydrocellulose par déshydratation. Ces modifications s’accompagnent
d’'une augmentation significative de la teneur en carbone des échantillons qui atteint 60% de
carbone en pyrolyse. En combustion, on retrouve ce palier de dégradation entre 170 et 280°C,
il s’agit de la torréfaction. Si la carbonisation s’arréte a la fin de cette phase, le bois prend un
couleur brun foncé, entre le bois et le charbon.

3) Au-dessus de 280°C, I'anhydrocellulose est dégradée thermiquement avec, a partir de
340°C, une disparition des polysaccharides constitutifs de la cellulose dont une partie des
chaines carbonées se restructurent progressivement en cycles aromatiques. La quantité de
carbone continue d’augmenter significativement avec des teneurs atteignant 70%. La
dégradation plus tardive de la lignine par rapport a la cellulose et aux hémicellulose semble
provenir de son caractére aromatique (Greil et al., 1998). Par exemple, Gani et Naruse (2007)
ont montré que la cellulose se dégrade beaucoup plus rapidement et a plus faible température

que la lignine (Figure I-38).
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En combustion, a partir de 280°C, I'inflammation des gaz dégagés (CO., H,O, NOx ...) se
produit (ignition), accompagnée également de la dégradation de la cellulose, ainsi quune
augmentation de aromaticité du produit carboné. Lors d'une combustion, la carbonisation
n’est pas homogene et, a partir de 280°C, des zones micrométriques de ’échantillon basculent
en pyrolyse par manque d’O..

4) A partir de 400°C, les lignines commencent a se dégrader (Rousset et al., 2006) et forment
entre autres des hydrocarbones aromatiques. Certaines unités de bases de la lignine telles que
des unités guaiacyl et syringil sont également libérées (Brebu and Vasile, 2010). Cependant,
Braadbaart et Poole (2008) indiquent la présence de produits de dégradation de la lignine des
310°C lors d’expériences faites sur le chéne (Quercus robur). A la fin de cette phase, il n’y a
presquuniquement la présence de cycles aromatiques (Shafizadeh and Sekiguchi, 1984) et le
taux de carbone augmente pour atteindre, vers 600°C, un plateau a 90-95%. Tous les composés
du bois sont presque intégralement dégradés. En combustion, c’est pendant cette phase, a
partir de 500°C, que se produit la calcination, c’est-a-dire la production de charbon si 'O, n’est
plus disponible et que la réaction s’arréte.

A la fin du processus, la pyrolyse conduit a la formation d’'un charbon qui est presque
exclusivement composé de carbone, et la combustion, si elle est totale, conduit a des cendres.

Températures Hémicelluloses Cellulose Lignines C
<1% <1% <10% > 90%

Charbons 650°C

de bois

Z

Pyrolyse a

400°C Petite échelle
au sein de la
combustion
280°C Ignition
Torréfaction
220°C

Déshydratation

GAZ

-
265% 41,6%  20,8% 45%

Figure I-39- Modifications du bois au cours de la carbonisation. Les quantités sont données en
rapport a la matiere organique totale chez le chéne Quercus f.c. (Franck Baton)

Toutefois, lors d’'une carbonisation en régime de combustion en foyer ouvert, I’hétérogénéité
du foyer implique plusieurs régimes :
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- L’existence de pyrolyses locales sur certaines des parties du foyer dépourvues
d’oxygene.

- Lexistence de «smoldering » correspondant a la formation de braises suite a la
disparition des flammes a certains endroits ou 'oxygene est alors directement en contact avec
le charbon incandescent. Ce phénomeéne conduit a la production de cendres et de charbons
(Ohlemiller, 1986; Shafizadeh and Sekiguchi, 1984) et est utilisé dans les forges pour atteindre
de tres hautes températures.

Il n’a cependant pas été démontré que ces différents sous-régimes d’'une combustion en foyer
ouvert pouvaient avoir un impact sur 'organisation des paliers de dégradation des constituants
du bois.

Les charbons archéologiques sont caractérisés par des teneurs en carbone comprises
entre 55 et 90%. Or, la teneur en carbone d'un échantillon augmente avec la température de
carbonisation. De ce fait, I'utilisation de la teneur en carbone des charbons archéologiques a
été utilisée par certains auteurs pour estimer leur température de carbonisation (Aguilera et
al., 2009). Cependant, cela ne peut se faire que pour des températures inférieures a 600°C,
températures auxquelles le taux de carbone atteint un plateau, alors que d’apres Théry-Parisot
et al. (2008), les températures maximales atteintes lors de carbonisations expérimentales en
foyer ouvert, et donc dans des conditions vraisemblablement similaires a celles régnant dans
les foyers domestiques, sont comprises entre 780 et 910°C. En outre, Théry-Parisot et al.
(2008) avaient placés 12 thermocouples au sein des foyers expérimentaux dont aucun n’a
enregistré les mémes températures, indiquant par la une grande variabilité des conditions de

carbonisation au sein d’un foyer.

I.3.2.b.) Effet du feu sur le 5:3C du bois

Plusieurs études ont porté sur les variations du 83C des plantes ou de certains de leurs
organes (graine, bois, feuilles) suite a leur carbonisation (Ballentine et al., 1998; Bird and
Ascough, 2012; Czimczik et al., 2002; Ferrio et al., 2006; Hall et al., 2008; Leavitt et al., 1982;
Pyle et al., 2015; Turekian et al., 1998; Turney et al., 2006). Il ressort que la carbonisation
influence le 3C du bois de facon non négligeable. La modification du 5:3C des plantes au cours
de la carbonisation refléte la différence de dégradation thermique entre les lignines et la
cellulose (Czimczik et al., 2002; Turney et al., 2006). La cellulose se dégrade a plus faible
température et plus rapidement que les lignines. Or, les lignines ont un 5'3C plus faible que la
cellulose. Par conséquent, le 33C du bois tend vers celle des lignines lors de la carbonisation
et, de ce fait, présente un 33C qui diminue. En outre, il est possible que des fractionnements

isotopiques aient lieu durant la carbonisation de par le fait que les liaisons 2C-2C sont plus

Page | 61



faibles que les liaisons 3C-13C et auront donc tendance a étre détruites préférentiellement lors

de la carbonisation (Turney et al., 2006).

Cependant, 'ensemble des études montrent des résultats divers et parfois contradictoires,

principalement dus a des conditions expérimentales variées (Bird and Ascough, 2012). En
effet, les températures utilisées, le régime de carbonisation (pyrolyse ou combustion), I'espece
et le climat ainsi que la forme des échantillons étudiés sont autant de facteurs pouvant
influencer I'impact de la carbonisation sur le 83C des plantes (Ascough et al., 2008; Bird and

Ascough, 2012).

Afin de rendre compte au mieux de cette variabilité un tableau récapitulatif des différentes

études est proposé avec l'effet de la carbonisation sur le §:3C exprimé sous la forme du
Acarbonisation = 8'3C avant carbonisation — 83C apres carbonisation (Tableau 1.3-1 et figure I-40

Complétées d’apres (Delorme, 2014)).
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Figure I-40- Synthése non exhaustive de la littérature sur le Acarbonisation.

Par exemple, Leavitt et al. (1982) ainsi que Turney et al. (2006) montrent une diminution du
dBC au cours de la carbonisation pouvant atteindre entre -1,5%o0 et -2,5%o0 pour des
carbonisations en pyrolyse. Leavitt et al. (1982) mesurent le 5'3C d’orangers et de genévrier

avant et apres carbonisation en combustion et ne trouvent aucune différence dans le cas de

Poranger alors qu’il y a une diminution de -0,3%o0 dans le cas du genévrier. Dans un essai
similaire d’expérimentation de carbonisation en combustion simulant les conditions d’un feu
naturel, Turney et al. (2006) rapportent une diminution de -0,4%o pour du chéne. Turekian et

al. (1998) indiquent au contraire que, pour les plantes en Cs, la carbonisation en pyrolyse ou

en combustion n’implique pas de fractionnement alors que celle des C, implique une

augmentation d’environ 3%e.. Ces résultats ont été remis en cause par Ballentine et al. (1998)
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pour qui la combustion de plantes en C, entraine une diminution du §3C allant jusqu’a -6%o
alors que celle des plantes en C; entraine une augmentation allant jusqu’a 7%o.

La température a également un effet sur le 53C du bois. Par exemple, Turney et al. (2006) et
Ferrio et al. (2006) montrent qu'une augmentation de la température de carbonisation
provoque une baisse graduelle du §:3C allant jusqu’a 1,5%o chez le chéne et semblant tendre
vers un plateau au-dela de 600°C (Figure I-41). Cette baisse du 83C s’accompagne d’une

augmentation de la teneur en carbone des échantillons de 45% a 85%.
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Figure I-41- Variation du 5'3C et du %C lors de carbonisation sans oxygene a différente températures.
a) (Données mises en forme a partir de Turney et al., 2006).
b) (Ferrio et al., 2006).

L’effet du feu sur le 53C semble donc tres variable aussi bien du fait de la température que des
conditions de carbonisation. En outre, I'ensemble de ces études n’a pas été réalisé dans des
conditions proches de celles régnant dans les foyers domestiques oxygénés. Il nous a donc
sembler, afin de mieux contraindre l'utilisation du &3C des charbons archéologiques,
nécessaire d’étudier les effets de la carbonisation dans des conditions les plus proches possibles

de celles des foyers domestiques, tout en conservant le maximum de reproductibilité possible.

L’étude des charbons de bois archéologiques, moyennant une méthodologie
d’échantillonnage rigoureuse, accompagnée d’un traitement des données approprié, permet de
reconstituer la composition et les changements des boisements passés, interprétable en termes
de pratiques forestiéres et de changements climatiques. Couplé a la dendro-anthracologie et a
I’étude des isotopes stables, 'anthraco-analyse peut potentiellement permettre de reconstituer

les signaux anthropiques et climatiques.
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Tableau I-1- Synthése non exhaustive de la littérature sur 1’impact de la carbonisation sur le 8*3C du bois.

;. .rs Effet surla Effet surla
Régime de Conditions de Effets sur le
Auteurs Essence P e oo 13 teneur en masse de
carbonisation carbonisation dtC e .
carbone I’échantillon
Leavitt et al., 1982 Juniperus | Echantillons broyés et Températures : de Diminution de | Augmentation | Perte de masse
monosperma | carbonisés en pyrolyse | 200 a 700°C. Durée 2,5%o0 du taux de
Abies 35min carbone
concolor d’environ 20%
Echantillons briilés Pas d’effet
dans un feu de significatif
cheminée
John et Chaloner., 1991 Pinus Echantillons broyés et | Température : 180 a | Diminution de
sylvestris | carbonisés en pyrolyse | 600°C. Durée entre 0,8%o
20 et 55min
Pinus
Crimezik et al.. 2002 sylvestris Echantillons broyés et | Températures entre Diminution Augmentation | Perte entre 7%
v Betula carbonisés en pyrolyse 60 et 1000°C d’environ 1%o de 32% et 84%
pendula
Pisum Echantillons Temperaturesoentre Diminution de | Augmentation
Poole et al., 2002 sativum carbonisés en pyrolyse 130 et 700°C. 1,2% de 40%
PYToty Durée 1h =70 4076
. N Températures entre
. Prniis . Carbonlsatlon.de 300 et 500°C Diminution de | Augmentation
Ferrio et al., 2006 alepensis morceaux de bois en . o , O . o
Durée entre 25 et 1,5%0 d’environ 40%
pyrolyse .
35min
Températures entre
Eucaluptus Echantillons broyés et 200 et 800°C Diminution de | Augmentation
Syp carbonisés en pyrolyse Durée entre 30 1,5%o0 d’environ 30%
QueIr)'cus et 240 min
Turney et al., 2006
robur . .
. Echantillons broyés et .
Pinus . Température de o
. carbonisé en o Diminution de
radiada 350°C

combustion

0,4%o0
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, . rs Effet sur la Effet surla
Auteurs Essence Régime de Conditions de Effets sur le teneur en masse de
carbonisation carbonisation s8¢ » .
carbone I’échantillon
Disque de bois Température 450°C | Diminution de
carbonisé en pyrolyse Durée 2 h -1,4%o0
Disque de bois Diminution de
Hall et al., 2008 Podocarpus que de Durée entre 5 et -1,2%o0
carbonisé en . . .
. 15min suivant la taille
combustion dans un sz .
f de I’échantillon
oyer ouvert
Augmentation
d’environ 25%
Malus avant une
ZomeSt'I - Températures entre Pas de diminution de
rosopis Echantillons broyés et P A s quelques % pour | Perte de masse
Pyle et al., 2015 glandulosa - 250 et 600°C. différences <o
: carbonisés en pyrolyse . . R les plantes de 50 2 60%
Xanthium Duréedei1ash significatives i .
strumarium 1gNEUSES mais
Zea mays plus importante
pour les
herbacées
Morceau de bois Température de . o, . ., | Perte de masse
Mc Parland et al., 2007 | Quercus sp carbonisé en pyrolyse 300°C 4 1100°C Non déterminé | Non déterminé de plus de 80%
Ballentine et al., 1998 Ce.n.chrus Echantillons Température entre
ciliarus carbonisés en 150°C et 550°C. Durée | Diminution
A”btephora combustion. 1h des acides gras
ggc(flfgi?ﬁ Analyse du §3C des entre 2%o et
officinarum acides gras présents 6%o pour les
Eucalypius S'p dans les gaz issus de la plantes en C,.

combustion.

Augmentation
entre
2%o et 7%o
pour les
plantes en Cs.
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Régime de Conditions de Effets sur le Effet sur la Effet surla
Auteurs Essence s oge s e 13 teneur en masse de
carbonisation carbonisation d1C b .
carbone I’échantillon
Herbacées en | Broyés et carbonisés Températures entre | Augmentation
C, en combustion sous 550 et 600°C. Durée de 3%o (C,).
. Eucalyptus une flamme. 2h Pas d’effet (C,)
Turekian et al., 1998 sp- (Cs) Broyés et carbonisés Température de Augmentation
en combustion sur des 200°C de 3%o (C,).
braises. Pas d’effet (C;)
Herbacées en | Combustion sous une Augmentation | Diminution de
CietCy flamme entre 1 et 30% a cause
) s
Beuning et Scott., 2002 1,6%o d'une grande
proportion de
cendre
Morceaux de bois .
A Températures entre ) .
carbonisés en 50 et 860°C Pas d’effet Augmentation
Aucaluptus combustion sur des ﬁmMeﬂl' significatif de 14%
Krull et al., 2003 Sp braises dans un four
Acacia Carbon'lsatlon en Pas d’effet Variations
combustion dans un Tonificatif .
foyer ouvert significati 1mportantes
Pinus Température entre
sy.lvestrzs Echar_1t1/1 lon broyé et 300 et 600°C. Diminution Augmentation | Perte de masse
Ascough et al., 2008 Rhizophora | carbonisé dans un four . entre 0,8 et Jenvi o Jenvi o
apiculata avec 2% 4’0, Durée entre 60 et 1.6%0 environ 35% environ 80%
120 min ’
fe . Diminution .
. Litiere de Combustion en Températures entre o Augmentation
Alexis et al., 2010 forét incendie naturel 370 et 760°C entrelc())/,6/oo et d’environ 30%
00
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| Conclusion

Au sein de ce premier chapitre vous a été présenté un état succinct des connaissances
sur les variations de croissance et du 8:3C des végétaux en C; en lien avec celles du climat.
L'utilisation des charbons issus de foyers domestiques retrouvés en contexte archéologique
ainsi que l'utilisation de leur 8:3C apparaissent comme des outils prometteurs dans ’étude des
variations environnementales, climatiques et de gestion du couvert forestier par les sociétés

passées.
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Chapitrell. Matériels et
méthodes
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| Introduction

Ce chapitre vise a permettre aux lecteurs de prendre connaissance des différentes
expériences réalisées et des différentes méthodes employées. Pour ce faire, il s’articule autour
de trois principales parties. Dans la premiere partie sont présentés I’arbre et le systéme de
carbonisation utilisés pour effectuer les comparaisons entre le 5:3C du bois avant et apres sa
carbonisation, dans des conditions les plus proches possibles d'un foyer domestique. Dans la
deuxieme partie sont présentées, les caractéristiques du site archéologique et celles des
charbons échantillonnés, afin de tester l'utilisation du 83C a 1’échelle interannuelle et
saisonniere pour des reconstructions climatiques. Dans la troisieme, I’ensemble des méthodes

utilisées au cours des différents travaux est exposé.
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I1.1.) Référentiel actuel et carbonisation expérimentale

Les études du 83C avant et apres carbonisation ont été menées en utilisant du bois de
chéne (qui est un arbre dominant et une essence fréquente dans le registre anthracologique) et
un insert instrumenté, permettant de se rapprocher au mieux des conditions régnant dans un

foyer domestique tout en conservant une certaine reproductibilité.

I1.1.1.) Référentiel actuel : site d’étude

Les carbonisations ont été menées sur des rondelles de bois découpées dans un chéne

(Quercus petraea) d’une soixantaine d’années provenant du Centre-Ouest de la France.

II.1.1.a) Situation climatique

Le site d’échantillonnage est situé dans la commune de Saint Pierre de Maillé (86260
Vienne) au niveau du lieu-dit des Cagouilleres, 20 km a I’Est de Poitiers. Il ne dispose pas de
station météorologique, c’est donc celle de Poitiers (station 86027001) qui a été utilisée pour
les données climatiques.

Le site de prélevement est caractérisé par un climat océanique dégradé a océanique avec
une moyenne des précipitations annuelles de 685 mm, des températures moyennes annuelles
de 11,4°C, une humidité moyenne annuelle de 79,2 % et enfin un ensoleillement moyen par
mois de 9693 min (Figure I1-42).
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Figure 11-42- Diagramme précipitations/humidité moyenne, moyennées sur les soixante dernieres années. b) Diagramme
ensoleillement/températures moyennes, moyennées sur les soixante derniéres années.
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Ces variables climatiques sont pas indépendantes les unes des autres (Figure II-43). Lors de
leur utilisation pour les reconstructions climatiques a partir des largeurs de cerne et du 53C il
donc fallu utiliser des corrélations partielles pour l'ensoleillement, les températures et

I’humidité relative.
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Figure I1-43- Matrice de nuages de points représentant les liens entre les différentes variables climatiques prises en compte.
L’étoile noire signifie que les deux variables sont significativement corrélées (a=5%).

I1.1.1.b) L’arbre de référence

La parcelle échantillonnée est un ancien taillis en voie de conversion vers une futaie
suite a son abandon il y a une soixantaine d’années. Sur cette parcelle, 4 chénes dominants
(Quercus petraea), nommeés A, B, C, D, ont été abattus en janvier 2009 (figure I11-44b). Ils ont
ensuite été découpés en biiches puis stockés sur place, sous abri, pendant 2 ans, pour enfin étre
ramenés au laboratoire et étre utilisés au besoin sans séchage artificiel. Certaines des biiches

ont servi aux carbonisations expérimentales.

Figure l1-44- a) Situation des Cagouilléres en France. b) L’arbre C avant son abattage. Page | 72



Dans une des biiches, une rondelle R a été découpée de facon a ce qu’elle se situe a 1,30
m de hauteur par rapport au sol, hauteur standard en dendrochronologie. La rondelle R de
Parbre C ne présentait pas de bois de tension. Cette rondelle mesure 14 cm de diametre, 1,5 cm
d’épaisseur et présente 61 cernes datés de 1948 a 2008. Une rondelle miroir M, de méme
épaisseur, a été découpée juste en dessous.

Ces deux rondelles ont ensuite été découpées en plusieurs secteurs (B1, B2, B3, B4, B5
pour la rondelle R et A, A2, A3 pour la rondelle M) a 'aide d’une scie a ruban qui évite une
chauffe importante de I'échantillon. Ces secteurs ont été par la suite utilisés afin d’effectuer des

prélevements cerne a cerne et des analyses 6'3C avant et apres carbonisation (Figure 11-45)

B2

Figure 11-45- Rondelle d’étude R découpée en 5 secteurs

| I1.1.2.) Référentiel actuel : Les carbonisations

I1.1.2.a) Un insert instrumenté

Deux carbonisations ont été réalisées : une en 2014 (Delorme, 2014), la seconde en
2015, toutes deux au CSTB (Centre Scientifique et Technique du Batiment) a Champs-sur-
Marne (Marne la vallée).

Ces carbonisations ont été réalisées dans un insert fermé instrumenté dont I'arrivée
d’air est controlée. Cet insert a pour dimensions h-450 x I-750 x p-350 mm. Le foyer est
alimenté en air par un conduit de 100 mm de diameétre muni d’'un diaphragme (Figure 11-46).
Un piquage en amont et en aval du diaphragme relié a un micro-manometre permet de
mesurer les variations de pression (AP en Pa) pour le calcul du débit volumique de T'air de

combustion (Qvt en L/s). Les fumées sont extraites par une cheminée de 300 mm de diametre.
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Cheminée

Prélevements des gaz de
combustion pour leur
analvse.

Insert

Dispositif
d’alimentation
en air du foyer

Figure I1-46- Systeme de carbonisation expérimental installé au CSTB.

Dans cet insert, deux thermocouples ont été placés dans les angles supérieurs droit et
gauche afin de suivre en continu la température de l'air du foyer. D’autres thermocouples ont
été disposés au sein du foyer contre les échantillons afin de pouvoir suivre précisément les
variations de températures tout au long de la carbonisation (Figure II-47). En outre, un
prélévement des gaz est effectué au niveau de la cheminée, 400 mm apres la sortie de I'insert

afin de suivre les variations des teneurs en O, CO. et CO du foyer.

Thermocouple TC30
pour le suivi des
températures du

foyer.
Thermocouple TC20
pour le suivi des Thgrmocouples
températures du inseres dans le foyer
foyer. et pres des
échantillons

Figure 11-47- Organisation interne de I’insert lors de la deuxieéme carbonisation.

Différentes parties de la rondelle R ont été utilisées durant les deux carbonisations. Les

buches utilisées pour les alimenter proviennent également toutes de ’arbre C. L’organisation
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des deux carbonisations (nommées respectivement n°1 et n°2) est synthétisée Figure 11-48, II-

49 et tableau I1-2 : Partie B4 carbonisée lors de

la deuxiéme carbonisation

Partie non carbo-
nisée et non pré-

Partie B1 car- 5
levée

bonisée lors
de la premiéere
carbonisation

Partie B3
carbonisée
lorsde la
deuxieme
carbonisation.

Partie B2 carbonisée lors de la
deuxiéme carbonisation
partie prélevée
—  1em  ——cerneacerne
avant carbonisation

partie prélevée cerne a
cerne apreés carbonisation

Figure 11-48- Utilisation des différents secteurs de la rondelle R

Forme du Mise en place | Durée des Températures | Thermocouples
foyer des carbonisations
échantillons
Carbonisation | Biiches Pendant le 10 min 570 a 680°C Foyer et
n°1 horizontales feu externe
échantillon
Carbonisation | Biiches en Avant 19 min 600 a 800°C Foyer, externe
n°2 pyramide lallumage et interne
échantillon

Tableau II-2- Tableau récapitulatif des deux carbonisations.

I1.1.2.b) Premiére carbonisation

La premiére carbonisation a été effectuée en prenant comme échantillons B1 de la
rondelle R, et A, A2 et A3 de la rondelle M qui ont été carbonisés simultanément. Ces
échantillons étaient placés individuellement dans des sacs grillagés en aluminium, d’'une maille
de 5 mm, pour permettre leur récupération apres carbonisation (Figure II-49b). Lors de cette
carbonisation, les biiches provenaient du méme arbre, avaient un diametre d’environ 10 cm et

étaient disposées horizontalement (Figure I11-49a).

b)

Figure 11-49- a) disposition des blches de la premiére carbonisation. b) échantillon dans le sac
grillagé.
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Durant cette carbonisation, les échantillons ont été placés dans le foyer 20 min apres son
allumage. Cette carbonisation a permis d’obtenir deux principaux morceaux de bois
carbonisés :

- Déchantillon B1 (Figure I1I-50), qui a été intégralement transformé en charbon. Celui-ci

a été échantillonné cerne a cerne avant et apres carbonisation ;

- ’échantillon A, qui n’a été que partiellement carbonisé. Cet échantillon a servi a étudier
les micro-variations spatiales de carbonisation.
Les températures de carbonisation ont été enregistrées grace a la mise en place de
thermocouples contre chaque échantillon. L’extinction des échantillons a été faite par

étouffement dans du papier d’aluminium apres les avoir retirés du foyer.

o =

Figure 11-50- a) Echantillon P prélevé cerne a cerne avant carbonisation (sillon a droite). b) Echantillon P apres carbonisation.

Lors de cette premiere carbonisation les deux thermocouples enregistrant les
températures du foyer ont indiqué des températures maximales de 650 a 780°C et celle des

fumées a atteint 530°C (Figure II-51).

Température fumée
900 TC n® 20 (température du foyer)
800 7 ——— TC n° 30 (température du foyer)
700 1 l/ \L
600
500 1

Température en °C
N w
o o
o o

=
o
o

o

0 10 20 30 40 50 60 70
Temps en minutes

Figure I1-51- Températures du foyer et des fumées lors de la premiére carbonisation.
Les fleches désignent la mise en place puis I’extraction des échantillons
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Le pourcentage de dioxygene (02), de monoxyde de carbone (CO), et de CO2, ainsi que
le débit d’arrivée d’air ont été mesurés en continu durant 'expérience (Figure II-52). Dans la
Figure II-52ab, une diminution de la teneur en O., une augmentation de la teneur en CO. et
une augmentation du débit d’arrivée d’air sont observés dans les 20 premieres minutes. Ceci
traduit la mise en place de la carbonisation avec I'utilisation de I'O. comme comburant
provenant de l'air extérieur et le dégagement du CO, provenant de la dégradation thermique
des constituants du bois. Les variations brutales de ces teneurs entre 20 et 30 minutes
correspondent aux différentes phases d’ouvertures et fermetures de la porte de l'insert pour
mettre en place les échantillons puis les retirer. En outre, la présence de CO indique le caractere

incomplet de la carbonisation, nécessaire a la formation de charbon (Braadbaart and Poole,

2008).
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Figure 11-52- Carbonisation n°1 a) Taux d’02, CO2 et CO émis. b) Débit d’arrivée d’air. Les fléches indiquent I’ introduction
puis le retrait des échantillons.

Apres carbonisation, les échantillons B1 et A ont été prélevés. Les températures de
carbonisation de ces deux échantillons ont été enregistrées par un thermocouple individuel en
continu (Figure II-53). Les températures des deux échantillons augmentent rapidement apres
leur introduction et de maniére analogue. Les températures maximales atteintes par les

échantillons sont de 683°C pour I’échantillon B1 et de 572°C pour I’échantillon A.

800 1
E —_— R1 (Retrait 2 25 min 15 s)

700 A

] A (Retrait a 22 min 50 s)

600 1
500
400 1
300

200 1

Température en °C

100 1

O:fw"‘i“““““““““““
0 10 20 30 40 50 60

Temps en minutes

Figure 11-53- Variations des températures de carbonisation des échantillons B1 et A

Page | 77



I1.1.2.c) Deuxiéme carbonisation

Une deuxieme carbonisation a eu lieu courant juillet 2015 afin de tester la variabilité
des résultats entre différentes carbonisations. Elle présente ainsi quelques différences par
rapport a la premiere (Tableau II-2.). Les échantillons sélectionnés sont tous issus de la
rondelle R (B2, B3, B4) et ont été placés dans le foyer avant le démarrage de la carbonisation.
Le foyer est organisé en pyramide avec des bliches de 5 cm de diameétre et une disposition des

échantillons étudiés pour avoir des carbonisations les plus diverses possibles avec B3 et B4

situé aux 2 bords du foyer et B2 au centre vers le fond (figure II-54).

=

e la carbonisation n°2.

.
<4

4 55N 23 =
Figure I1-54- Organisation du foyer d

Chaque échantillon a été muni de deux thermocouples, interne et externe permettant
d’enregistrer les différentes variations de température. Les thermocouples internes ont été
placés dans des fentes d'un centimetre de long et 1 millimetre de large préalablement réalisées
dans les secteurs de rondelle étudiés.

La température maximale du foyer est comprise entre 650 et 800 °C selon les
thermocouples et celle des fumées a atteint 540°C (Figure II-55). Ces valeurs sont proches de

celles de la premiére carbonisation, malgré une organisation différente.

1000 Température cheminée
900 TCn° 20

800
700
600
500
400
300
200
100

—TCn° 30

Températures en °C
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Temps en minutes

Figure 11-55- Carbonisation n°2. Suivi en continu des températures du foyer et des fumées
avec des thermocouples disposés comme lors de la premiére carbonisation. La fleche
désigne I’extraction des échantillons. Page | 78



Le taux d’0O2, de CO2 et de CO ainsi que le débit d’air ont également été mesurés

(Figure II-56)
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Figure 11-56- Carbonisation n°2 a) Taux d’Oz, CO2z et CO émis. b) Débit d’arrivée d’air. Les fleches désignent 1’extraction des
échantillons

Lors de cette carbonisation, les taux de CO. et de CO augmentent tandis que le taux d’O.
diminue de fagcon analogue a la premiere carbonisation indiquant la dégradation thermique du
bois et I'utilisation de 'oxygene comme comburant. A 19 minutes, la baisse brutale du CO.

accompagnée d’'une hausse de 1’0, correspond a 'ouverture du foyer lors de 'extraction des

échantillons.
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Figure 1I-57- Carbonisation n°2 : variations des températures de carbonisation des échantillons B2, B3, B5. En trait plein : thermocouple
externe, en trait discontinu : thermocouple interne.
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Les échantillons ont subi des températures maximales de carbonisation interne et externe tres
variables en fonction de 'emplacement dans le foyer (Tableau II-3 ; Figure II-57). Le feu a
démarré sur la droite du foyer, ou se trouvait I’échantillon B3, ce qui explique la rapide montée
en température de cet échantillon. Par la suite 'embrasement s’est propagé vers le centre puis
la gauche du foyer, d’ou 'augmentation de la température de B4 puis de B2. La température
maximale interne de B3 et B4 est inférieure a la température externe. Cette différence est
inversée pour I’échantillon B2. Ceci peut refléter une possible différence de carbonisation entre
I'intérieur et I'extérieur des échantillons. L’échantillon B2 avait son thermocouple interne
positionné proche de la moelle alors que I’externe se situait proche de I’écorce. Le feu a atteint

cet échantillon plus tardivement en commencant par la moelle et en progressant vers I’écorce.

B3 B4 B2
Thermocouple | 707 °C 719 °C 715 °C
interne
Thermocouple | 781 °C 802 °C 634 °C
Aprés externe carbonisation, les

Tableau I1-3- Carbonisation n°2 : tableau récapitulatif des températures maximales atteintes.

3
échantillons avaient un aspect externe différent qui ne ressort cependant pas sur les

photographies réalisées. L’échantillon B3 présentait un aspect externe de couleur noir mat
homogene sur toute sa surface. Les échantillons B4 et B2 présentaient au contraire de
nombreuses zones encore marron tres foncé tendant a indiquer qu’elles étaient encore en

torréfaction lors de leur retrait. Ceci reflete une carbonisation hétérogene de ces échantillons.

| 11.1.3.) Référentiel actuel : les mesures dendrochronologiques

Larondelle R a été poncée a la main sur une face avec du « papier de verre », en utilisant
une granulométrie décroissante de 80 a 600 afin de permettre une lecture plus aisée des cernes
(Figure II-58).

Figure 11-58- Rondelle R apres et avant polissage.

Les largeurs des cernes ainsi que celles au bois 1inal et au bois initial ont été mesurées
sur un banc optique Lintab muni d’'une loupe binoculaire et relié au logiciel TSAPWIN

(précision de 0,01 mm; Figurell-59).
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Figure 11-59- Banc optique avec la loupe binoculaire.

8 chemins différents (nommés a1 a a8) ont été mesurés, avec deux séries de mesures
pour chaque chemin afin de prendre en compte au mieux la variabilité des largeurs de cernes

(Degron and Nepveu, 1996; Falcon-Lang, 2005; Koga and Zhang, 2004), Figure 1I-60.
a2

Figure I1-60- Chemins de de la rondelle R.

Les largeurs de cernes mesurées ont été standardisées afin d’extraire le signal
climatique.
Les méthodes de standardisation sont nombreuses et fonction des problématiques retenues
(Bontemps and Esper, 2011; Cook and Peters, 1981; Fritts, 1976). Basée sur la méthodologie de
Merian (2012), la standardisation choisie pour cette étude se déroule en deux principales
étapes :

- la premieére étape consiste en I'extraction du signal dit de basses fréquences, résultant
principalement de la décroissance naturelle des largeurs de cerne au cours de la vie de 'arbre.
Cette décroissance résulte du fait que la quantité de bois formée d’une année sur 'autre par
I’arbre est relativement constante. Au cours de la croissance radiale de ’arbre, cette méme
quantité se répartie donc sur une surface de plus en plus grande, et de ce fait, entraine des

cernes de plus en plus fins. Le principe de cette premiere étape est d’élargir artificiellement les
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cernes présents a la fin des chronologies et de raccourcir ceux présents au début.
Mathématiquement, il s’agit d’appliquer une fonction de type exponentielle négative (e*) aux
chronologies de largeurs de cernes (Fritts, 1976; Merian, 2012) ;

- la deuxieéme étape consiste a retirer le signal dit de moyennes fréquences qui integre
des variations qui ne sont pas forcément résultantes de changements climatiques interannuels
mais comprennent également des variations micro-environnementales locales. Ces variations
peuvent étre des fluctuations de la nappe phréatique ou des cycles d’éclaircissement des
parcelles qui vont avoir un impact sur les largeurs de cerne, indépendant des variations
interannuelles des précipitations et de la température. Il s’agit dans cette deuxieme étape
d’appliquer une fonction de type spline cubique aux chronologies d’indices de croissance
obtenues a la premiere étape. Cette fonction particuliére est une fonction de lissage
polynomiale de degré 3. Deux parametres choisis par I’expérimentateur la caractérisent : la
rigidité y en années et le pourcentage de variance v. Dans ce travail, y a été fixé a 25 et va 50
comme décrit par Mérian (2012).

A la fin de ces deux étapes, les séries chronologiques sont standardisées et peuvent étre

utilisées pour étudier leurs correspondances avec divers parametres climatiques (Figure I1-61).
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,5 | @-  Sans standardisation
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Figure 11-61- Les standardisations. a) chronologie de largeur de cerne non standardisée. Une exponentielle négative est
appliquée a la série. b) Chronologie d’indices de croissance obtenue aprés la premiére standardisation. Une spline cubique y
est appliquée afin de s’affranchir des variations micro-environnementales locales provoquant des fluctuations décennales de
la chronologie indépendantes des variations interannuelles des parametres climatiques. c¢) Série chronologique d’indice de
croissance standardisée obtenue & la fin des deux standardisations. Modifiée de Merian, 2012 |
régresseurs climatiques et les chronologies d’indices de croissances couvrant les 12 mois de
Pannée (Figure 11-62). Ces matrices de corrélations pouvant étre, in fine, utilisées afin de

réaliser des études dendroécologiques ou des reconstructions dendroclimatologiques.
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Figure 11-62- Exemple de matrice de corrélation entre les largeurs de cerne et les régresseurs climatiques température et
précipitation, pour trois espéces d’arbres de la forét de Fontainebleau, hétre, chéne et pin pour les mois d’Aout & Décembre de
I’année précédente et ceux de Janvier a Aout de I’année en cour. (Michelot et al., 2011).

Le traitement dendrochronologique et dendroclimatologique des données de largeur de cernes
de la rondelle R a été réalisé a I'aide des package R Dendro de P.Mérian (Mérian, 2012) et

Treeclim, utilisé avec le logiciel R (version 3.2.2).

Page | 83



I1.2.) Le site archéologique de Chalain station 4

| I1.2.1.) Site d’étude

I1.2.1.a.) situation géographique et climatique de site de Chalain

Le massif jurassien est une chaine de montagnes située dans le nord-est de la France et
s’étirant sur environ 400 km (Figure II-63). Il est caractérisé par un climat semi-continental
avec des températures moyennes annuelles de 10°C dans la Combe d’Ain, 9°C sur le premier
plateau, 7°C sur les plateaux supérieurs et 6°C dans la haute chaine. Les précipitations sont

abondantes avec des moyennes annuelles de 1000 mm dans la Combe d’Ain, 1500 mm sur le

premier plateau, 2000 mm sur les plateaux supérieurs et 2400 mm dans les hautes chaines.

b
g ‘.

£ renecongl| )
1\ l
N

'\<

SUISSE

{l T / ¥ Lac de Chalam
V K Lacd
ALTITUDES
[ 300700m
[ 700-900
I au dessus de 500 m

Figure 11-63- Situation geographlque du lac de Chalain dans le Jura

Les sites des habitats néolithiques lacustres du lac de Chalain sont situés dans la Combe
d’Ain sur la commune de Fontenu dans le Jura. Le site archéologique de Chalain station 4, d’ou
sont issus les échantillons archéologiques utilisés dans cette étude, est situé au nord-ouest du

lac (Pétrequin, 1995; Pétrequin and Pétrequin, 2000 ; Figure 11-64).
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Le lac de Chalain est, comme la majorité des lacs tardi-glaciaires jurassiens, sensible
aux variations climatiques qui ressortent de I’étude de nombreux proxy tels que la malacologie
(Mouthon, 1997), 1a palynologie (Richard, 1994) et la sédimentologie (Geel and Magny, 2002;
M Magny, 1993). Il a en effet été marqué par de multiples phases pluri-décennales de
régression / transgression de son niveau synthétisées par Petrequin et al. (2002) (Figure II-
65).

NOMBRE DE VILLAGES VARIATIONS VARIATIONS DE LA TENEUR EN14C

Clairvaux + Chalain DU LAC DE CHALAIN DE L'ATMOSPHERE

(Magny et Mouthon 1992) (d'aprés Damon et alii 1989)
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Figure 11-65- Phases de transgression et régression du lac de Chalain et variations chronologiques du
nombre de villages et des teneurs en 1“C indiquant la couverture nuageuse (Pétrequin, 2002).
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Ces phases de variations du niveau du lac ont été reliées a des variations du nombre de villages
bordant ses rives, sans pour autant qu'une corrélation stricte puisse étre établie. Elles sont
également concomitantes de changements climatiques caractérisés par deux types de
périodes :

- des périodes plus froides et humides, qui correspondent aux phases de transgressions,
c’est-a-dire d’augmentation du niveau du lac ;

- des périodes plus chaudes et seéches, correspondant aux phases de régressions, c’est-a-
dire de baisse du niveau du lac (Magny, 1993).
Une phase de régression n’est pas nécessairement une phase continue de bas niveau du lac
mais plutot la répétition d’étés aux étiages plus prononcés et plus fréquents. Ces phases de
régression n’excluent pas la survenue sporadique d’étés frais et humides ou d’hivers tres
pluvieux (Magny, 1993). Ces interprétations paléo-environnementales ont été déduites des
correspondances entre les phases de régression/transgression des lacs jurassiens, et, les
variations altitudinales des glaciers ainsi que celles de la limite supérieure de la forét alpine
(Magny, 1993). Les variations de températures entre une phase de régression et une phase de

transgression n’excédaient pas 1,6°C (Magny et al., 2009; Magny, 1993).

I1.2.1.b.) stratigraphie de la station 4 de Chalain

Les rives du lac de Chalain ont été occupées par 'homme de facon discontinue entre
4000 et 2500 av J.C. durant le Néolithique moyen et récent. Le site de Chalain station 4 a
connu une occupation treés courte, elle aussi discontinue, datée par analyse dendro-
chronologique entre 3040 et 3000 av J.-C. (Lavier, 1996), soit a la fin du Ferriére-Clairvaux et

au début du Clairvaux ancien (Pétrequin, 1995).

La stratigraphie de Chalain station 4 a pour base le niveau VIII, composé de craies
blanches, antérieures aux premiéres occupations. Immédiatement au-dessus se met en place
la couche VII, qui correspond aux différents niveaux organiques faisant 'objet de cette étude.
Ces niveaux sont surmontés des niveaux VI b et VI a, respectivement formés de craie a passées
organiques et de craie litée blanche. Deux autres niveaux organiques pouvant correspondre a
des habitats (séparés par des niveaux a craies blanches) apparaissent dans la partie supérieure
de la séquence (couches V et III). Enfin, le sommet est composé de craie blanche sur laquelle

s’est déposé un fin niveau organique daté de I’Age du Bronze final III (Figure 11-66).
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Figure 11-66- Log sedimentologique de Chalain 4 (modifié de Pétrequin, 1995).

Dans la couche VII, quatre niveaux organiques sont distingués (phases 1 a 4), chacun formé a
la base par des litieres et de gros bois horizontaux, au niveau intermédiaire par des rejets,
classiques d’'un habitat de longue durée, et au sommet par une couche d’abandon constituée
de passées crayeuses, de bois et de fumier plus ou moins flottés. Ces dépots indiquent la
succession de quatre phases d’occupation, séparées par de courtes périodes d’abandon,
relatives a des bréves inondations. Des niveaux d’incendie recouvrent les fumiers des couches
G, E et C (phases 1, 3 et 4). La quantité et la qualité des artefacts carbonisés retrouvés dans ces
niveaux d’incendie permettent de supposer qu’il s’agit de feux accidentels, probablement a

Porigine des reconstructions successives (Pétrequin, 1995).

La séquence sédimentaire, avec une durée d’occupation moyenne de 10 ans par phase,
fait de la station 4 un gisement de référence pour le Clairvaux ancien, période caractérisée par
un nombre important de villages contemporains sur le lac de Chalain et par une forte densité
de population. L’échantillonnage des macro-restes végétaux a été systématisé tous les 8 mz.
Les couches de fumier s’estompant dans la partie Est de la zone de fouille, ces prélevements
sont concentrés a I’'Ouest. Aussi ont-ils été complétés dans les zones de meilleure conservation
ou d’accumulation sous forme de cordons de flottage, résultant de la remise en suspension des
restes végétaux lors des trois bréves inondations, et dans les zones ot les sédiments sont piégés

sous les amas de pierres chauffées des dépotoirs domestiques. Les niveaux d’incendie ont
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soigneusement été évités lors des prélevements. Les charbons prélevés ont été lavés a I'eau sur

un tamis muni d’'une maille de 2 mm puis séchés a l'air libre.

I1.2.2.) Charbons issus des foyers domestiques de Chalain station
4

Le diagramme anthracologique de ce site indique I'exploitation de plusieurs taxons tels

que Fagus sylvatica, Fraxinus excelsior, Quercus f.c., Corylus avellana... (Figure I1-67)
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Figure I1-67- Diagramme anthracologique de Chalain station 4 (Dufraisse, 2002).

Cette étude est axée sur les charbons de chéne caducifolié (Quercus f.c.), le chéne étant
potentiellement un taxon dominant en Europe tempérée et cette essence est écologiquement
bien connue (Merian, 2012; Mérian, 2008). Enfin, ses limites de cerne ainsi que celles entre le
bois de printemps et le bois d’été sont aisément distinguables méme apres carbonisation ce qui

permet un prélevement différencié.
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Sur ce site, 20 charbons de chéne de plus de 5 cernes (entre 5 et 19 cernes avec une
moyenne de 11 cernes) ont été étudiés en dendro-anthracologie puis échantillonnés cerne a
cerne en différenciant le bois initial et le bois final (Figure II-68). 9 charbons proviennent de
la couche G, et correspondent a des arbres qui se sont développés pendant la phase de
régression précédant la premiere occupation soit sous un climat froid et humide, et 11
proviennent des couches A/B, cest-a-dire des derniéres phases d’occupation du site, et
correspondent a des arbres qui se sont développés sous un climat relativement plus chaud et

Sec.
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Figure 11-68- Charbons archéologiques des couches A/B et G de Chalain station 4 échantillonnés cerne a cerne.
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I1.3.) Méthodes

| I1.3.1.) Dendro-anthracologie

Les mesures dendro-anthracologiques ont été réalisées avec un macroscope Nikon
AZ100 muni d’'un oculaire de 10 x, d'un objectif de 2,5 x et d’'un zoom de 1 a 8 x pour un
grossissement final compris entre 25 et 200 x ainsi que du logiciel NIS element (Figure II-69).
La proportion de bois final, ou texture, de chaque cerne a été calculée afin de s’affranchir des
possibles différences dans le retrait du bois, dont I'intensité varie en fonction de la température
de carbonisation, entre les différents charbons.

Texture= Largeur du bois final / largeur du cerne *100.

-
~

=_Ub

-

Figure 11-69- Macroscope Nikon AZ100 de la plateforme d’archéobotanique du laboratoire AASPE (MNHN).

Afin de déterminer ’dge minimum des arbres a l'origine des charbons archéologiques étudiés
la méthodologie décrite dans Dufraisse et al. (2017) a été appliquée. Une estimation du
diameétre des biiches d’origines a été réalisée grace a un outil trigonométrique et I'application
d’'un modele (Dufraisse and Garcia-Martinez, 2011). Cela consiste au calcul de I'angle entre
deux rayons ligneux et a I'estimation de la distance de croisement de ces deux rayons. Les
charbons sont ensuite classés en fonction du diametre modélisé des biiches. Parallélement le
calcul d’une largeur moyenne des cernes pour chaque charbon a été réalisé ce qui permet
d’avoir une estimation de la croissance radiale de chaque btiche.

La combinaison de ces deux données permet I'estimation de I'age minimal des arbres a 'origine
des charbons. Enfin, le processus de duraminisation pouvant influencer le 53C des cernes a été
pris en compte. Sur les charbons archéologiques, les caractéristiques anatomiques du bois sont
préservées, or, la duraminisation du chéne entraine une augmentation du nombre de vaisseau
obstrués par des thylles (qui passe de moins de 65% a plus de 85%). L’emplacement, aubier,
ou duramen, de chaque charbon a été établi par le comptage des proportion de vaisseaux avec

ou sans thylles (Dufraisse et al., 2017).
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| I1.3.2.) Traitements préliminaires acido-basiques

Les charbons étant des structures poreuses, les processus taphonomiques peuvent
provoquer 'absorption de matériel carboné, soit minéral tel que des carbonates, soit organique
tel que des « substances humiques », dans les charbons archéologiques. Afin de tester si cette
contamination en carbone exogene a biaisée les mesures de 5'3C et de taux de carbone réalisées
sur les charbons archéologiques, nous avons effectué des tests acido-basiques (Bocherens and
Mariotti, 1998; DeNiro and Hastorf, 1985; Midwood and Boutton, 1998). 20 charbons
archéologiques, représentatifs des couches A/B et G ont été sélectionnés. Ils ont été coupés en
deux selon un axe transversal, c’est-a-dire perpendiculairement a I’axe des fibres de bois, de
facon a obtenir deux parties équivalentes. Une partie a été soumise au traitement et 'autre a
servi de témoin. 10 charbons ont servi a tester la présence de carbone inorganique avec un bain
a l'acide chloridrique HCI (0,1 M) et 10 autres ont servi a tester la présence de carbone
organique avec un bain de soude NaOH (1 M). Les charbons ont été plongés dans ces solutions
durant 30h puis rincés 3 fois aux ultrasons dans des bains d’eau distillée pendant 3h pour

ensuite étre séchés 24h dans une étuve a 40°C avant analyses.

| I1.3.3.) Microspectrométrie Raman

L’utilisation de la micro-spectrométrie Raman s’est faite dans la cadre d’une évaluation
de la carbonisation des charbons archéologiques (Deldicque et al., 2016).
Les mesures de micro-spectrométrie Raman ont été réalisées avec un micro-spectrometre
Renishow Invia équipé d’'un laser a I’Argon d’une longueur d’'onde de 514,5 nm et d’une
puissance de 20 mW mais réglée a 1 mW afin d’éviter toute altération thermique des
échantillons. La calibration du spectromeétre est réalisée avec un standard de silicone entre
chaque échantillon. Pour chaque échantillon, le laser est mis au point avec un microscope Leica
DMLM muni d’un objectif x 100 et le spectre est enregistré entre 900 et 2000 cm. Nous nous
sommes concentrés sur la plage 1200-1700 cm™ qui contient 2 bandes spectrales
caractéristiques : la bande de défaut D a 1350 cm™ et la bande du graphite G a 1580 cm™ qui
refletent l'altération thermique de matériels carbonés (Figure II-70). L’interprétation des
bandes D et G est basée sur les études de Rouzaud et al. (2015) et Deldique et al. (2016) qui ont
montré que les variations du rapport des hauteurs des deux bandes pouvaient étre reliées avec
les variations de température de carbonisation du bois. Afin d’étudier I'altération thermique
des charbons, deux mesures de ce rapport Hp/Hg ont été effectuées sur chaque échantillon de
charbon. Ces deux mesures sont nécessaires afin de prendre en compte de possibles

hétérogénéités dans les échantillons.
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Figure I1-70- Exemple d’un spectre Raman de charbon de bois.

I1.3.4.) Spectrométrie infra-rouge par transformée de fourrier
(IRTF)

Les mesures par IRTF réalisée sur les charbons visaient d’'une part a évaluer I'intensité
des carbonisations et d’autre part a évaluer la présence de carbonates (Vaiglova et al., 2014;
Waurster et al., 2015)
La préparation des échantillons pour leur analyse IRTF a consisté a prélever
approximativement 0,5 mg de poudre mélangé a 1 mg de KBr. Chaque spectre correspond a 32
scans indépendants de longueur d’onde comprise entre 4000 et 600 cm™ a l'aide du
spectroscope infra-rouge Bruker Tensor 27. Un contréle entre chaque échantillon a été effectué
a partir d’'une pastille de KBr pur. Les valeurs d’absorbance du CO. et de I'H,O obtenue sur

chaque échantillon ont été soustraites de leur spectre.

| I1.3.5.) Micro-prélévements

L’échantillonnage cerne a cerne doit faire 'objet d'un méme protocole sur les bois non
carbonisées, carbonisées et sur les charbons archéologiques. Dans les études de
dendroclimatologie isotopique classiques, les cernes de bois sont obtenus par découpage au
microtome ou au scalpel puis broyés (Hemming et al., 1998; Michelot et al., 2011; Young et al.,
2012). Ici, si cette démarche est applicable aux parties non carbonisées, elle ne I’est pas sur les
charbons qui sont extrémement friables. De ce fait, il a été décidé d’utiliser une micro-foreuse
munie de deux types de fraise :

- une fraise diamantée (Komet 880-104-014) conique a bout fin d’'un diametre maximal

de 1,4 mm et minimal de 0,5 mm permettant une abrasion précise mais plus lente et dont
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Iencrassement est rapide (Cette fraise n’a été utilisée que sporadiquement lors de phase de
fraisage demandant une grande minutie) ;

- une fraise au Carbure de Tungstene de type « forét » (Komet 203.104.009) dun
diameétre constant de 0,9 mm qui a une abrasion plus rapide avec peu d’encrassement mais
dont la précision est parfois moindre.

La poudre obtenue avec les deux fraises ne présente pas de différences de granulométrie
visible. Entre chaque échantillon, la fraise est lavée a I'éthanol (96%) puis rincée a 'eau distillée
aux ultra-sons et enfin séchée avec une bombe d’air sec (dont la composition a été vérifiée avec
un taux de carbone nul). Cette bombe d’air sec sert également a nettoyer les cernes non encore
fraisés des restes de poudre déposés lors du fraisage.

Ce protocole posséde le double avantage de permettre 'obtention directe d’'une poudre fine
analysable a 'analyseur élémentaire couplé au spectrometre de masse isotopique, et d’étre
suffisamment précis pour que, dans la plupart des cas, un préléevement distinct du bois initial

et du bois final de chaque cerne soit possible (Figure I1I-71).

Figure I1-71- Micro-fraisage d’un charbon de chéne.

I1.3.6.) Analyseur élémentaire et spectrométrie de masse
isotopique

L’ensemble des valeurs isotopiques obtenues sur les échantillons actuels est corrigé des
dérives machine a l'aide de standards internes. Elles sont en outre corrigées de la baisse du
313C atmosphérique a I'aide de la méthodologie de McCarroll et Loader (2004). Enfin, la prise
en compte de 'augmentation de la teneur en CO. de 'atmosphére au cours de ces 60 dernieres
années sur les valeurs de 83C de nos échantillons actuels est faite a ’'aide du programme R de
McCarroll et al. (2009).

Les analyses isotopiques et élémentaires ont été réalisées sur deux plateformes : la
premiere est la plateforme isotopique du Muséum National d’Histoire Naturelle (MNHN), la

seconde est la plateforme Alysés de I'Institut de Recherche et Développement (IRD). La
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calibration inter-laboratoire est réalisée avec un standard interne de bois de chéne et de
graphite, tous deux stables sur leur 5'3C et leur taux de carbone.
Apres avoir été prélevé avec les fraises, environ 0,2 a 0,3 mg de poudre ont été pesé et placé
dans des capsules d’étain avant d’étre passées a I'analyseur élémentaire et au spectrometre de
masse isotopique.

Au MNHN, le taux de carbone est mesuré a l'aide de 'analyseur élémentaire Thermo
Fisher Schientific flash 2000. La précision analytique sur standard est inférieure a 0,05%. La
précision des mesures des échantillons de cette étude, réalisée sur 30 duplicatas et reflétant
I’hétérogénéité des poudres d’échantillons, est de 1,5%.
Le 83C a été obtenue a l'aide du spectromeétre de masse isotopique Thermo Fisher Scientific
delta V advantage. La précision analytique est de 0,15%o0. La précision des mesures est
comprise entre 0,01%o et 0,06%o avec une moyenne de 0,03%o.

A T'IRD, le taux de carbone était mesuré a I'aide de I'analyseur élémentaire Thermo
Fisher Scientific flash HT. La précision analytique sur standard est de 0,05%. La précision des
mesures des échantillons de cette étude, reflétant I’hétérogénéité des poudres d’échantillons et
réalisée sur plus de 100 duplicatas, est de 3%.
Le 83C a été obtenue a l'aide du spectromeétre de masse isotopique Thermo Fisher Scientific
delta V plus. La précision analytique est de 0,1%o. La précision des mesures, dans leur totalité,

est de 0,07%o.

| I1.3.7.) Tests statistiques

Afin de mesurer la significativité des différents résultats, des tests statistiques ont été
conduits a I'aide du logiciel R (Version 3.2.2) avec un seuil placé a 5%.

Concernant la dendrochronologie et les carbonisations expérimentales, les données ne
sont pas distribuées normalement et le nombre d’échantillons est souvent restreint, de ce fait,
seuls des tests non paramétriques ont été menés. Les différences entre les ensembles de valeurs
sont testées a l'aide du test de Kruskall Wallis puis de Dunn si nécessaire, dont ’hypothése
nulle correspond a une absence de différences entre les groupes testés. Sur les diagrammes de
Tukey, les groupes significativement différents portent des lettres différentes.

Les tendances des chronologies sont testées avec le test de Cox et Stuart. Pour les diagrammes
de Tukey, ’étendu des valeurs a été testée avec des tests de Levné. Les corrélations et les
corrélations partielles sont des Rho de Spearman. Des tests d’autocorrélation et
d’autocorrélation partielle ont été effectués pour les études de co-variations des séries
temporelles. Les droites de régression linéaires dessinées sur les nuages de point ne sont la
qu’a titre indicatif de la tendance générale des nuages mais, du fait de 'absence de normalité

des données, leur pente n’est pas forcément indicatrice du degré d’alignement du nuage de
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points et de I'importance du lien entre les variables étudiées. Ces droites ne sont marquées que
lorsque les corrélations sont significatives.

Les liens entre les parametres climatiques et les largeurs de cernes ou le 5:3C sont testés par
des tests de corrélation sur les rangs de Spearman ainsi que des corrélations partielles lors de
I'utilisation de variables climatiques dépendantes entre elles.

Concernant I’étude des charbons archéologiques, les différences entre les couches A/B
et G ont été testé a 'aide A’ANOVA a un facteur dont ’hypothése nulle correspond a une
absence de différences entre les moyennes. L'effet des traitements sur les valeurs de 8:3C et de
taux de carbone a été testé avec un test des rangs de Wilkoxson, dont I’hypothése nulle

correspond a une absence d’effet significatif des traitements.
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| Conclusion

Au sein de ce chapitre tres descriptif qu’est 'exposition des différents matériels et
méthodes employées, I’ensemble des choix techniques a été présenté de facon a permettre une

bonne compréhension des résultats qui seront exposés au cours des trois prochains chapitres.
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Chapitrelll. Etude des variations
de croissance et de 613C a
P’échelle annuelle et
saisonniere d’un chéne de

la parcelle des Cagouilleres
(Poitiers)
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| Introduction

Les arbres répondent aux variations climatiques en adaptant leur physiologie (Taiz et
al., 2015). Ces adaptations provoquent des modifications de leur croissance et des
modifications des rapports en isotopes stables du carbone (5'3C) au sein de leur matiére
organique (Douglass, 1920; Francey and Farquhar, 1982). En région tempérée, la production
d’un cerne de croissance chaque année permet le suivi de ces modifications physiologiques a
I’échelle annuelle. L'utilisation dans cette étude du chéne caducifolié (Quercus sp), qui produit
un bois a zone poreuse, permet une résolution temporelle encore plus grande. En effet, les deux
parties du cerne que sont le bois initial, et le bois final, sont aisément distinguables. Le bois
initial est dit bois de printemps, il se forme apres la fin de l'hiver, vers le mois d’avril, et la
mi-mai. Le bois final est dit bois d’été et se forme entre la mi-mai et la fin du mois d’aofit. Ces
deux parties du cerne permettent des études a I’échelle non plus annuelle mais saisonniére
(Eglin et al., 2010; Helle and Schleser, 2004; Michelot et al., 2011).

Il semble que les variations de croissance radiale et de 53C, qu’elles soient interannuelles ou
saisonnieres, n’integrent pas les variations climatiques de la méme maniere. Les variations de
313C semblent intégrer des variations plus globales du climat, alors que les variations de
croissances semblent refléter de maniére plus précise les variations micro-environnementales
(Andreu et al., 2008; Cernusak and English, 2015). En outre, dans le cadre d’arbres se
développant au sein de leur optimum climatique, les variations de 53C semblent mieux refléter
les variations climatiques que les variations de croissances radiales (Hartl-Meier et al., 2015).
Enfin, selon les travaux de Michelot (2011) et Cernusak & English (2015), les variations de 5:3C
permettent d’accéder aux modifications physiologiques des arbres (telle la conductance
stomatique, lefficacité d’utilisation du CO. minérale ou bien encore le rapport entre
I'utilisation d’assimilats ou de réserves pour la constitution du bois) lors de leurs réponses au
climat. Les variations de croissances tendent, elles, a étre un marqueur plus efficace de la limite
du pool carboné (réserves + assimilats) disponible pour la croissance de I’arbre, toujours selon
Michelot (2011) et Cernusak & English (2015).

L'utilisation conjointe de ces deux parameétres apparait donc complémentaire lors de I’étude
de la réponse d’'un arbre aux variations climatiques. Cependant, les études précédemment
réalisées n’ont pas intégré les différences qui pourraient exister entre l'aubier et le duramen
d’une part, et, le bois initial et le bois final d’autre part, dans les relations entre les variations
de 8'3C et les variations climatiques.

En outre, cette thése porte principalement sur les variations de 8'3C suite a la carbonisation,
afin de mieux contraindre son utilisation comme parametre de reconstructions du climat a
partir des charbons archéologiques. Il a donc été nécessaire de choisir un arbre d’étude a partir

duquel réaliser des expériences de carbonisation. L'influence du climat sur la croissance de
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I'arbre sélectionné est caractérisée (1) par les corrélations entre les variables anatomiques
(largeur de cerne, largeurs du bois initial et final) et les variables climatiques et (2) par les
corrélations entre le 33C du bois initial et final et les variables climatiques. L'effet de la
carbonisation sera étudié, partie IV, en comparant le 53C des mémes cernes avant et apres
carbonisation. L'influence de la carbonisation sur le calcul de la réponse de I'arbre au climat

est évaluée a partir des corrélations avec les variables climatiques.

Pour ce faire, dans une premiére partie, une étude des variations interannuelles et
saisonnieres de la croissance radiale de plusieurs chénes de la station des Cagouilleres a été
réalisée afin de sélectionner un arbre en vue des expériences de carbonisation.

En deuxieme partie, une étude des variations interannuelles et saisonnieres du 8:3C a été
réalisée en complément de celles des largeurs de cernes.
En troisieme partie, l'influence du climat sur l'individu choisi est estimée par 1'étude des

corrélations entre les variables de croissance et les variables climatiques.

Afin de permettre au lecteur une compréhension aisée des différents compartiments du bois

étudiés, et des différentes variabilités testées, le schéma suivant les représente (Figure I1I-72) :

Variabilité circonférentielle o
entre le chemin 1 et le chemin 2 B/,O'S final
1 2

%( | Variabilité

/ o\ saisonniere

/ \}r Bois initial
Cerne de croissance —

Variabilité
entre [’aubier et
le duramen

¢

Duramen

T Aubier —17

Figure I11-72- Schéma représentant les différents compartiments du bois que sont I’aubier et le duramen d’une part, et, le bois
initial et le bois final d’autre part, ainsi que les différentes variabilités testées au cours de cette étude.
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II1.1.) Croissance radiale et climat

L’étude dendroclimatique de la station des Cagouilleres vise a comprendre comment
le climat influence la croissance radiale des chénes et quelles sont les variables
dendrologiques (largeur des cernes, du bois final, du bois initial ; texture) qui y sont le plus

sensibles.

| IT1.1.1.) Croissance radiale de I’arbre C

III.1.1.a.) Croissance radiale des chénes de la station des Cagouilleres

Les largeurs de cerne ont été mesurées sur 3 rondelles prélevées sur 3 chénes de la
parcelle des Cagouilleres (arbre A, B, C). Ces mesures permettent de suivre la croissance radiale

des arbres échantillonnés (Figure III-72).
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Figure 111-73- Dendrochronologie représentant la largeur des cernes (moyenne de 4 chemins de mesures) des arbres A, B et C
de la parcelle des Cagouilléres. Les fléches noires pointent les années caractéristiques.

Les largeurs de cerne des 3 chénes de la station sont comprises entre 0,30 et 3,62 mm avec une
médiane a 1,14 mm. Cette gamme de variation est cohérente avec les valeurs généralement
mesurées chez le chéne a feuillage caduc en France ((Durost et al., 2008a: 0,51 a 4,52 mm sur
des chénes historiques (230 av. J.-C a 189 ap. J.-C); Lebourgeois et al., 2004 : 0,53 4 1,84 mm
sur des chénes actuels).

Les largeurs de cerne varient dans le temps, aussi bien d'une année sur l'autre, que sur
le long terme avec une diminution au cours du temps. Cette diminution peut étre nommée
"décroissance biologique", elle correspond au fait qu’au cours du temps méme si la quantité de
bois formé par I'arbre reste a peu pres constante, elle est répartie sur une surface toujours plus
importante (Cox and Stuart test, p<0,05 pour les 3 arbres ; Fritts, 1976). Par ailleurs, la largeur

de cerne diminue lorsque 1'age augmente et lorsque la densité de peuplement s'accroit. Elle est
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donc interprétée ici a la lumiere du passé sylvicole de la station qui a été exploitée en taillis
puis laissée a 'abandon, il y a une soixantaine d’années, soit au début de la croissance des
arbres étudiés. L'abandon des pratiques sylvicoles a induit une densité élevée du peuplement.
Le traitement en taillis et sa densification liée a son abandon a 2 principaux effets sur la
croissance radiale : (i) une tres forte poussée de croissance durant les premieres années
provoquant des largeurs de cernes importante mais en diminution rapide (principalement
visible pour les arbres A et C), (ii) une augmentation de la compétition interindividuelle au
cours du temps. Ces deux effets participent, en plus de la décroissance biologique naturelle, a
la baisse progressive des largeurs de cerne des arbres étudiés (Deforce and Haneca, 2015;
Girardclos et al., 2017 ; 2012).

Pour les 3 chronologies étudiées, les années de sécheresse de 1976 et 1989 sont bien
marquées par une épaisseur de cerne minimale (Figure III-73 fleches). Ces années ont été
reconnues comme années caractéristiques’® car elles ont été rapportées dans le registre
bibliographique comme impactant la croissance des arbres et notamment le chéne en France
(Lebourgeois, 2006; Schweingruber and Nogler, 2003). Ces deux années sont des années ayant
eu un printemps et un été tres sec et trés chaud. L’année 1989 est suivie de trois autres années
présentant des déficits hydriques et des chaleurs importantes, la croissance radiale des chénes
est de ce fait restée faible durant ces 3 années. Ces années caractéristiques ont permis, ici, de

vérifier la synchronisation temporelle des chronologies.

Une analyse fine des 3 séries temporelles est indispensable afin, dans un premier
temps, d’étudier les autocorrélations des 3 chronologies ce qui permet d’explorer la périodicité
du fonctionnement cambial, et, ainsi, de déterminer la présence possible d’arriére-effets. Les
arriere-effets correspondent aux effets physiologiques des saisons des années précédentes sur
la croissance du cerne de I'année en cours. Dans un second temps, les analyses visent a
déterminer si les chronologies sont synchrones et quelles sont leurs corrélations.

- Lasérie A, chronologie des largeurs de cerne de 'arbre A, présente une autocorrélation
résiduelle significative pour les ordres 1 a 12 (Figure I1I-74a). Ceci signifie que, pour la série A,
lorsqu’on la décale de 1 4 12 années, et qu’on teste les corrélations entre la série décalée et celle
non décalée, elles sont significatives.

Le corrélogramme des autocorrélations partielles montre que 'autocorrélation des ordres 3 a
12 est la résultante de 'autocorrélation d’ordres 1 et 2, I'ordre 2 étant a la limite de la
significativité (Figure I1I-74b). Ceci signifie qu’en fait, les corrélations significatives trouvées
entre la série décalée de 2 a 12 ans et celle non décalée, résulte de la corrélation principale

existante entre la série décalée d'un an et celle non décalée, et appelée autocorrélation d’ordre

18 Une année caractéristique est une année ou au moins 75% des arbres présente une croissance radiale inférieure ou supérieure d’au
moins 10% par rapport a I'année précédente.
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1. Cette autocorrélation d’ordre 1 est tres élevée avec une valeur de 0,8 indiquant pour 'arbre

A une forte contribution de 'année n-1 dans la croissance de ’année n, et donc la présence

d’arriere-effets (Lebourgenés A ., 2008). Series A
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Figure I11-74- a) Corrélogramme de 1’autocorrélation de la série A. b) Corrélogramme de 1’autocorrélation partielle de la
série A. Ligne bleue : seuil de significativité («=0,05)

Pour les séries B et C, le principe est le méme et les résultats sont donc présentés plus
succinctement.

- Pour la série B 'autocorrélation résiduelle est significative pour les ordres 2 a 4 (Figure
III-75a). Les autocorrélations partielles montrent que 'autocorrélation des ordres 2 a 4 est la

résultante de 'autocorrélation d’ordre 1 (Figure III-75b). L’autocorrélation d’ordre 1 est de 0,7.
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Figure 111-75- a) Corrélogramme de I’autocorrélation de la série B. b) Corrélogramme de 1’autocorrélation partielle de la série
B. Ligne bleue : seuil de significativité («=0,05).

- Les autocorrélations résiduelles de la série C sont significatives pour les ordres 2 a 8
(Figure III-76a). Les autocorrélations partielles indiquent que les autocorrélations
significatives des ordres 2 a 8 (excepté 5 qui se situe a la limite de significativité) sont la
résultante de 'autocorrélation d’ordre 1 (Figure III-76b). Cette autocorrélation d’ordre 1 est de
0,8.
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Figure I11-76- a) Corrélogramme de 1’autocorrélation de la série C. b) Corrélogramme de
I’autocorrélation partielle de la série C. Ligne bleue : seuil de significativité («=0,05).

Les séries A, B et C présentent donc une autocorrélation principale sur 'ordre 1.

Les tests de synchronisation des chronologies montrent un coefficient moyen de
Gleichlaeufigkeit de 75% (Figure I1I-73). Cette valeur indique que les 3 chronologies sont
synchrones (Treydte et al., 2001). Les tests de corrélation montrent pour les chronologies A et
B un Rho de 0,6 ; pour les chronologies A et C un Rho de 0,4 et pour les chronologies C et B un
Rho de 0,5 avec a chaque fois une corrélation significative p < 0,05 (Figure III-77). Les trois
séries sont donc intercorrélées significativement, et la valeur moyenne de cette intercorrélation
est de 0,5 ce qui est en accord avec les études de Lebourgeois et al. (2008) et Weigl et al. (2008)

effectuées sur des chénes en Europe.
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Figure I11-77- Corrélations entre les chronologies de largeurs de cerne des 3 arbres étudiés. Le trait noir représente la courbe
de tendance linéaire indiquant graphiquement la tendance du nuage de point.

L’autocorrélations moyenne de premier ordre, qui sert a déterminer la présence d’arriére-
effets, est de 0,8 avec des valeurs presque identiques entre les trois arbres, et correspond a une
valeur classique pour des chénes caducifoliés en France (Lebourgeois et al., 2004). L’existence
de ces arriere-effets de I'année n-1 a déja été documentée chez le chéne (synthétisé par Bréda
et al., 2006). Les cernes de chénes sont constitués de deux parties, le bois initial et le bois final.
Le bois initial est formé principalement a partir des réserves accumulées par I'arbre 'année
précédente. Le bois final est lui formé principalement a partir des assimilats photosynthétiques
produits une fois le débourrement de 'arbre effectué (aux alentours du mois de mai). Cette
utilisation des réserves, pour la constitution du bois initial, a non seulement une incidence sur

la périodicité de la croissance radiale, mais également sur les variations isotopique (5'3C)
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enregistrées. En outre, l'utilisation des réserves pour le bois initial a une influence sur les
relations entre les variations climatiques et les largeurs de cerne. Il est donc important de
considérer les variations du climat de 'année n-1, en complément de celles de 'année n, car
elles influencent la constitution des réserves par 'arbre.

Les trois arbres présentent donc des variations de croissance radiale cohérentes entre elles et
semblent pouvoir ainsi étre considérées comme représentatives de celles de la parcelle des
Cagouilléres. De ce fait, lors d'une étude des variations de croissance radiale, il semble que la
prise en compte d’une seule chronologie parmi les trois suffise.

En outre, les trois séries chronologiques présentent une sensibilité moyenne (Mean Sensitivity
MS) de 0,222. Cette valeur est proche de celle de 'ensemble des chénes étudiés par
Lebourgeois (2006) ; MS=0,231, et indique que la croissance radiale des 3 chénes est sensible
aux variations climatiques.

L’arbre C ne dispose pas de bois de tension. Cette qualité est importante car le bois de tension
est susceptible d’entrainer des déviations systématiques du 3'3C du fait d’'une biochimie
différente (Andersson-Gunnerés et al., 2006; Bentum et al., 1969; Pilate et al., 2004). Cet arbre
a donc été choisi comme référence pour étre échantillonné cerne a cerne (différenciation bois
initial, bois final) avant et aprés carbonisation. Une étude dendrochronologique puis une étude

dendroclimatique ont donc été menées sur cet arbre.

I11.1.1.b.) Dendrochronologie de 'arbre C

Une étude dendrochronologique a été menée sur une rondelle issue de I'arbre C
prélevée a 1,3 m de hauteur afin de comprendre comment varient les largeurs de cerne de cet
arbre et ensuite tester les liens entre variables climatiques et variables dendrochronologiques.
8 chemins de mesures ont été pratiqués sur la rondelle (voir Chapitre II) le long desquels les

largeurs de cerne ont été mesurées (Figure III-78).
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Figure 111-78- Chronologie des largeurs de cerne des 8 chemins de la rondelle C.

Page | 106



Les largeurs de cerne de 'arbre C sont comprises entre 0,23 et 3,11 mm avec une médiane a
1,02 mm. L’ensemble des chemins de mesure montre une tendance a la diminution dans le
temps (Cox and Stuart test, p<0,05 pour les 8 chemins). Les années caractéristiques de 1976
et 1989 se retrouvent sur les 8 chemins. La synchronisation des variations interannuelles des
8 chemins est élevée avec des corrélations presque toujours supérieures a 0,6 (Figure III-79).
Les largeurs de cernes présentent donc une faible variabilité circonférentielle. Ces corrélations
présentent néanmoins une certaine variabilité puisqu’elles s’étalent de 0,5 a 0,9. Les plus
faibles corrélations sont enregistrées entre le chemin a5 et ses chemins opposés. Cette forte
synchronisation des séries chronologiques de largeur de cerne, mesurées sur des chemins
d’une méme rondelle de bois de chéne, est cohérente avec ce qui a été montré sur des chénes a
feuillage caduc en France par Mérian (2012). En conséquence, quel que soit le chemin de
mesure, ses variations interannuelles semblent étre représentatives des autres chemins, et
donc des variations physiologiques et environnementales subies par I'arbre. De ce fait, lors de
I’étude des variations de croissance d’'un chéne, les mesures peuvent se faire sans privilégier
une orientation particuliere.
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Figure I11-79- Matrice de corrélation des largeurs de cerne des 8 chemins de I’arbre C.
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Parallelement a I’étude des largeurs de cerne, la mesure des largeurs du bois initial et
du bois final a été réalisée afin de tester les différences entre ces compartiments du cerne. Les

variations chronologiques des trois variables mesurées sont présentées Figure III-80.
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Figure 111-80- Chronologie des valeurs moyennes (n=8) des largeurs de cerne, de bois final et de bois
initial. Les barres d’erreur représentent le minimum et le maximum. CV correspond au coefficient de
variation du bois final (BF) ou du bois initial (BI).



Les largeurs de bois final sont comprises entre 0,03 et 2,7 mm avec une médiane a 0,74 mm.
Celles du bois initial sont comprises entre 0,05 et 0,67 mm avec une médiane a 0,31 mm. Ces
données sont semblables a celles obtenues par Lebourgeois et al. (2004) et Gonzalez et
Eckstein (2003). L’épaisseur du bois final présente une tendance a la diminution (Cox and
Stuart test, p<0,05) reflétant la décroissance biologique et la transformation du taillis en
futaies. Le bois initial est lui relativement constant n’apparait donc pas concerné par la
décroissance biologique (Cox and Stuart test, p>0,05). Les variations interannuelles de
croissance radiale (largeur de cerne totale) semblent étre principalement le reflet des largeurs
du bois final (coefficient de variation de 48% pour le bois final et 21% pour le bois initial)
(Michelot et al., 2011). Le coefficient de variation représente la moyenne divisée par I'écart-
type de I’ensemble de la chronologie et permet d’avoir une approximation du taux de variation
au sein de la chronologie. Ces coefficients de variations sont deux fois plus élevés que ceux
trouvés par Michelot et al. (2011) sur des chénes caducifoliés de la forét de Fontainebleau
étudiés sur la méme période de temps. Ceci tendrait a indiquer une forte variabilité
interannuelle de la croissance radiale de ’arbre C, aussi bien pour le bois final que pour le bois
initial. Cette différence de variabilité peut refléter, (i) la différence de climat entre
Fontainebleau et Les Cagouilléres, (ii) des conditions stationnelles différentes, (iii) une
meilleure réponse au climat de 'arbre C.

Les 8 chemins de bois final co-varient fortement avec des corrélations toujours significatives
et supérieures a 0.6. Ceux du bois initial sont plus variable avec parfois des corrélations non
significatives (Figure III-81). Les largeurs de bois final et de bois initial présentent cependant
toutes deux une faible variabilité circonférentielle. De ce fait, lors de I’étude des largeurs de
bois initial et de bois final d’un chéne, la prise en compte d’une direction particuliére de mesure

ne semble pas nécessaire méme si pour le bois initial il y a une variabilité circonférentielle plus

importante.
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Figure I11-81- Matrice de corrélation des 8 chemins de 1’arbre C pour le bois final et le bois initial.
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La proportion de bois final dans le cerne (texture) a été déterminée pour chaque année
et chaque chemin (Figure III-82). Ce parametre peut étre utilisé sur bois non carbonisé et
carbonisé. Il n’est pas impacté par le retrait du bois lors de sa carbonisation et est utilisé en

dendro-anthracologie.
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Figure I11-82- Chronologie des textures des 8 chemins de mesure de 1’arbre C. Les fléches représentent les deux années
caractéristiques 1976 et 1989

La texture est comprise entre 13 et 90%. Les 8 chemins mesurés présentent une tendance a la
diminution des valeurs de texture au cours du temps (Cox and Stuart test, p<0,05). Ces
résultats corroborent ceux de Lebourgeois et al. (2004). Le début de la chronologie comprend
des valeurs supérieures a 70% (1948-1958) qui diminuent progressivement vers des valeurs
inférieures a 60% au cours des 60 premiéres années de la vie de 'arbre. Cette diminution de la
texture au cours du temps est a mettre en relation avec les variations des largeurs de bois final,
de bois initial et de cerne, le long de la chronologie. Ce sont principalement les largeurs de bois
final qui diminuent au cours du temps, alors que celles du bois initial reste relativement
constantes (Figure III-80), et ce sont aussi elles qui sont principalement responsables des
variations des largeurs de cerne. La texture étant la proportion de bois final dans le cerne, si
les largeurs de bois initial sont relativement constantes et que celles du bois final diminuent
dans le temps, alors cela entraine une diminution progressive de la proportion de bois final au
cours du temps. Néanmoins, les variations de texture, contrairement aux variations de largeurs
du bois final, ne rendre pas compte de la forte diminution de croissance des premiéres années
suite a la transformation du taillis en futaie.

Les deux années caractéristiques 1976 et 1989 sont visibles avec a chaque fois une forte
diminution de la texture des cernes. Cette influence peut s’expliquer par la sensibilité de la
texture au déficit hydrique, montrée par Lebourgeois et al. (2004). Les 8 chemins sont
fortement corrélés (Figure I11-83), montrant que les valeurs de textures présentent une faible

variabilité circonférentielle.
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Figure I11-83- Matrice de corrélation des 8 chemins de I’arbre C pour la texture.

L’étude des relations entre les parametres dendrologiques de I'arbre C (largeur de

cerne, largeur de bois final, largeur de bois initial, texture, Figure 111-84) permet de tester leur

interdépendance.
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Figure 111-84- Etude des relations entre les différentes variables dendrologiques de ’arbre C.

L’étude des corrélations entre les largeurs de cerne et celles du bois final montre une tres forte
dépendance entre ces deux variables alors que la corrélation entre les largeurs de cerne et celles
du bois initial, bien que significative, est presque 2 fois moins important (Figure III-84a.b.).
Ceci tend a confirmer le fait que les variations de croissance radiale de l'arbre sont
principalement le reflet de celles du bois final. Les largeurs du bois final et celles du bois initial
sont faiblement corrélées, mais cela reste significatif (Figure III-84d.). Cette influence de la
largeur du bois initial sur la largeur du cerne de 'arbre C (Figure I1I-84b) peut étre étudiée a
la lumieére de l'importance des autocorrélations d’ordre 1 trouvées lors de I’étude des
chronologies de largeur de cerne des 3 chénes de la parcelle des Cagouilleres. En effet, ces deux
informations mettent en évidence un méme processus physiologique, qui correspond a

lexistence d’arriere-effets importants chez l'arbre C. Ces arriére-effets influencent
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principalement le bois initial, qui est avant tout constitué a partir des réserves accumulées par
Parbre I’année précédente.

La texture est corrélée avec la largeur du bois final et montre la présence d'un plateau pour les
largeurs de bois final importantes (Figure I1I-84c.). Ceci montre que les variations de texture
dépendent de celles des largeurs de bois final, sans pour autant que cette dépendance soit
exclusive. Ces deux variables dendrologiques enregistrent donc probablement différemment
les variations environnementales. Le plateau des valeurs de textures pour les valeurs de bois
final élevées pourrait étre I’expression de la limite physiologique de I’arbre C dans sa capacité
a produire une proportion maximale de bois final au sein de ses cernes lors du début de sa

croissance.
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II1.1.2.) Relation cerne - climat de I'arbre C et comparaison aux
données dendroclimatiques

III.1.2.a.) Standardisation des séries chronologiques

Préalablement a ’étude dendroclimatique, les chronologies de largeur de cerne, de
largeur de bois final et de bois initial ont été standardisées, afin de s’affranchir de la
décroissance biologique et des effets micro-environnementaux (Figures III-85). Cette
standardisation (basée sur la méthode de Mérian, 2012) permet d’obtenir des indices de

croissance sans dimension, de variance homogene et centrés sur 1.
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Figure 111-85- Variations des indices de croissances (rouge) et des variables dendrologiques (bleu).

Il est possible, a partir de ces indices de croissance, de tester les relations précédemment
montrées entre les différentes variables dendrologiques prises en compte (Figure I1I-86), afin

de tester l'effet de la standardisation sur les relations montrées précédemment.
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Figure I11-86- relations entre les différentes variables dendrologiques standardisées de 1’arbre C.

On retrouve apres standardisation le lien entre les largeurs de cerne et celles du bois final avec
une valeur de corrélation équivalente (Figure III-84a et III-86a). La corrélation entre les
largeurs de cerne et celles du bois initial est plus importante avec une corrélation passant de
0,5 a 0,6, et celle du lien entre les largeurs de bois final et celles de bois initial I'est également
avec une corrélation passant de 0,4 a 0,5 (Figure II1I-84bd et III-86bd), soit des valeurs
supérieures a celles de 'étude de Kerne et al. (2013). La standardisation supprime des variables
(décroissance biologique et variations micro-environnementales) qui impactaient
différemment le bois initial, le bois final et le cerne total. Les parameétres étudiés montrent
donc, une fois affranchi de I'effet de ces variables, des corrélations différentes, et ici, plus fortes,
entre eux.

Le lien entre la texture et les largeurs de bois final est quant a lui transformé, avec la disparition
de la fonction logarithmique et une corrélation tres abaissée passant de 0,9 a 0,4. La texture
étant déja une forme de standardisation, aucune autre correction ne lui a été appliquée. De ce
fait, sa mise en relation avec les largeurs de bois final, qui ont été standardisées, montre une
corrélation différente et moindre entre les deux variables. Ceci signifie que la décroissance
biologique et les variations micro-environnementales telles que la transformation du taillis en
futaie influencent différemment la texture et les largeurs de bois final. Ceci est en accord avec
I’absence de baisse rapide des valeurs de texture au cours des premieres années contrairement

a celle des largeurs de bois final.

Page | 113



I11.1.2.b.) Influence du climat sur I’arbre C

L’étude des variations des différents parametres dendrologiques, avant et apres
standardisation, avec 4 régresseurs climatiques mensuels (température moyenne, cumul des
précipitations, cumul d’ensoleillement et humidité relative moyenne) permet d’identifier les
parametres climatiques qui influencent le plus 'arbre d’étude, et les variables dendrologiques

qui y répondent le mieux (Figure I1I-87).
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Figure 111-87- Matrice de corrélations entre les régresseurs climatiques et les différentes variables
climatiaues
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Les températures moyennes mensuelles constituent le régresseur climatique ayant le
plus d’influence sur les variables dendrologiques testées dans cette étude. Les températures
influencent significativement les largeurs de cerne, les largeurs de bois final et la texture avec
un impact plus important sur les deux dernieres variables (Figure II1I-87). Cette influence a
principalement lieu durant la période de végétation (Mai-Aofit) ce qui corrobore les études
précédentes (Michelot et al., 2011 ; Kern et al., 2013). C’est durant cette période que la
croissance radiale est la plus forte. De facon simplifiée, une température trop élevée provoque
une baisse de la photosynthése de par la fermeture des stomates et la diminution des échanges
gazeux. Cette baisse de la photosynthése entraine une baisse de la production d’assimilats et
donc une diminution de la production de matiere organique. Cette diminution entraine, in fine,
une diminution de la largeur du cerne (Gennaretti et al., 2017). L'importance des arriere-effets
sur I'arbre C, est, ici, visible avec I'effet du mois d’aotit de I’année n-1 sur la croissance du cerne,
du bois final et de la texture, comme déja rapporté par Bréda et al. (2006) et Michelot et al.
(2011). En effet, le bois final, bien que principalement formé a partir des assimilats produits
Pannée n, utilise une fraction des réserves accumulées ’année n-1 pour se constituer. Si ces
réserves sont tres faibles, du fait d’'une année n-1 ou les températures trop élevées ont restreint
leur formation, la quantité de matiére organique produite I'année n sera réduite ainsi que la
largeur des cernes, du bois final et la texture.

Les variables standardisées par la méthode de 'exponentielle négative et de la spline cubique
ne répondent pas aux variations de température. Etant donné que cette étude porte sur un seul
individu, et que la variabilité interindividuelle est tres élevée concernant ces variables, il
semble que la méthode de standardisation choisie ne soit pas adaptée, méme si elle est

conseillée dans le cadre du chéne en Europe (Mérian, 2012).

Les précipitations ont un effet positif, et particulierement marqué pour le mois de mai
sur I’ensemble des variables testées, hormis la texture, avec une forte influence sur les largeurs
de bois final standardisées et les largeurs totales des cernes standardisées (Figure III-16). Cette
influence peut étre interprétée conjointement avec celle des températures, et indique quun
fort déficit hydrique (température élevée et précipitations faibles) durant la période de
végétation ralentit la croissance radiale de ’arbre C. Les études de Mérian (2012), Lebourgeois
et al. (2004), Lebourgeois, (2006) et Michelot et al. (2011) montrent que le déficit hydrique
durant la période de végétation impacte négativement la croissance radiale des chénes a
feuillage caduque en France. L’arbre C est influencé par les mémes facteurs, sa variabilité
individuelle est donc suffisemment limitée et ses variations de croissance sont représentatives
de celles des chénes caducifoiliés en France. Les précipitations de 'année n-1 influencent
significativement la croissance du bois initial de 'année n. En effet, comme montré par

Barbaroux et Bréda (2002) et Hoch et al. (2003), des conditions séches en automne peuvent
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géner la production de réserve et ainsi impacter la reprise de la croissance ’'année suivante. La
texture de l'arbre C ne semble pas influencée par les variations des précipitations,
contrairement a ce qui a été observé par Lebourgeois et al. (2004) sur des chénes en France. Il
est cependant important de prendre en compte que cette étude est menée sur un seul individu,
la variabilité interindividuelle, méme faible comme c’est le cas entre les chénes de la parcelle

des Cagouilleres, pouvant expliquer cette différence.

L’ensoleillement influence peu de variables dendrologiques, avec un effet significatif
uniquement sur les largeurs de cerne et de bois final standardisées, et ce, seulement pour le
mois de mai. Un trop fort ensoleillement semble avoir un effet négatif sur la croissance,
probablement car il est associé a une température élevée aboutissant a la fermeture des

stomates et a I’arrét de la croissance (Souza et al., 2005).

L’humidité relative hivernale influence négativement la croissance radiale mais cette

influence n’est visible que sur les largeurs non standardisées, a I’exception de la texture.

En conclusion, ce sont les largeurs de bois final et la largeur de cerne qui sont les
variables dendrologiques répondant le plus aux variations climatiques concernant I'arbre C
choisi comme témoin. Cette étude comparative entre les relations des parametres
dendrologiques, standardisés ou non, avec certains parametres climatiques est a interpréter a
la lumiére du fait qu’en dendro-anthracologie, les parametres dendrologiques ne sont pas
standardisés. Le fait que méme sans standardisation, certains répondent aux variations
climatiques indique qu'une standardisation, si elle améliore dans la majorité des cas les
relations entre les variations climatiques et les variations dendrologiques, ce ne semble pas
étre toujours le cas.

La texture est le seul parametre dendrologique a étre utilisable aussi bien sur bois non
carbonisé que sur charbons. Les valeurs de texture de 'arbre C ne semblent sensibles qu’aux
variations de température. De ce fait, il est intéressant d’essayer d’utiliser un autre proxy
climatique utilisable aussi bien sur le bois que sur les charbons. Le §3C en est un, a condition

de contraindre au mieux un possible impact de la carbonisation sur ses valeurs.
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II1.2.) Relation 813C - climat de I'arbre C et comparaison aux
données dendroclimatiques

L’étude des variations circonférentielles, interannuelles et saisonniéres du 8:3C, avec la
prise en compte de I'aubier et du duramen, vise d’'une part a déterminer leurs gammes de
valeurs et leurs variations chronologiques et, d’autre part, a tester les relations que les
variations chronologiques de 8:3C peuvent avoir avec les variations de certains parametres

climatiques.

I1I.2.1.) 813C du bois non carbonisé

III.2.1.a.) Prise en compte des valeurs de 5:3C interannuelles et saisonniere des deux chemins
étudiés

Deux chemins de mesures opposés (Al et Fr) ont été réalisés sur la rondelle, avec un
fraisage différencié du bois initial et du bois final afin de tester la variabilité circonférentielle
de 83C entre les deux chemins. Les travaux de Francey (1981) et Leavitt et al. (2010) ont en
effet montré qu’il pouvait exister une certaine variabilité circonférentielle du 53C dans le bois
au sein d'un méme cerne. Toutefois, ces travaux n'ont pas distingué les différents
compartiments du bois que sont, I’aubier et le duramen d’une part, le bois initial et le bois final
d’autre part. En outre, il semble, d’apres ces études, que cette variabilité soit difficilement
prédictible d'un cerne a l'autre, avec des chemins présentant parfois des valeurs supérieures
ou parfois inférieures aux autres, I’ensemble des valeurs des différents chemins semblant, lui,
étre identique. Il apparait donc intéressant d’étudier et de préciser la variabilité des valeurs de

313C, aussi bien circonférentielle, qu’entre les différents compartiments du bois.
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Figure 111-88- Valeurs du *3C des deux chemins de préléevement.
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La prise en compte de la totalité des valeurs de 5'3C interannuelles et saisonniéres des deux
chemins de prélevement par les diagrammes de Tukey montre des valeurs de 8:3C comprises
entre -25,6 et -21,6%o0 avec une médiane a -24,1%o (Figure I11-88). Cette gamme est semblable
a celles trouvées sur des chénes en climat tempéré sur une période équivalente (Robertson et
al., 1997, -27%0/-22,5 ; Kern et al., 2013, -28,1%0/-22,3%o0). L’ensemble des valeurs de 53C des
deux chemins, ainsi que leur étendue sont semblables (Kruskall Wallis test p<0,05 ; Levne test
P<0,05). Cette absence de différence entre les deux ensembles de valeurs de 5:3C le long de la
circonférence d’une rondelle de bois, se retrouve dans les études réalisées par Francey (1981)
et Sheu et al. (1996).

La similitude des valeurs de 53C montre que les assimilats photosynthétiques sont utilisés et
répartis de maniere analogue sur toute la circonférence de la rondelle. De ce fait, lors d'une
étude portant sur 'ensemble des valeurs du 5:3C du bois, aucune orientation du chemin de

prélévement ne semble a privilégier.

La rondelle de bois présente deux parties : le duramen et aubier. Le duramen et
Paubier présentent des caractéristiques physiques et chimiques différentes qui pourraient
influencer les valeurs de 5'3C (Chapitre I). Nous avons donc étudié les valeurs de 5'3C des deux

chemins en distinguant ces deux compartiments (Figure III-89).
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Figure 111-89- Valeurs du 8*3C des deux chemins de prélévement en fonction de 1’aubier et du duramen.

Le 813C de I’aubier, bois vivant servant a I’accumulation de réserves et a la conduction de la séve
brute, et, du duramen, bois mort dépourvu de réserve et déshydraté au cceur du tronc, ne
présentent pas de différences significatives que ce soit au sein d'un méme chemin de mesure
ou entre deux chemins de mesures (Kruskall Wallis test p<0,05; Levne test p<0,05). La

duraminisation, qui correspond au dernier stade de formation du bois, ne semble donc pas
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impacter significativement le 8:3C. Cette étape fait intervenir certains processus physiologiques
qui changent, en partie, la composition chimique du bois en le déshydratant et en le rendant,
par exemple, plus résistant aux pathogenes par 'accumulation de tanin, de résine, et, de
composés de faible poids moléculaire (Chapitre I). Ces processus ne semblent pas influencer
le 813C du bois de I'arbre C, il est par contre possible que ces différences chimiques entrainent
une réponse a la carbonisation différente, et donc un 8:3C du bois carbonisé différents entre
ces deux compartiments, ce qui sera développé chapitre IV.

Au sein d’un cerne, il est aussi possible d’analyser les valeurs de 8'3C du bois initial et
du bois final (FigurelII-9o). Le 53C de ces deux compartiments du bois peut en effet présenter
des différences (Helle et Schleser, 2004). La formation du bois initial et du bois final se suit
dans le temps au sein d’'un cerne. Le bois initial se forme entre avril et mai, et le bois final se
forme entre mai et aout pour le chéne caducifolié en France. De ce fait, ces deux parties du
cerne n’'utilisent pas les mémes assimilats photosynthétiques comme substrat pour leur
formation, et, leur signature en 5'3C est différente (Helle et Schleser, 2004). En théorie donc,
au sein d’'un méme cerne, le 33C du bois initial et celui du bois final peuvent présenter des

différences.
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Figure 111-90- Valeurs du 8*3C des deux chemins de prélévement en fonction du bois initial et du bois final.

Les valeurs de 6'3C du bois final et du bois initial sont similaires entre eux et entre les deux
chemins étudiés (Kruskall Wallis test p<0,05 ; Levne test p<0,05). En effet, la signature en
313C de la matiere organique végétale, que ce soit pour le bois initial ou le bois final, a été
modélisée sous la forme d'une méme équation par Francey et Farquhar (1982), Farquhar et al.
(1989), Chapitre I. Or, la prise en compte de 'ensemble des valeurs interannuelles et
saisonniéres de §:3C sur I’ensemble de la rondelle (Figure I11-91), permet de rendre compte de
cette similitude de signal de 8'3C entre le bois initial et le bois final, en s’affranchissant de sa

variabilité temporelle au sein d'un méme cerne.
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De méme on observe aucune différence significative de 6'3C entre les différents

compartiments étudiés Figure I11-91 (Kruskall Wallis test p<0,05 ; Levne test p<0,05).
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Figure 111-91- Valeurs du 8*3C des deux chemins de prélévement en fonction du bois initial et du bois final.

En conséquence, a partir des résultats obtenus sur 'arbre C, aucune direction ni compartiment
n’est, semble-t-il, a privilégier, concernant le chemin de prélevement, dans le cadre d’'une étude
portant sur ’ensemble des valeurs de 5'3C du bois initial, du bois final, dans ’aubier ou dans le
duramen d’une rondelle de bois. Cette absence de différence, entre les deux chemins
échantillonnés, ne signifie cependant pas qu’ils sont strictement identiques. En effet, le :3C a
été déterminé sur le bois initial et le bois final de chaque cerne sur toute la chronologie de
I’arbre C. Il est donc possible qu’il existe des variations de ce 53C entre les années, et que ces
variations soient différentes entre les deux chemins, tout en conservant un ensemble de valeurs
identiques. Il apparait donc nécessaire d’étudier ce 3'3C cerne a cerne afin de tester ces
différences. En outre, les relations entre les parameétres climatiques et le 53C se font sur la base
des variations chronologiques de ce 53C, et non sur des ensembles de valeurs de 53C

dépourvues de leur année précise de formation.

I1I.2.1.b.) Variations interannuelles du §:3C

L’échantillonnage cerne a cerne permet le suivi chronologique des valeurs de 8:3C du
bois final et du bois initial des deux chemins étudiés. Ces valeurs ont été préalablement
corrigées de la diminution du 8:3C du CO. atmosphérique et de 'augmentation de la pression
partielle de ce méme CO.. Ces deux variations sont dues a la combustion d’énergies fossiles

(charbon, pétrole, gaz) par les sociétés humaines depuis la révolution industrielle.
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Figure 111-92- Variations interannuelles du 8*3C du bois final des deux chemins. Les parties manquantes de la chronologie
dans I’aubier sont dues a des cernes trop fins pour étre prélevés.

La figure I111-92 montre que les valeurs de 83C du bois final des deux chemins sont variables
d’'une année sur 'autre, sans pour autant qu'une tendance a long terme ne soit présente. Cette
caractéristique est différente de ce qui a été observé avec ’étude des largeurs de bois final
caractérisées par une diminution progressive due principalement a la décroissance biologique.
La décroissance biologique n’influence pas le 5'3C car il s’agit d’'une variation de la surface de
répartition de la quantité de bois produite chaque année, et non d’'une variation de sa
composition chimique ou isotopique. Freyer (1979) ainsi que Francey et Farquhar (1982) et
Leavitt (2010), décrivent que, durant les premiéres années de I’arbre, le signal §'3C peut avoir
des valeurs basses du fait de ’assimilation de carbone minéral provenant de la respiration du
sol et caractérisé par un 5'3C plus élevé que celui du CO. atmosphérique. Ici, les 4 premiéres
années présentent au contraire des valeurs élevées de 5'3C, il n’y-a donc pas, ici, deffet juvénile.
Les valeurs élevées de 53C en début de[chronologie] est & rapprocher de la présence de valeurs
élevées de largeurs de bois final et de cerne et de leur baisse rapide lors de la transformation
d’un taillis en futaie. Les deux phénomenes résultent du fait que le jeune arbre provenant de la
coupe en taillis se développe sur un systéme racinaire déja formé et riche en carbohydrates,
qui lui permettent une forte croissance les premiéres années suivit d'une forte diminution du
fait de ’épuisement de ces réserves accumulées dans le systéme racinaire (Deforce and Haneca,
2015; Francey and Farquhar, 1982; Freyer, 1979; Girardclos et al., 2017, 2012; Leavitt, 2010).
La Figure III-92 permet d’analyser de maniere plus détaillée ce qui ressortait de I’étude par
diagramme de Tukey, avec deux chemins qui présentent des ensembles de valeurs de 5'3C du
bois final équivalents mais des variations interannuelles qui peuvent parfois différer. Les

années caractéristiques de 1976 et 1989, décrites comme ayant eu un impact négatif sur la
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croissance radiale des chénes francais, se retrouvent ici, avec une forte augmentation du &:3C.
Ces deux années ont été caractérisées par des températures particulierement élevées et des
précipitations trées faibles (Lebourgeois, 2006). Ces deux facteurs provoquent, en théorie, une
augmentation du 63C de la matiere organique des plantes (Saurer et al., 1995 ; Young et al.,
2012 ; Chapitre I). Cette augmentation se retrouve ici dans les mesures du 5'3C du bois final.
Les variations interannuelles du §:3C des deux chemins refletent donc, au moins en partie, des
variations climatiques.

L’étude de la similitude du signal chronologique du 8:3C interannuel des 2 chemins montre un

coefficient de Gleichlaeufigkeit de 74% et un coefficient de corrélation de 0,60 (Figure 111-93).

Rho = 0,60
p <0,05

—-25.5 —245 235 225 215
dBC Bois final Fr (%o)

Figure 111-93- Corrélation entre le §'*C du bois final des deux chemins étudiés.

Ces valeurs indiquent que les deux courbes sont synchronisées et qu’elles co-varient (Treydte
et al., 2001). Il existe donc une interrelation significative entre les variations de &:3C
interannuelles du bois final des deux chemins de prélévement. Cette caractéristique se retrouve
dans les études réalisées sur cerne total (Francey, 1981 ; Sheu et al., 1996). Il semble donc que
les chemins d’analyse du 6'3C du bois final, tout comme les chemins de mesures des largeurs
de bois final, soient corrélés, quelles que soient les directions prises en compte. De ce fait lors
d’une étude portant sur les variations interannuelles de 53C du bois final il ne semble pas
nécessaire de privilégier une direction particuliére de prélévement. Ceci signifie aussi que, lors
de I’étude des variations chronologiques de 63C du bois final de charbons archéologique, la
connaissance de I'orientation de la chronologie n’est pas nécessaire. Or, la reconstitution de la
position exacte du charbon dans la buche d’origine, ainsi que son orientation (Est, Ouest, Nord,
Sud), méme si elle progresse grace au développement des outils dendro-anthracologiques,
reste, dans I’état actuel des connaissances, impossible.

La différence de 6'3C du bois final entre les deux chemins, pour chaque cerne, est comprise

entre 0 et 1,44%o0 avec une médiane & 0,37%o (-1,44 a +0,99%o0 et médiane a -0,03%o en valeurs
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réelles). Ces différences sont inférieures a celles rapportées sur cerne total (Holzkdmper et al.,
2013 : 0,5 a 2,8%o et Sheu et al., 1996 ou elles peuvent aller jusqu’a 4%o).

Cette variabilité circonférentielle de 33C est interprétée par Francey et Farquhar (1982)
comme le résultat de variations, entre les années, des ombres des arbres avoisinants et qui sont
projetées sur le houppier de I'arbre échantillonné. Au sein d’'un arbre, les feuilles situées en
pleine lumiére et celles situées a 'ombre ne présentent pas le méme 5'3C et semblent produire
des assimilats au 8:3C différent (Lockheart et al., 1998 ; Chapitre I).

Au cours de la vie de I'arbre, la répartition des assimilats sur tout le pourtour du tronc lors de
sa croissance entraine une absence de différences visible de 63C du bois final entre les chemins
lors de l'étude des valeurs de 63C par les diagrammes de Tukey. Cependant, I'étude
chronologique du 6'3C, par l'aspect temporel qu’elle implique, permet de distinguer des
différences circonférentielles qui sont en plus variables entre les années. En outre, au cours de
la croissance d’un arbre, d’'une année a 'autre, les parties du houppier qui se trouvent a 'ombre
sont différentes suivant le développement des arbres avoisinant. Ceci semble donc entrainer
des différences circonférentielles de 5:3C entre les chemins d’analyses, différences qui sont
variables d'une année a 'autre (Francey et Farquhar, 1982). Le fait que les valeurs de différence
de 813C entre les deux chemins de I'arbre C soient faibles pourrait ainsi refléter son caractere
dominant au sein de la station, et, donc relativement peu soumis aux ombres des arbres

avoisinant.
Le bois initial

Comme pour le bois final (figure I1I-21), I'étude chronologique du §3C du bois initial
montre que les valeurs de 5'3C varient d'une année a 'autre, sans tendance a long terme (Figure

I11-94).
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Figure 111-94- Chronologies du **C du bois initial des deux chemins de prélevement.
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La différence de 63C du bois initial entre les deux chemins est comprise entre 0 et 1,21%o avec
une médiane a 0,43%o (-1,21 a +0,91%o0 pour une médiane a -0,09%. en valeurs réelles), soit
une gamme proche de celle du bois final. Comme pour le bois final, Le 3C du bois initial baisse

significativement les 4 premieres années de 'arbre reflétant probablement I'effet juvénile.

Rho = 0,32
p <0,05
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O8C bois initial Fr (%o)

Figure 111-95- Relation du 8*3C du bois initial des deux chemins étudiés.

De méme que pour le bois final, les deux chronologies de bois initial sont synchronisées et
corrélées (coefficient de Gleichlaeufigkeit de 69% et une corrélation de 0,32), Figure III-95.
Leurs valeurs de 83C, comparées sur chaque cerne, sont peu éloignées. Leur corrélation est
cependant moins forte que celle du bois final avec un Rho presque deux fois moins élevé (0,32
par rapport a 0,61). Ceci peut s’expliquer par |'utilisation, pour la constitution du bois initial,
des réserves accumulées principalement 'année précédente. Les réserves utilisées pour la
formation du bois initial des deux chemins, peuvent provenir de lieux de stockage différents
dans l'arbre. Elles peuvent avoir été formées a différents moments, intégrant donc des
variations climatiques différentes et, in fine, des variations de valeurs de 63C différentes
(Damesin and Lelarge, 2003a; Essiamah and Eschrich, 1985; Kozlowski and Pallardy, 1997;
Lacointe et al., 1993; Sauter and van CLEVE, 1994). De ce fait, les valeurs de 83C du bois initial
peuvent présenter des variations circonférentielles plus importante et donc provoquer une plus
faible co-variation des deux chemins que pour le bois final, principalement formé par les
assimilats directement produit par les feuilles. Les corrélations entre les deux chemins de §:3C
du bois initial sont moins fortes que celles du bois final, tout comme les corrélations entre les
chemins de mesure des largeurs du bois initial étaient moins élevées que celles du bois final,
probablement 13 encore a cause de I'utilisation des réserves, et de la variabilité qu’elle entraine,

pour la constitution du bois initial.

Msaisonnalité

En complément de ’étude du bois initial et du bois final, il est possible d’effectuer la
différence, pour chaque cerne, de ces deux valeurs comme proposé par Livingston and

Spittlehouse (1996). Cette différence de 5'3C entre le bois initial et le bois final (8:3C bois initial
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— 83C bois final) a été nommeée Asisonnalivv dans cette étude. Ces deux valeurs de §:3C sont
enregistrées a des moments différents par le cerne et donc sous des conditions
environnementales différentes. Il semble que cette soustraction soit a8 méme de refléter des
variations de saisonnalité climatique avec des précipitations printanieres plus ou moins
abondantes (Helle and Schleser, 2004; Li et al., 2005; Michelot, 2011 ; c.f. Chapitre I). Le 5'3C
du bois initial est fortement influencé par l'utilisation des réserves et notamment de 'amidon
qui a un 33C plus élevé que celui de la matiére organique végétale totale (Helle et Schleser.,
2004). Cependant, le 5'3C du bois final peut aussi porter, en partie, la signature de I'utilisation
des réserves amidonnées, en plus de celles des assimilats photosynthétique nouvellement
produits (Eglin et al., 2010). Il semble que plus l'arbre utilise de réserves lors de la constitution
du bois final, plus sa valeur moyenne de 8:3C est élevée. De ce fait, la différence de 5:3C entre le
bois initial et le bois final pourrait aussi refléter des variations d’utilisation des réserves par le
bois final.

Les deux chemins montrent des valeurs de Asaisonnalite cCOmprises entre -1,61 et +1,56%o avec une
médiane a -0,06%o (Figure I111-96). Les valeurs, ainsi que la gamme de variation de cet indice,
sont statistiquement équivalentes entre les deux chemins (Kruskall Wallis test p<0,05 ; Levne

test p<0,05).

Asaisonalité (%0)

Al Fr

Figure 111-96- Valeurs du Asaisonnatitc des deux chemins de prélévement.

De par 'absence de différences entre les ensembles de valeurs de §'3C du bois initial et du bois
final des deux chemins présentés sous la forme de diagrammes de Tukey, il était attendu que
la soustraction des deux variables a travers le Asisonnaiite n’engendrerai vraisemblablement pas

de différences. C’est ce qui est observé Figure I11-97.
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Figure 111-97- Chronologies du Asaisonnaiits des deux chemins de prélévement

La figure III-97 montre que le Asisonnalité €St variable d'une année sur 'autre qu’il présente une
tendance a 'augmentation (Cox and Stuart test p<0,05). Deux phénomenes sont ici a prendre
en compte.

D’une part, 'augmentation, le long de la chronologie entre 1955 et 1974, des valeurs de
Asaisonnalité qui sont négative au début de la chronologie pour progressivement atteindre 0. Les
valeurs négatives de Asaisonnaiite présentes au début de la chronologie s’expliquent par un §'3C du
bois final plus élevé que celui du bois initial. Cette particularité pourrait refléter un stress
hydrique (faibles précipitations et forte température) important lors de la formation du bois
final, aboutissant a I'utilisation de réserves amidonnées au 53C élevé pour sa constitution
conjointement a des assimilats au §3C élevé du fait d'une photosynthése peu discriminante.
Cependant, le caractere négatif des valeurs de Asaisonnaiite de 'arbre C s’amenuise peu a peu entre
1955 et 1974, tendant a indiquer une diminution du contraste saisonnier de stress hydrique
entre la période de formation du bois initial et celle du bois final, et donc de meilleures
conditions environnementales pour la photosynthése. En effet, cette augmentation du
Asaisonnalite Vers des valeurs nulles tend a montrer qu’au cours du temps, le 53C du bois final est
de plus en plus le reflet de I'utilisation d’assimilats au *3C de moins en moins élevé, et donc
résultant d’'une photosynthese de plus en plus discriminante. L’étude des relations entre les
parametres climatiques et les variations chronologiques de Agisonnaliie montre une
augmentation progressive et continue des précipitations du mois de mai (Figure I111-98). Ceci
pourrait entrainer un stress hydrique moindre lors du début de la formation du bois final, et
donc une photosynthese de plus en plus discrimante d’année en année. Cette relation entre

l'augmentation des précipitations du mois de mai et celles du Asaisonnaiite pourrait impliquer une
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diminution du contraste saisonnier entre la période de formation du bois initial et celle du bois

final.
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Figure 111-98- Variations des précipitations du mois de mai pour la période 1955-1974. La droite
représente la droite de tendance linéaire et montre une légére augmentation au cours du temps.

D’autre part, les tres fortes diminutions du Asaisonnalité Visibles lors des années caractéristiques
de 1976 et 1989. Lors de ces deux années, cette baisse indique que I'arbre a produit des
assimilats au 83C tres élevé du fait d'un fort stress hydrique et correspondent a des années ou
les précipitations du mois de juin ont été notoirement faibles.

L’étude de la synchronisation des chronologies montre un coefficient de Gleichlaeufigkeit de
80% et une corrélation élevée avec un Rho de 0,66 indiquant que cet indice varie

conjointement entre les deux chemins (Figure I1I-97 et I111-99).

—-0.5 0.0 0.5
Asaisonalité Fr(%o)

Figure 111-99- Asaisonnalit¢ du chemin Al versus Asaisonnalit¢ du chemin Fr.

En conclusion, que ce soit pour les ensembles de valeurs représentés sous forme de
diagrammes de Tukey, ou pour les variations chronologiques, les valeurs de 63C des deux
chemins sont significativement équivalentes entre le bois initial et le bois final. Cependant,
I’étude des chronologies, tout particulierement pour le bois initial, montre que les co-
variations, bien que significatives, possedent un coefficient de Gleichlaeufigkeit et un
coefficient de corrélation plus bas que ceux du bois final. Ces différences de variation de 53C
du bois initial entre les deux chemins pourraient s’expliquer par une matiére organique
synthétisée a partir d’assimilats photosynthétiques provenant de parties différentes du

houppier de I'arbre, ou, de réallocation de réserves formées a des moments différents.
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De ce fait, lors des expériences de carbonisation, il sera nécessaire d’étudier les deux chemins
séparément, aussi bien lors de la prise en compte des ensembles de valeurs sous la forme des
diagrammes de Tukey, qui pourraient varier différemment, que pour les chronologies. En effet,
le 513C de la matiere organique est la moyenne pondérée du 6'3C de ses constituants, or, une
équivalence de valeur de 83C entre les deux chemins ne signifie pas une équivalence de
composition chimique. La dégradation thermique des deux principaux constituants du bois
que sont la lignine et la cellulose est différente et ces deux constituants ont un 8:3C différent
(Chapitre I).

| III.2.2.) Relation 8:3C - climat de 1'arbre C

Les études de Michelot et al. (2011) et Young et al. (2012) ont montré qu’il pouvait

exister une relation entre le :3C du chéne et certains parametres climatiques. L’étude du 5:3C
est complémentaire de celle menée sur les largeurs de cerne, les largeurs semblant étre
sensibles a un climat plus local et le 5:3C a un climat plus global (Andreu et al., 2008 ; Cernusak
et English., 2015).
Les variations interannuelles de 83C du bois initial, du bois final et du Asaisonnaiitc Ont été
comparées a celle des principaux régresseurs climatiques disponibles (température,
précipitations, humidité relative et ensoleillement). En outre, la différenciation
duramen/aubier a été testée afin de savoir s’il existait des différences dans leur réponse au
climat.

La principale variable climatique a influencer le 5'3C de I'arbre d’étude concerne les
précipitations (Figure I111-100). Ce constat est en accord avec les travaux menés sur les chénes
en Europe (Kern et al., 2013). Les précipitations de 'automne de ’'année n-1 sont corrélées
positivement avec le 83C du bois initial qui est formé a partir des réserves accumulées, entre
autres, durant cette période. Des précipitations abondantes favorisent vraisemblablement la
formation de réserves, principalement sous forme d’amidon, qui peuvent étre utilisées 'année
suivante pour la constitution du bois initial. Lorsque les réserves sont abondantes, I’arbre peut
les utiliser en quantité pour synthétiser son bois initial qui de ce fait posséde un 5:3C élevé. En
revanche, les précipitations automnales de 'année n-1 influencent négativement le 5'3C du bois
final. Cette influence négative est probablement le résultat de I'utilisation plus conséquente des
réserves pour la formation du bois initial lorsqu’elles sont disponibles en quantité suffisante.
Le 83C du bois final est, de ce fait, rapidement le résultat presque exclusif de 'utilisation des
assimilats de 'année n et non de l'utilisation des réserves. Cette utilisation rapide des
assimilats provoque un abaissement moins tardif du 6:3C du bois final, et, donc, une corrélation

négative forte avec les précipitations de 'automne de I’année n-1. Les réserves peuvent en effet
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continuer a étre utilisées, méme une fois le bourgeonnement effectué et le bois final en
formation (Helle and Schleser, 2004; Ogle and McCormac, 1994). Le 6*3C du bois final réagit
négativement aux précipitations de juin, comme montré par Michelot et al. (2011). Le 63C du
bois final semble donc étre corrélé négativement avec les précipitations durant la période de
croissance (mai a aotit). Cet aspect peut étre interprété physiologiquement comme le reflet
d’une photosynthése fortement discriminante, entrainant une diminution des valeurs du §3C
des assimilats. En effet, les précipitations provoquent 'ouverture des stomates facilitant ainsi
les échanges gazeux avec 'atmospheére et donc une discrimination plus importante lors de la

photosynthese.

L’indice de Asaisonnalite Téagit positivement aux pluies d’automnes, montrant ainsi sa
possible utilisation comme proxy des précipitations automnales de I'année précédente.
L’influence du mois de juin et du contraste entre un été chaud et sec et un printemps plus doux
et humide évoquée plus haut afin d’expliquer la constante augmentation du Asaisonnalite S€
retrouve. En effet, des corrélations positives indiquent qu'une pluviométrie suffisante au mois
de juin semble permettre une production et donc une utilisation rapide des assimilats
photosynthétiques pour la formation du bois final ce qui entraine un Asaisonnaitc €n

augmentation vers des valeurs nulles puis positives.

La différenciation aubier/duramen montre que le 8:3C du bois final de 'aubier est tres
sensible aux précipitations automnales de I’année précédente. La duraminisation semble donc
atténuer l'influence que ces variations de précipitations ont eue sur le 53C du bois final. Ceci
pourrait étre le résultat des transformations chimiques qui ont lieu durant ce processus

physiologique sans pour autant que les mécanismes sous-jacents soit pleinement compris.

Les variations de températures influencent particulierement le 5:3C du bois final lors de
la période de végétation (mai a aofit) ce qui confirme les résultats de Michelot et al. (2011) et
Kern et al. (2013). Cette influence positive reflete la fermeture des stomates lors de forte
chaleur, entrainant une photosynthése moins discriminante. Cette fermeture provoque une

augmentation du 6'3C des assimilats et donc de la matiere organique végétale.

L’ensoleillement impacte principalement le Asaisonnaiité, €t notamment 1’ensoleillement
automnal de ’'année précédente avec une influence négative. Le Asaisonnalite Semble donc étre un
marqueur de bonne condition hydrique et de faible ensoleillement (probablement du fait d'une

couverture nuageuse plus importante) lors de 'automne précédent.
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L’humidité relative influence principalement le 5'3C du bois final durant les mois de
février et d’octobre avec un effet positif en octobre probablement du fait d’'une constitution
importante de réserve qui ont un 63C plus élevé. En effet une augmentation de 'humidité
relative entraine une augmentation de I'ouverture des stomates (Aphalo and Jarvis, 1991).
Cette ouverture permet une photosynthése fortement discriminante et donc un abaissement
du 813C.

L’étude de dendroclimatologie isotopique de I'arbre C montre que pour décrire les
variations de température de juillet et aout I'’étude du 6'3C du bois final semble appropriée tout
comme elle est appropriée pour I'étude des variations de précipitation du mois de juin et
d’octobre de 'année précédente. Les variations de 5'3C du bois final rendent également bien
compte des variations d’humidité relative du mois d’octobre de 'année en cours. La description
des variations d’ensoleillement des mois d’avril et de juin semble pouvoir se faire a partir des
variations de Asaisonnalité €0 plus des contrastes saisonniers de déficit hydrique entre les périodes

de formation du bois initial et du bois final qui ressortent de ’étude de cet indice.
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II1.3.) Comparaison des réponses climatiques en largeur de
cerne et 613C

II1.3.1.) Comparaison des réponses entre 5:3C, dendrologie, et
climat

Etude des différences entre la dendroclimatologie sur largeur de cerne et la dendroclimatologie

isotopique (Figure I1I-101):
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Figure l1I-101- Matrice de corrélation entre les variables dendrologiques (en rouge) ainsi que le 5'3C, en
fonctions des variations climatiques.

Les précipitations de la période de végétation ont une forte influence tant sur la largeur
du bois final que sur sa composition isotopique. Celles de 'automne de ’année n-1 impactent

le 33C du bois final mais pas sa largeur. Ceci est probablement dii au fait que l'utilisation des
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réserves ou des assimilats ne change pas la quantité de substrat disponible pour la constitution
du bois final mais seulement sa valeur de 63C. La largeur de bois final ne change donc pas de
facon significative puisque I'arbre peut soit utiliser ses réserves soit directement les assimilats
produits par la photosynthese. L’étude du &3C apporte donc ici une information
supplémentaire en indiquant que lors de fortes pluies automnales de ’année n-1, ’'arbre semble
utiliser ses réserves au maximum pour le bois initial faisant chuter plus rapidement le 5'3C du
bois final.

Les précipitations automnales impactent les largeurs de bois initial et leur valeur de 5:3C. En
effet, le bois initial est principalement formé de réserves dont une partie est constituée en
automne. Le fait que ces deux variables réagissent souligne I'importance des arriere-effets dans

la constitution du bois initial de ’arbre étudié ici.

L’étude des températures montre que les mois qui ressorte entre les variables
dendrologiques et le 5'3C ne sont pas les mémes avec une période d’influence plus étendue
concernant les parametres dendrologiques avec notamment les mois de mai et juin qui ne

ressortent pas dans les variations de 5*3C.

L’ensoleillement influence presque exclusivement le :3C. Les variables dendrologiques
ne semblent donc pas étre de tres bons intégrateurs de ce régresseur en ce qui concerne I’arbre

étudié.

L’humidité semble étre plus influente sur le §:3C que sur les variables dendrologiques,
probablement par le fait qu’elle influence la conductance stomatique et ainsi fait varier le 5'3C

des assimilats.

Les variables dendrologiques et le &83C réagissent différemment aux variations
climatiques. Cette différence de sensibilité est relatée par Andreu et al. (2008) ainsi que
Michelot (2011), Cernusak et English (2015) et Hartl-Meier et al. (2015). Il apparait en effet
que les variables dendrologiques et le §3C, s’ils sont tous deux sensible aux variations de
certains parametres climatiques, ne renseignent pas sur les mémes réponses de ’arbre a ces
variations du climat (Michelot, 2011 ; Cernusak et English, 2015). Les variables dendrologiques
semblent répondre a des variations locales des parameétres climatiques et renseignent sur les
limites fonctionnelles de I'arbre en indiquant les parametres qui limitent sa croissance par la
limitation du pool carboné disponible. Le &13C semble renseigner sur les réponses
fonctionnelles de I'arbre aux variations des parameétres climatiques en reflétant des assimilats

au 83C plus ou moins élevé, ou I'utilisation en proportion différente d’assimilats et de réserves
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amidonnées lors de la formation du bois final. Notamment dans le cas du chéne, chez lequel
d'importants arriere-effets sont présents et qui utilise ses réserves amidonnées pour la
formation de son bois initial et une partie de son bois final. Les différences de 5'3C entre le bois
initial et le bois final permettent d’appréhender l'utilisation plus ou moins importante des
réserves amidonnées pour la formation du bois final.

La ou les variables dendrologiques renseignent sur les limites d’utilisation du pool carboné de
P’arbre pour sa croissance, le 5:3C permet de comprendre, en amont de cette baisse, comment
les variations de &3C sont le reflet de différentes réponses physiologiques de I'arbre aux

variations climatiques.

Les variations interannuelles de §'3C et des variables dendrologiques reflétent, chacune
a leur maniere, des variations climatiques. Ces différences de réponses pourraient donc

s’exprimer dans des variations interannuelles différentes entre ces parameétres.

II1.3.2.) Variations chronologiques du 813C et des variables
dendrologiques

Dans le cadre des comparaisons des variations chronologiques de 8'3C et des variables
dendrologiques, il a été décidé de travailler sur les chronologies moyennes de 5'3C et des

variables dendrologiques du fait leur variabilité circonférentielle était tres faible.

II1.3.2.a.) comparaisons des variations chronologiques dud3C du bois final, des largeurs de
bois final et de la texture

La comparaison des variations interannuelles de §3C avec celles des largeurs de bois
final standardisé ou non (Figurelll-102) montre que ces variables ne sont pas corrélées sur
I'ensemble de la chronologie, sauf dans le cas des années caractéristiques ou elles sont anti-
corrélées. Cette absence de corrélation entre ces variables est également constatée par Weigl
et al. (2008).

Il semble donc que seul des événements climatiques extrémes entrainent des réponses
conjointes de ces parametres. Cette observation est en accord avec le fait que les variables
dendrologiques rendent compte des limites physiologiques de 'arbre alors que le 83C permet
d’appréhender son fonctionnement. Lors des années caractéristiques, les deux informations
sont en accord car d'une part ces événements extrémes entrainent une importante limitation
dans le pool de carbone utilisable par I'arbre pour sa croissance, et, d’autre part, le :3C indique

que ce pool est principalement constitué par les réserves et non par les assimilats. En dehors
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de ces années particuliéres, la croissance est beaucoup moins limitée, et, le 5:3C du bois final

est la moyenne pondérée des réserves et des assimilats nouvellement synthétisés. Les

variations du 63C du bois final rendent compte de I'utilisation plus ou moins importante de

I'un ou de l'autre mais également d’assimilat présentant un 8:3C plus ou moins élevé. Ses

variations ne sont pas conjointes, en dehors du cas des années caractéristiques, a celles de la

limite du pool carboné de I'arbre.
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Figure 111-102- a) Comparaison de la chronologie moyenne du §'3C du bois final ainsi que celle des largeurs de bois final
standardisées ou non. b) Variables dendrologiques en fonction du §'°C.
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Il est possible d’effectuer la méme étude entre le 3'3C du bois final et la texture qui

exprime la proportion de bois final (Figure III-103):
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Figure I11-103- a) Comparaison de la chronologie moyenne de §*3C du bois final et de la texture. b) texture en fonction
du 8%3C.

La encore, seules les années caractéristiques, qui sont synonymes d’événements climatiques
extrémes, sont corrélées avec une anti-corrélation. Les variations du 83C du bois final et de la
largeur du bois final ou de la texture ne semblent pas corrélées ce qui se retrouve chez Weigl et
al. (2008) et Andreu et al. (2008). Ces parametres sont dépendants de la photosynthese, et
donc, dans une certaine mesure, de I'environnement. Cependant, il semble que le signal
isotopique 56'3C soit d’'une part le reflet de variations globales des parametres climatiques alors
que les parameétres dendrologiques enregistreraient plus favorablement des variations locales,
et, d’autre part que le 63C enregistre les réponses fonctionnelles alors que les parametres
dendrologiques refletent les limitations a la croissance (Andreu et al., 2008; Gagen et al., 2004;
Michelot, 2011; Robertson et al., 1997a, 1997b). Ces deux échelles de fonctionnement sont
cependant pleinement complémentaires puisque les réponses fonctionnelles sont relativement

communes aux arbres et donc susceptibles de refléter des variations globales alors que les
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limites de croissances dépendent plus fortement du caractére individuel sauf dans le cadre
d’événements climatiques extrémes.

I11.3.2.b.) Comparaisons des variations chronologiques dus'3C du bois initial et des largeurs
de bois initial

Les influences climatiques sont également parfois différentes sur le 5:3C du bois initial
et sur les parametres dendrologiques du bois initial. La comparaison de leurs chronologies

respective est réalisée Figure 111-104.
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Figure I11-104- Comparaison des chronologies de §'C du bois initial et des largeurs de bois initial standardisées ou non. b)
Expression des paramétres dendrologiques en fonction du 8*3C.

Le 63C du bois initial et les largeurs de bois initial standardisées semblent co-varier
significativement, avec cependant un Rho relativement faible de 0,37. Cette valeur est
supérieure a celle de Weigl et al. (2008) mais présente surtout le méme signe. Ceci indiquerait,
en premier lieu, que le 83C du bois initial varie conjointement avec sa largeur, méme si ses
variations de largeurs sont faibles, et que cette corrélation est présente sur toute la chronologie.
En second lieu, cette co-variation des deux variables est positive. Ce signe positif est important
car le 33C du bois initial est fortement impacté par I'utilisation des réserves or 'amidon, qui

constitue une grande partie des réserves chez le chéne, présente un 53C plus élevé que les
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assimilats photosynthétiques. L’utilisation par 'arbre de ces réserves va donc provoquer une
augmentation du 63C comme rapporté par Helle et Schleser (2004). Ces réserves sont
également utilisées pour la croissance du bois initial. Le fait qu’ici ces deux variables soient
significativement corrélées, méme si le Rho est bas, appuie 'importance des arriere-effets déja
montrés par I'étude des autocorrélations, des corrélations des variables dendrologiques, et,
I’étude de lI'influence des variables climatiques de I'années précédente.

Si le 813C et les parametres dendrologiques du bois final semblent varier différemment du fait
qu’ils ne renseignent pas sur les mémes réponses au climat, il semble que I'étude du bois initial
ameéne d’autres réponses. Leurs co-variations chez le bois initial semblent en effet refléter une
équivalence entre I'utilisation plus ou moins importante des réserves et leur signal en 5'3C. Les
réserves amidonnées du chéne présentent un 5'3C plus élevé que celui de la matiere organique
végétale (Chapitre I) et plus elles sont utilisées pour la constitution du bois final, plus celui-ci
présente un 513C élevé.

Le Asaisonnatite Semble pouvoir refléter deux aspects, d’'une part des contrastes saisonniers entre
I’été et le printemps et d’autre par une pluviométrie associée a une couverture nuageuse plus
ou moins importante lors de 'automne de ’année n-1.

Il semble, au vu des résultats précédents, que I'étude du 83C et des parametres
dendrologiques est complémentaire lors de travaux sur la réponse des arbres aux variations de
certains parameétres climatiques. Les parametres dendrologiques semblent rendre compte
efficacement des influences de la température et des précipitations sur la croissance radiale et
le 83C semble rendre compte efficacement des processus physiologiques avec une utilisation
plus ou moins importante et/ou plus ou moins tardive des réserves amidonnées par I’arbre.

Cette utilisation étant néanmoins, elle-aussi, en partie, dépendante du climat.
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| Conclusion

- L’étude dendrochronologique de trois arbres de la parcelle des Cagouilleéres a montré
que leur croissance radiale est représentative de celle des arbres de la parcelle ce qui a permis

de choisir I'arbre C pour une étude plus approfondie.

- Une étude des corrélations entre les variables de croissance, largeur de cerne et de 5:3C,
et les variables climatiques a été menée sur l'arbre C avant de 1'utiliser pour des expériences de
carbonisation. Cette étude a permis de montrer que la croissance radiale de 'arbre C ne
présentait pas une importante variabilité circonférentielle et qu'elle correspond a ce qui est
connu de l'influence du climat sur la croissance des chénes francais. Les liens entre les
variations des parametres dendrologiques mesurés et celles de plusieurs parameétres
climatiques montrent que la croissance radiale de I'arbre C est particulierement influencée par
les variations de précipitation et plus généralement par le stress hydrique lors de la saison de
végétation. Enfin, la texture qui représente la proportion de bois final dans le cerne et qui est
le seul parameétre dendrologique aussi utilisable sur les charbons archéologiques, apparait

comme reflétant efficacement les variations de températures de la période de végétation.

- L’étude du 33C de deux chemins de mesure, avec la distinction de l'aubier et du
duramen d’une part et du bois initial et du bois final d’autre part, a renseigné sur plusieurs
variabilités de ce parametre. Il a ainsi été montré qu’il n’existait aucune différence significative
entre deux chemins de mesures ainsi qu’entre l'aubier et le duramen. Les variations
saisonniéres de 53C ont aussi été explorées et ont permis de montrer une baisse du contraste
saisonnier au cours du temps sur la chronologie étudiée. Enfin, I’étude exploratoire de
dendroclimatologie isotopique a permis de mettre en avant l'utilité des mesures de 5'3C pour
la caractérisation de certains processus physiologique comme I'utilisation plus ou moins élevée
de réserves amidonnées en réponse a un important stress hydrique chez le chéne durant la

période de formation du bois final.

- La comparaison des variations des parameétres dendrologiques et du 5'3C a montré que
lors de I’étude de la réponse d’'un arbre aux variations climatiques, I'utilisation de ces deux
parametres était complémentaire. Les parameétres dendrologiques tendant a renseigner sur les
parametres climatiques qui influence les limites du pool carboné disponible pour la croissance
de l'arbre. Le 6'3C tendant lui a permettre d’expliquer certains processus physiologiques
comme des variations de la conductance stomatiques ou une utilisation plus ou moins élevée

des réserves amidonnées.
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- Ces différences de réponse aux variations climatiques expliquent que les chronologies
de ces parametres (dendrologiques et 63C) ne sont pas ou peu corrélées hormis lors des années
aux évenements climatiques extrémes. En effet, lors de ces années les variations du pool
carboné reflétent des réactions physiologiques fortes de I'arbre qui se traduisent par des

variations importantes du 5'3C.
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ChapitrelV. Etude des effets de

la carbonisation sur le 313C
du bois a ’échelle

interannuelle et
saisonniere.
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| Introduction

La réponse physiologique des arbres aux variations de certains parametres climatiques
est utilisée en dendroclimatologie pour des reconstructions climatiques, qu’elles soient basées
sur les variations de croissance ou sur les variations de §3C (Luckman and Wilson, 2005;
Young et al., 2012). Les arbres peuvent donc servir d’archive du climat mais ils ont aussi
comme autres roles d’étre utilisés par les sociétés humaines comme combustible ou matériel
de construction.

Cette utilisation se retrouve lors de I’étude des sites archéologiques, et notamment ceux du
Néolithique. Les charbons, issus des foyers domestiques, se retrouvent en assez grande
quantité du fait de leur dégradabilité moindre par rapport au bois (Braadbaart and Poole,
2008). Ces charbons ont permis d’étudier les variations du couvert forestier et des pratiques
sylvicoles (Chabal, 1997; Dufraisse, 2005). S’est alors rapidement posée la question du role que
les variations de l'environnement et du climat pouvaient avoir eu sur les sociétés du
Néolithique. L’étude de ces variations a 'aide des charbons archéologiques est apparue comme
une voie de réponse possible par la transposition des interprétations de leurs effets sur le 53C
du bois déja documentées par de nombreux travaux (synthétisé par Dawson et al., 2002;
McCarroll and Loader, 2004). Des travaux préliminaires, portant sur les variations du 5'3C de
ces charbons, ont donc été menés (Vernet et al., 1996), pour étre, par la suite, développés
(synthétisés par Fiorentino et al., 2014). Cependant, pour pouvoir appliquer cette démarche, il
est nécessaire de considérer que le 53C du bois n’est pas significativement modifié par la
carbonisation. Il est donc important d’étudier I'effet de la carbonisation sur le §3C du bois dans
des conditions proches de celles des foyers domestiques afin de mieux contraindre ce postulat.
En effet, la plupart des études portant sur le sujet ont été réalisées en four sous atmospheére
inerte et non en foyer oxygéné (Czimczik et al., 2002; Ferrio et al., 2006; Turney et al., 2006).
En plus, le taux de carbone du bois, qui augmente au cours de la carbonisation, a parfois été
utilisé afin d’approcher les variations de 8:3C suite a la carbonisation. Les variations de ces deux
parametres, dans le cadre de foyer oxygénés n’ont cependant n’ont fait 'objet que d'un nombre
limité d’études. En outre, l'effet de la carbonisation sur les variations interannuelles et
saisonnieres du 53C n’a pas été I'objet de beaucoup d’attention, or, ce sont elles qui sont a la
base des reconstructions climatiques actuellement réalisées a partir des chronologies de cerne

de bois non carbonisé.

Afin de mieux appréhender les variations du 6'3C du bois suite a sa carbonisation dans
un contexte plus représentatif des foyers domestiques, cette étude se déroule en 3 grandes

parties :
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Dans une premiére partie, une approche exploratoire en vue de la caractérisation des
carbonisations, a travers les variations des températures, des durées, des taux de carbone a été
menée conjointement a une étude des variations de carbonisation pouvant exister le long d'un
meéme cerne.

Dans une seconde partie, I'effet de la carbonisation sur le 5:3C du bois initial et du bois final
avec la prise en compte différenciée de I'aubier et du duramen a été étudié.

Dans une troisieme partie, une étude exploratoire de dendroclimatologie isotopique a été
menée sur le 8:3C du bois carbonisé en comparaison avec celle menée sur le 5:3C du bois non

carbonisé.
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IV.1.) Caractérisation exploratoire des carbonisations en
foyer oxygéné

L’étude des variations des températures, des durées, des taux de carbone lors des
carbonisations vise, de facon exploratoire, a mieux caractériser les carbonisations ayant lieu

dans les foyers domestiques.

| IV.1.1.) Développement d’un indice de carbonisation

Lors des deux carbonisations expérimentales menées (Chapitre II), 3 échantillons ont été
sélectionnés (B1, B2 et B3) en vue d’'une analyse interannuelle et saisonniére des variations de
313C et de taux de carbone. L’échantillon B1 a été placé dans le foyer une fois celui-ci déja allumé
lors de la premiére carbonisation et les échantillons B2 et B3 ont été placés avant I'allumage
du foyer, lors de la deuxieme carbonisation. Ils ont été sélectionnés car ils présentaient tous
trois un aspect externe proche de celui des charbons issus de foyers domestique et retrouvés
en contexte archéologique. Cet aspect était cependant différent entre les 3 échantillons laissant
présager des carbonisations hétérogenes. B3 présentait une couleur noir mat homogeéne sur
toute sa surface suggérant une carbonisation trés homogene. Les échantillons B1 et B2
présentaient au contraire des zones parfois encore marron trés foncées, tendant a indiquer
qu’elles étaient probablement encore en torréfaction lors de leur retrait du foyer. La prise en
compte de la température maximale ou de la durée de carbonisation (la durée est ici calculée
entre le moment ou la température dépasse les 80°C et le moment ou la température chute
brutalement du fait de la sortie des échantillons du foyer) ne semble pas suffisante pour
expliquer les différences de couleurs observées.

Par conséquent, un indice de carbonisation a été calculé pour les échantillons carbonisés
expérimentalement. Cet indice prend en compte la température maximale externe de
carbonisation (Czimezik et al., 2002; Turney et al., 2006) et la durée de la carbonisation par le
calcul de l'intégrale de la courbe de température en fonction du temps complet de chaque
carbonisation. Turney et al. (2006) indiquent que la durée de la carbonisation n’influence pas
les variations de taux de carbone ou de 5'3C ; cependant, ils prennent une durée minimale de
30 min et maximale de 3 h. Les carbonisations réalisées ici sont bien en-deca pour des
échantillons beaucoup plus gros, il semble donc raisonnable de tenir compte de ce parametre
dans le cadre des carbonisations réalisées dans cette étude. En effet, les secteurs mis au feu
présentent un rayon d’environ 7,2 cm pour une largeur maximale de 6,1 a 8,4 cm et une
épaisseur de 1,5 cm. Leur carbonisation complete et homogene prend donc un certain temps.

Un indice de carbonisation a été calculé, il repose sur I'intégrale complete de la courbe des
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variations de température, multipliée par la température maximale, le tout étant divisé par
1000 pour que les résultats soient aisément manipulables. Il prend ainsi en compte aussi bien
la durée de carbonisation, les variations de températures au cours du temps et la température

maximale (Tableau I1I-4).

Echantillon A B1 B2 B3
T max (°C) 573 683 634 781
Durée (min) 6 10 14 18
IC (°C2.min) 1996 4180 4214 9395

Tableau I11-4- Tableau récapitulatif des températures et des indices de carbonisation (aire sous la courbe X température max)
des échantillons étudiés.

Il est important de noter que si B3 reste ’échantillon ayant subi la carbonisation la plus
intense d’apres le calcul de I'indice, les résultats pour B1 et B2 sont inférieurs a B3 mais assez
proches entre eux et par contre supérieurs a A. B1 et B2 semblent donc avoir subi une
carbonisation trés proche mais ont néanmoins des durées de carbonisation différentes. Ceci
pourrait indiquer la carbonisation la plus homogene pour B3, ensuite, moins homogéene pour

B2 mais plus que B1 et B1, B2 et B3 étant probablement plus homogéne que A.

| IV.1.2.) Variations de carbonisation a micro-échelle

IV.1.2.a.) Etude par IRTF

Un échantillon, A, a été trés peu carbonisé (Température maximale de 573°C, durée de 6
minutes et IC de 1996). Il montre une grande hétérogénéité spatiale de couleur pouvant étre le
reflet d’'une importante hétérogénéité de carbonisation (Figure IV-105). Cette hétérogénéité
est présente a trois niveaux :

1 - au sein de I’échantillon entier avec une partie plus foncée en haut et plus claire en bas,

2 — d’un cerne a l'autre, avec des cernes plus ou moins sombres,

3 - au sein d’'un méme cerne. C’est cette derniere échelle qui nous intéresse ici car au sein d'un

méme cerne le 8:3C varie peu sur le bois non carbonisé.
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Figure 1V-105- Evaluation visuelle et par spectroscopie infra-rouge des variations longitudinales
de carbonisation le long d’un méme cerne sur le charbon A.

L’étude des variations de carbonisation au sein d'un méme cerne par spectroscopie infrarouge
sur des échantillons prélevés montre des différences de structures chimiques entre les parties
le long d’un dégradé allant du marron au brun tres foncé (Figure IV-105). Entre la partie 1
marron sur la gauche du cerne (spectre rouge), qui semble peu carbonisée, et les deux parties
brunes a droite 2 et 3, qui semblent I’étre plus (spectre bleu), les spectres infrarouges montrent
des différences notables. La partie gauche 1, trés peu carbonisée, présente un spectre
caractéristique du bois avec la présence de liaisons R-OH, CH., CH; et C=C aromatiques entre
autres (spectre rouge). Dans la partie droite, deux sous-parties (2 et 3) sont présentes avec un
dégradé allant du brun foncé au brun tres foncé et présentent des spectres reflétant des
structures chimiques différentes (spectres bleus).

Les variations entre les spectres 1, 2 et 3 refletent des échantillons aux structures chimiques
différentes avec la perte progressive des structures chimique autres que celles aromatiques. La
diminution et/ou la disparition des pics entre 1100 et 1700 cm™ indique la rupture des liaisons
C-0, C-H et C-C au cours de la carbonisation. Le maintien des pics entre 1590 et 1600 cm™
indique des liaisons C=C dans des cycles aromatiques et donc semble refléter une
aromatisation de plus en plus importante du bois entre les 3 échantillons. La disparition
progressive des pics entre 3600 et 3100 cm™ refléte la déshydratation de la cellulose (Chen et
al., 2008; Guo and Bustin, 1998; Wurster et al., 2015).

La spectroscopie infra-rouge semble donc bien refléter efficacement des différences de
carbonisation lors de carbonisation a des températures inférieures a 600°C. Ces résultats
rejoignent ceux de Wurster et al. (2015). Néanmoins, I'infrarouge ne semble pas rendre compte

de différences de carbonisation au-dela de 600°C ou les spectres ne présentent plus de
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variations notables (Cohen-Ofri et al., 2006; Wurster et al., 2015). Or, les trois échantillons
présentant un aspect proche des charbons archéologiques ont tous eux des températures

maximales de carbonisation supérieures a 600°C.

Pour tester si les différences de carbonisation observées ici peuvent étre associées a des
différences de 83C et de taux de carbone, cette étude a également été conduite par
spectrométrie de masse isotopique et analyse élémentaire, non seulement sur I’échantillon A,
précédemment présenté, mais sur 3 autres également, un non carbonisé, et, B2 et B3 qui
présentent des carbonisations importantes (Figure IV-106). Dans les 4 cas, il s’agit du méme
numéro de cerne afin de limiter, autant que possible, les variations de 63C non dues a la

carbonisation.
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IV.1.2.b.) Etude par 6*3C et taux de carbone
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Figure IV-106- Variations spatiales longitudinales du taux de carbone (carrés verts) et du 83C
(croix noires) le long d’un méme cerne au cours de différentes carbonisations.

Longitudinalement, le taux de carbone et le 3'3C d'un méme cerne non carbonisé, sont
constants. Une fois carbonisé, lorsque la carbonisation est trés hétérogéne, comme on peut le

supposer avec I’étude des spectres infra-rouge et des différences de coloration (Figure IV-105,
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échantillon A), de fortes variations du taux de carbone et du *3C sont mesurées (1,5%o pour le
313C et 30% pour le taux de carbone). Ces variations semblent suivre le gradient de couleur et
refletent une augmentation du taux de carbone accompagné dune diminution du 4C, en
allant de la partie la plus claire vers la partie la plus foncée. Ces variations sont tres semblables
a celles enregistrées par Turney et al. (2006) sur des carbonisations expérimentales de bois
entre 200 et 800°C. En conséquence, il semble que lors de carbonisation a température
modérée (580°C) pouvant entrainer de fortes variations spatiales de carbonisations, cela
provoque de fortes variations spatiales du 5'3C et du taux de carbone.

Lors de carbonisations d’apparence plus homogéne (ici B2), les variations de taux de carbone
et de 6'3C sont plus limitées. Le taux de carbone semble augmenter vers le bord de ’échantillon
accompagné d’une diminution du 83C (Figure IV-106). Ces variations sont moindres (1%o pour
le 83C et 5% pour le taux de carbone) que celles de I’échantillon A, tendant a indiquer une
carbonisation plus homogene. Ces deux variations du §'3C sont semblables a ce qu'observe
Turney et al. (2006) sur des carbonisations a différentes températures et semblent étre le reflet
d’'une thermo-dégradation différentielle entre la lignine et la cellulose avec un signal 5:3C
tendant vers celui de la lignine suite a une carbonisation de plus en plus importante (Czimczik
et al., 2002, Turney et al., 2006).

Le quatriéme échantillon (B3) montre également des variations de taux de carbone et de §3C.
Ces variations ne sont plus anti-corrélées, comme précédemment, mais corrélées. Cette étude
montre donc que les variations de taux de carbone et de 5'3C fluctuent le long d’un continuum
d’augmentation de la carbonisation ce qui rejoint les résultats de Turney et al. (2006) ou la
relation entre le taux de carbone et le 5'3C n’est pas la méme a basse température qu’a haute
température (au-dela de 600°C). A basse température elle est interprétée comme de la thermo-
dégradation différentielle entre la cellulose et la lignine, a haute température elle interprétée
comme pouvant étre du fractionnement isotopique.

Cette étude des micro-variations de taux de carbone et de 83C montre que, quelle que soit la
carbonisation, il y a des différences de 5'3C et de taux de carbone le long d'un méme cerne. Le
313C et le taux de carbone peuvent étre soit anti-corrélé pour les échantillons A et B2, soit
corrélé pour I'échantillon B3 présentant une carbonisation plus intense. En conséquence, il
semble que des variations de carbonisation du bois provoquent des variations de §:3C et de taux
de carbone. Ces variations de 8'3C et de taux de carbone ne sont cependant pas identiques entre
les carbonisations. Afin d’essayer de détailler ces différences, il a été décidé d’étudier les
carbonisations les plus intenses (B1, B2 et B3) de facon plus approfondie (étude interannuelle
et saisonniere) car ce sont celles qui semblent le plus se rapprocher des charbons

archéologiques issues de foyers domestiques.
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| IV.2.1.) Etude des variations de taux de carbone

IV.2.1.a.) Etude de I'ensemble des valeurs de taux de carbone

L’un des moyens de tenter d’évaluer I'intensité d'une carbonisation est de mesurer le taux de
carbone de I’échantillon carbonisé (Aguilera et al., 2012; Ferrio et al., 2006; Turney et al.,
2006). Les résultats présentés précédemment ont montré que, dans le cas de carbonisation
intense en foyer oxygéné, cette variation du taux de carbone en fonction de la carbonisation
semble présenter une importante variabilité. Afin de tenter d’appréhender plus précisément
cette variabilité, le taux de carbone de ’ensemble des échantillons de B1, B2 et B3 (bois initial

et bois final de chaque cerne) a été pris en compte sous la forme de diagrammes de Tukey.
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Figure IV-107- Valeurs du taux de carbone des 3 échantillons étudiés (défini avec leur durée et leur

indice de carbonisation. En vert, gamme de valeur dans le bois non carbonisé
L’étude des valeurs de taux de carbone des échantillons montre qu’il est compris entre 48 et
98% avec une médiane a 85% (Figure IV-107). Il est significativement plus élevé que celui des
échantillons non carbonisés qui est compris entre 40 et 46%. Entre les 3 échantillons, B1 et B2
présentent une distribution des valeurs de taux de carbone statistiquement équivalentes méme
si B2 semble légerement plus élevé que Bi. L’échantillon B3 montre des taux de carbone
significativement plus élevés et une gamme de valeurs plus restreinte (Dunn test p<0,05;
Levne test p>0,05). En outre, cette étude montre que, lors de la prise en compte de ’ensemble
des échantillons de B1, B2 et B3, les différences de taux de carbone ne semblent refléter quune
différence importante d’indice de carbonisation. Les indices de carbonisation de B1 et B2
présentent moins de différence et les gammes de valeurs sont semblables, méme si légerement

supérieure pour B2 tout comme son indice de carbonisation. Il apparait ici vraisemblable que,
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dans le cadre de carbonisation en foyer oxygéné présentant une forte variabilité, I'’étude des
valeurs du taux de carbone ne puisse permettre de distinguer que des carbonisations
d’intensité tres différentes.

L’échantillonnage du bois initial et du bois final permet d’étudier les distributions des valeurs
de taux de carbone en différenciant ces deux compartiments ainsi que 'aubier et le duramen

(Figure IV-108).

ad abe b a& ¢ e acd a b a cd e

Duramen Aubier Duramen Aubier
1001 : RN : RN : RN : R
¥

<o *
I} ° .
S 80 o
9 .
o
CG o o
o
5]
he]
>< *
=]
S

60

o .
40 Bois initial Bois final

Nom: B1 [B2 [B3 [B1 [B2 [B3 [B1 [B2 [B3 [B1 [B2 [BS3
Durée de carbonisation (min): (10) [(14) | (18) |(10) | (14) |(18) | (10) |(14) |(18) |(10) | (14) |(18)
IC: 4180|4214|9395|4180| 4214|9395 4180| 4214| 9395(4180| 4214|9395

Figure 1V-108- Valeurs du taux de carbone des 3 échantillons carbonisés avec différenciation
aubier/duramen et bois initial/bois final.

Entre le bois initial et le bois final de chaque chemin, il n’y a pas de différences significatives
du taux de carbone. De ce fait, lors de I'étude du taux de carbone, par exemple sur les charbons
archéologiques, la différenciation bois initial et bois final n’est pas nécessaire.

Dans l'aubier ou dans le duramen, il semble qu'un méme schéma de variation du taux de
carbone se dessine, qu’il s’agisse du bois initial ou du bois final. Pour le duramen, il y a une
augmentation du taux de carbone entre B1, B2 et B3 et pour l'aubier il y a une baisse entre B1
et B2 et une augmentation entre B2 et B3, avec B3 pouvant étre supérieur a B1. Entre le
duramen et l'aubier, pour B2 et B3, la distribution des valeurs de taux de carbone est
significativement différente avec un aubier moins riche en carbone. Ces différences de réaction
a la carbonisation entre 'aubier et le duramen sont a rapprocher du fait que le bois d’aubier
semble plus sensible a la carbonisation que le duramen chez le chéne (Paradis-Grenouillet and
Dufraisse, 2017). Le duramen est appauvri en eau et plus dense que 'aubier et il est possible
qu’il soit, de ce fait, dégradé thermiquement différemment. En effet, d’apres TenWolde et al.

(1988) la teneur en eau du bois influe sur sa thermodégradabilité.
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Dans le duramen, 'augmentation du taux de carbone entre les 3 échantillons semble refléter
Paugmentation de la durée de la carbonisation, et non la température maximale de
carbonisation ou lindice de carbonisation. Il semble possible de relier cette durée de
carbonisation croissante a une homogénéisation de plus en plus importante de la carbonisation
des échantillons, avec des taux de carbone de plus en plus important. Dans l'aubier, les

fluctuations du taux de carbone entre B1, B2 et B3 sont plus difficilement explicables.

IV.2.1.b.) Etude des variations interannuelles

La prise en compte cerne a cerne du taux de carbone permet de tracer ses variations
chronologiques (Figure IV-109). Ces variations peuvent renseigner sur des différences de

carbonisation le long de la rondelle.
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Figure 1V-109- Organisation chronologique des variations du taux de carbone des 3 échantillons
carbonisés. BF, Bois Final ; Bl, Bois Initial. En vert, estimation dans le bois non carbonisé

Il apparait d’apres la Figure IV-109 que la carbonisation entraine des variations interannuelles
de taux de carbone alors qu’il est relativement constant dans le bois non carbonisé. Les
variations interannuelles de taux de carbone semblent plus faibles pour B3 et B2 par rapport a
B1. B2 posséde une tendance a long terme a la diminution (Cox and Stuart test p<0,05). Ceci
pourrait étre le reflet d'une carbonisation plus importante du c6té moelle que du coté écorce.
En effet, 'échantillon B2 était placé avec la moelle dirigée vers le centre du foyer et c’est par
cette partie que le feu a progressé. En outre, en dehors de cette tendance a la diminution sur
Iensemble de I’échantillon B2, les taux de carbone de B3 et B2 semble plus homogeénes que
ceux de B1. Ceci tendrait a indiquer une carbonisation plus homogeéne de B3 et B2 a I’échelle
interannuelle. Il apparait enfin qu’aucun effet de cceur ne semble présent sur les variations de
taux de carbone des morceaux de rondelle puisque le centre des échantillons ne présente pas
de valeurs typiquement différentes des bords.

Cette étude montre que B3, qui présente I'indice de carbonisation le plus élevé, la
température maximale la plus élevée et la durée de carbonisation la plus élevée, possede
également le taux de carbone le plus élevé et le plus homogene. De ce fait, dans le cas ou

I'intégralité de morceau carbonisé est présente et analysable, les valeurs du taux de carbone
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rassemblées sous la forme de diagramme de Tukey semblent ne pouvoir renseigner que sur des
différences importantes de carbonisation. Cependant, on se gardera de conclure que le taux de
carbone est un bon indice du taux de carbonisation de maniere générale. En effet, plusieurs
cernes de B1 et B2 possede les mémes taux de carbone que ceux de B3 tout en ayant un indice
de carbonisation tres inférieur. Le taux global de carbone des échantillons B, B2 et B3 cache
donc en fait une importante hétérogénéité spatiale, interne aux échantillons.

En outre, B1 et B2 possédent des indices de carbonisation différents, des températures
maximales de carbonisation différentes et des durées de carbonisation différentes, mais
présentent des valeurs de taux de carbone statistiquement équivalentes. La encore, cette
équivalence cache en fait une importante hétérogénéité déja partiellement mise en lumiere par
Pétude des valeurs du taux de carbone compartiment par compartiment sous la forme de
diagrammes de Tukey. Durant le début de la chronologie (1950-1971), B2 est significativement
plus riche en carbone que B et la fin de la chronologie c’est I'inverse. Le taux de carbone
augmente avec la carbonisation, mais il n’est pas forcément, dans le cadre de carbonisations
en foyer oxygéné, le reflet direct de la température a laquelle les échantillons de bois ont été
carbonisés. Il peut en outre fortement varier spatialement au sein d'un morceau de bois
carbonisé ce qui rend donc hasardeuse toute reconstruction de la température de carbonisation
ou de la durée de la carbonisation, a partir du taux de carbone.

Néanmoins, il est important de considérer que les indices de carbonisation et les températures
de carbonisation proviennent d’'un thermocouple apposé sur ’échantillon. Les températures
de carbonisation de chaque cerne et de chaque partie de cerne ne sont donc pas connues. Les
variations interannuelles et saisonniéres de taux de carbone pourraient donc refléter des
variations de températures de carbonisation entre les cernes non visible par la mesure réalisée
a partir du thermocouple. Les études présentant les variations de taux de carbone en fonction
de la carbonisation montrent cependant toutes qu’a partir de 600°C environ le taux de carbone
n’augmentent plus linéairement avec la température mais atteint un plateau aux alentours de
80% (Ascough et al., 2008; Braadbaart and Poole, 2008; Byrne and Nagle, 1997; Deldicque et
al., 2016; Turney et al., 2006). Ici, les carbonisations de B1, B2 et B3 ont toutes atteintes des
températures de carbonisation supérieures. En outre, les gammes de variation de B1, B2 et B3
sont situées aux alentours de cette valeur de 80%. Les variations interannuelles de taux de
carbone, malgré 'absence de données de températures a proximité de chaque cerne pour le
vérifier, ne refletent probablement pas des différences de carbonisation entre les cernes.

En outre, lors de I'étude du taux de carbone de charbons archéologiques, leur situation a
I'intérieur de la buche est difficile a appréhender. Donc, sans la possibilité d’avoir 'intégralité
de la chronologie, les taux de carbone mesurés pourrait en fait cacher I'importante disparité
des valeurs ici mises en lumiére, et, amener a conclure a des différences de carbonisation

probablement surestimées, ou méme fausses si les valeurs sont au-dela de 80%
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IV.2.) Effets des carbonisations expérimentales sur le §:3C du
bois

| 1IV.2.1.) Gammes de valeurs du 5'3C du bois carbonisé

IV.2.1.a.) Comparaison des trois échantillons B1, B2 et B3

Plusieurs études (Czimczik et al., 2002; Ferrio et al., 2006; Hall et al., 2008; Turney et al.,
2006) ont montré que la carbonisation pouvait avoir un effet sur le 33C du bois. Les deux
expériences de carbonisation effectuées, et 1’échantillonnage cerne a cerne permettent
d’étudier cet effet dans un premier temps, en étudiant la distribution des valeurs sous la forme
de diagramme de Tukey et, dans un deuxieme temps, en organisant chronologiquement les

mesures, ce qui permet de comparer les chronologies avant et apres carbonisation.
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Figure IV-110- Valeurs du 8'3C des 3 échantillons carbonisés.

La figure IV-110 montre que le 5'3C du bois carbonisé est compris entre -26,7 et -22,8%o avec
une médiane a -25,1%o, soit une gamme proche de celle de Turney et al. (2006)
(-27,1; -25,8%0). Les distributions des valeurs de 513C des échantillons B2 et B3 sont
équivalentes mais significativement supérieures a celles de B1. Cette différence de distribution
entre les valeurs des 3 échantillons avec B3 et B2 supérieurs a B1 est distincte de celles du taux
de carbone ou B3 et B2 étaient identiques et inférieurs a B3. Le 3'3C pourrait donc étre

relativement indépendant du taux de carbone pour les échantillons B1, B2 et B3.
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Les différences avec les valeurs de bois non carbonisé peuvent étre exprimées a travers le calcul

du Acarbonisation pour chaque cerne (Acarbonisation = 83C carbonisé — 83C non carbonisé ; Figure IV-

111).
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Figure IV-111- Valeurs du Acarbonisation des 3 échantillons.

Cette figure montre que l'effet de la carbonisation sur I'ensemble des valeurs de '3C est un
abaissement médian de 1%o0 avec des valeurs de Acarbonisation COMprises entre -2,5 et +0,4%o.
Cette gamme est supérieure a celle de 'ensemble des études sur la carbonisation du bois
(Chapitre I). Il est possible que la variabilité des conditions de carbonisation existante dans un
foyer entraine une gamme de valeurs du Acarbonisation SUp€rieure a celles obtenues en utilisant
des conditions de carbonisation plus controlées comme celles d’'un four. L’étude des 3
échantillons montre que B2 et B3 présente une distribution de leurs valeurs de Acarbonisation
équivalente mais significativement plus élevée que B1. La carbonisation a donc eu un effet plus
important sur le 5:3C de B1 que sur celui de B2 et B3 sans pour autant que cette différence
puisse étre reliée a des variations d’indice de carbonisation, de durée de carbonisation ou de

température maximale de carbonisation.
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IV.2.1.b.) Prise en compte de 'aubier, du duramen, du bois initial et du bois final

Le Acarbonisation de 1'ensemble des compartiments du bois étudiés séparément est présenté

(Figure IV-112).

2 1abed abcef abcde d abef aef abcd abce bed cd  ef f
Duramen Aubier Duramen Aubier
- ~ : RENE : RN : RN : N
S o
)
-2 ' . . ;
L | L | _J
4 Bois initial Bois final

Nom: B1 [B2 [B3 [B1 [B2 [B3 [B1 [B2 [B3 [B1 [B2 [B3
Durée de carbonisation (min): (10) |(14) |(18) | (10) | (14) |(18) |(10) |(14) |(18) |(10) | (14) | (18)
IC: 4180|4214|9395|4180| 4214|9395 4180| 4214| 9395(4180| 4214|9395

Figure IV-112- Valeurs du Acarsonisation d€S 3 échantillons avec la distinction des différents compartiments du bois étudiés.

L’impact de la carbonisation sur le §3C du bois, dans le duramen, est semblable entre les trois
échantillons pour le bois initial et le bois final (Figure IV-112).

Dans I'aubier, I'impact de la carbonisation est plus fort pour B1 que ce soit le bois initial ou le
bois final, B3 et B2 étant, eux, similaires. Le Acarbonisation S€mble donc refléter une carbonisation
différente au niveau de I'aubier entre B1 et le groupe B2 B3. La principale différence existante
entre ’échantillon B1 et les échantillons B2, B3 est le fait que B1 fait partie de la premiére
expérience de carbonisation ou les échantillons ont été mis au feu une fois le feu déja bien
allumé. Pour B2 et B3, leur placement s’est fait avant le départ du feu. Il est donc possible que
le placement de B1 a I'intérieur d’un foyer déja bien allumé ait provoqué un impact plus fort de
la carbonisation indépendamment de la température et de la durée de celle-ci.

Dans le cadre de I'étude des possibles variations du 3'3C et du taux de carbone lors de la
carbonisation, on peut noter que le taux de carbone, dans le duramen, était en augmentation
entre B1, B2 et B3. Or, ce schéma ne se retrouve pas dans le Acabonisation. En outre, dans I'aubier
B1 semblait supérieur a B2 mais inférieur a B3, or, ce schéma ne se retrouve la encore pas dans
I'étude du Acarbonisation- Le taux de carbone ne semble donc pas strictement refléter les variations
du 43C du bois suite a sa carbonisation, méme en différenciant les compartiments du bois

étudiés.
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Afin de préciser les différences de Acarbonisation Observées lors de I'étude de I'ensemble des

compartiments, une étude compartiment par compartiment est faite.

2 a ab a a b b
Duramen Aubier
— : — — : —
0
g
-2 .
—4
B1 (10 min)|B2 (14 min)|B3 (18 min)|B1 (10 min)|B2 (14 min)|B3 (18 min)
1C: 4180 1C: 4214  |IC: 9395 1C: 4180 1C: 4214  |IC: 9395

Figure IV-113- Valeurs du Acarbonisation d€S 3 échantillons avec la distinction aubier/duramen.

La différenciation de 'aubier et du duramen permet de monter que dans le duramen, il n’existe
pas de différence dans la distribution des valeurs de Acarbonisation €ntre les 3 échantillons (Figure
IV-113). Dans l'aubier, les échantillons B2 et B3 ont un Acarbonisation plus élevés que les autres
échantillons.

Cette différence de I'aubier de B2 et B3, par rapport a leur duramen, peut étre interprétée a la
lumiére de leurs taux de carbone moins importants montrés précédemment. La différenciation
aubier/duramen tend ici a indiquer que le Acarbonisation de 'aubier est plus élevé, conjointement
a un taux de carbone plus bas, et donc peut étre a une réaction a la carbonisation différente de
laubier par rapport au duramen. Ceci corrobore I’étude de Paradis-Grenouillet et Dufraisse
(2017). En outre, les différences de composition biochimique entre le duramen et I'aubier
(Chapitre 1) peuvent jouer un réle dans I'impact qu’a la carbonisation sur le 5:3C en perturbant

la thermodégradabilité de la lignine et de la cellulose.
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Figure IV-114- Gamme de variation du Acaronisation des 3 échantillons avec la distinction bois.

Les valeurs du Acarbonisation, €ntre le bois initial et le bois final, dans un méme échantillon, sont
les mémes (Figure IV-114). Ce résultat est en accord avec celui de ’étude du taux de carbone
qui avait montré des taux de carbone semblables entre le bois initial et le bois final d'un méme
échantillon (figure IV-108). Malgré des différences anatomiques entre un bois initial constitué
de gros vaisseaux et un bois final constitué de petits vaisseaux et de fibres, 'impact de la

carbonisation sur le §3C est le méme.

Comme dans le cadre de I’étude de I'impact de la carbonisation sur le 53C du bois, Le
Asaisonnalite (Asaisonnalite = 6'3C bois initial — 5:3C bois final), indice sensible a certaines composantes
climatiques, pourrait avoir été impacté par la carbonisation. Il a donc été décidé de comparer,
en séparant 'aubier du duramen, ses valeurs avant et aprés carbonisation en calculant son

Acarbonisation (Figure IV-115).
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Figure IV-115- Valeurs du Acarbonisation AU Asaisonnalite des 3 échantillons.

Le Acarbonisation AU Asaisonnalité N€ présente pas de différences significatives entre les trois
carbonisations que ce soit dans I'aubier ou dans le duramen. Leurs médianes sont proches de
0 ce qui semblerait indiquer que la carbonisation n’a pas d’effet sur la différence de 5*3C entre
le bois initial et le bois final d'un méme cerne. Ceci corrobore ’absence de différence entre le
Acarbonisation du bois initial et celui du bois final précédemment montrée (Figure IV-114) et la

précise en prenant en compte 'aubier et le duramen.
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IV.2.2.) Etude multi-proxy des variations du 4:3C cerne a cerne
des charbons expérimentaux

Dans cette partie, les échantillons B1, B2 et B3 et les Rho les concernant sont écris pour des

questions de lisibilité sous la forme B1 (Rho=x,xx), 2 (Rho=+) et B3 (Rho=x,xx).

IV.2.2.a.) 513C et taux de carbone

L’étude de Turney et al. (2006) ainsi que les résultats ci-dessus montrent que lors de la
carbonisation, le :3C et le taux de carbone varient de facon inverse dans un premier temps,
puis dans le méme sens si la carbonisation est trés intense. L’étude cerne a cerne des
échantillons carbonisés permet de tester les relations, d'une part entre le 53C et le taux de
carbone des échantillons carbonisés, et d’autre part entre le 5:3C des échantillons carbonisés et
non carbonisés. Cette étude menée a I’échelle des variations interannuelles et saisonniéres, et,

dans le cadre de carbonisations en foyer oxygéné.
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Figure 1IV-116- 313C des échantillons carbonisé en fonction du taux de carbone des échantillons carbonisés.

La prise en compte, dans leur totalité, des valeurs de 8'3C et de taux de carbone ne montre pas
de tendance significative (Rho= 0,043) Figure IV-116. En observant échantillon par échantillon
(B1, 2 et B3, aubier/duramen et bois initial/bois final confondues), les deux échantillons B2
et B3 montrent une tendance faible mais significative avec une diminution des valeurs de §:3C
pour une augmentation du taux de carbone (Rho = et Rho=-0,29 respectivement). Cette

anti-corrélation de > ne reflete pas les variations observées a I’échelle d’un seul cerne (Figure
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IV-106) ot le 5:3C variait en méme temps que le taux de carbone. L’échantillon B1 montre quant
a lui un Rho positif de 0,12 mais non significatif. Une certaine variabilité semble donc exister
dans les relations existantes entre le 3'3C et le taux de carbone sans qu’elle soit aisément
appréhendable.

Il est possible de faire la méme étude en prenant en compte le bois initial, le bois final, 'aubier

et le duramen (Figure IV-117).
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Figure IV-117- 8'3C carbonisé en fonction du taux de carbone des échantillons carbonisés pour I’ensemble des compartiments
du bois étudies.

Les tendances semblent étre les mémes entre le bois initial et le bois final, par contre leur
significativité peut étre différente. Pour >~ et B3, la tendance entre le 5:3C et le taux de carbone
(aubier et duramen confondus) n’est significative que dans le bois initial (Rho= et Rho=-
0,51 respectivement).

La durée ou I'intensité de la carbonisation ne semble pas avoir d’effet sur les relations entre le
83C du bois carbonisé et le taux de carbone lorsque les carbonisations sont d’aspect
relativement homogenes et les taux de carbone élevés.

- Pour Bi, il n’y a pas de tendance significative dans 'aubier et le duramen que ce soit
pour le bois initial ou le bois final (Tableau IV-5).

- Pour 2, il n’y a pas de tendance significative dans I'aubier ou dans le duramen que ce
soit pour le bois initial ou le bois final (Tableau IV-5). Par contre, la répartition des points entre
Paubier et le duramen crée la tendance générale (aubier et duramen confondus) avec un §3C
du bois carbonisé plus élevé et des valeurs de taux de carbone plus faibles dans I'aubier,

particulierement pour le bois initial.
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- L’échantillon B3 posséde la méme particularité avec un bois initial et un bois final dont
les valeurs den 8'3C sont plus élevées dans 'aubier également moins riches en carbone que le

duramen (Tableau IV-5). Cette répartition aboutie a une tendance significative dans le bois

initial.
B1 B3
aubier duramen aubier duramen aubier duramen
Bois initial 0,09 0,09 0,02 -0,07 0,10 -0,6
Bois final 0,04 0,16 0,15 0,27 -0,6 0,16

Tableau IV-5- Matrice des corrélations entre le 313C du bois carbonisé et le taux de carbone en fonction des différents
compartiments du bois étudiés. En gras : valeurs significatives au seuil de 5%

Ces résultats montrent donc que les valeurs de 8:3C du bois initial carbonisé de et B3
semblent avoir des variations corrélées a celles de leurs taux de carbone résultantes de
différences de répartition des points entre 'aubier et le duramen. Cette différence se reflete
plus dans le bois initial que dans le bois final, peut-étre a cause du caractére poreux du bois
initial, couplé a une teneur en eau plus importante de 'aubier, facilite I’évacuation de I'eau

vaporisée lors de la premiére phase de la carbonisation.

IV.2.2.b.) impact de la carbonisation (Acarbonisation) €n relation avec le taux de carbone
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Figure 1V-118- Acarbonisation €N fonction du taux de carbone des échantillons carbonisés.

Les valeurs de Acarbonisation €t de taux de carbone ne sont pas corrélées significativement

lorsqu’elles sont prises dans leur intégralité (Rho=-0,16) Figure IV-118. Individuellement, B1
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et B3 présentent des valeurs de Acabonisaion qui diminuent significativement lors de
Paugmentation du taux de carbone (Rho =-0,54 et -0,33 respectivement (p<0,05)). Pour B3 le
313C du bois carbonisé et Acarbonisation Varient avec le taux de carbone. En revanche, pour 12 seul
le 8:3C du bois carbonisé varie avec le taux carbone. Pour B1, la situation est opposée. La Figure
IV-118 met donc en relief la grande variabilité des relations pouvant ressortir lors de

carbonisation entre le §3C et le taux de carbone.
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Figure 1V-119- : Acarbonisation €n fonction du taux de carbone des échantillons carbonisés pour I’ensemble des compartiments du
bois étudiés.

Il semble exister une tendance commune au bois initial et au bois final entre les variations de
Acarbonisation €t celles du taux de carbone des échantillons (aubier et duramen confondus) avec
une diminution du Acarbonisation l0rs d'une augmentation du taux de carbone pour B1, > et B3,
Figure IV-119, (Rho=-0,53 (p<0,05) bois initial et -0,56 (p<0,05) bois final ; bois initial
et bois final ; -0,42 (p<0,05) bois initial et -0,24 bois final, respectivement pour B1,
et B3).
Les relations entre le Acarbonisation €t le taux de carbone des échantillons carbonisés ne semblent
pas étre le reflet du temps de carbonisation ou de l'intensité de la carbonisation lorsque les
carbonisations sont relativement homogenes et les taux de carbone élevés.

- Pour B1, une tendance a la diminution du Acarbonisation Suite a 'augmentation du taux de
carbone est présente dans l'aubier et le duramen, sans forcément étre significative, mais
participe au fait que la tendance globale pour le bois initial et pour le bois final est significative

(Tableau IV-6). Le 5'3C du bois carbonisé de B1 est cependant indépendant des variations de
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taux de carbone. Pour B1, le 3C du bois carbonisé est indépendant de la carbonisation alors
que l'impact de la carbonisation semble, lui, étre dépendant. Cette particularité semble
indiquer que les relations que I'on établit habituellement entre 'augmentation du taux de
carbone et un abaissement du 83C ne sont pas aussi simples. Si les deux phénomeénes
(augmentation du taux de carbone et baisse du 5'3C) ont certes lieu lors de la carbonisation, ils
ne semblent cependant pas étre strictement corrélés entre eux, ni avec de possibles variations
de carbonisation.

- Pour I’2, aucune tendance significative n’est présente quel que soit le compartiment du
bois pris en compte, aubier, duramen, bois initial, bois final (Tableau IV-6). De ce fait le lien
précédemment établi entre le 5:3C carbonisé du bois initial de et le taux de carbone ne
semble pas refléter une influence de la carbonisation sur les variations du '3C carbonisé du
bois initial de

- Pour B3, le Acarbonisation €t 1€ 8:3C carbonisé varient en méme temps que taux de carbone
pour le bois initial dans laubier et le duramen, sans que ces variations soient significatives
(Tableau IV-6). Pour le bois final, les variations semblent moins corrélées que ce soit dans

I’aubier ou dans le duramen (Tableau IV-6).

B1 B3
aubier duramen aubier duramen aubier duramen
Bois initial -0,39 -0,56 0,35 0,15 -0,42 -0,16
Bois final -0,52 -0,53 -0,35 0,21 -0,33 0,08

Tableau IV-6- Matrice des corrélations entre le Acarbonisation €t l€ taux de carbone en fonction des différents compartiments
du bois étudiés. En gras : valeurs significatives au seuil de 5%

Le 5'3C et le taux de carbone du bois carbonisé de fagon expérimentale en présence d’oxygene,
semblent avoir des variations parfois positives, parfois négatives, significatives ou non.
L'utilisation du taux de carbone pour remonter a une température de carbonisation, ou, pour
évaluer I'impact qu’a eu la carbonisation sur le 83C du bois semble donc, d’apreés les présents
résultats, ambitieux. Le taux de carbone semble en effet tres variable, probablement du fait des
conditions trés diverses de carbonisation présentes dans un foyer. En outre, I'étude des
variations de 8'3C et de taux de carbone au sein d'un méme cerne présenté chapitre II1.3.2.b
montre que le 5:3C peut étre le reflet de différence de thermodégradabilté entre lignine et
cellulose et/ou de fractionnement isotopique a haute température. L’augmentation du taux de
carbone, est, lui, le reflet de la volatilisation des groupes fonctionnels constitués d’hydrogene,
d’oxygene et d’azote.

Les processus engendrant les variations de 83C et de taux de carbone lors d’une
carbonisation semblent donc liés, mais pas exclusivement dépendant I'un de l'autre, sur tout

le continuum de température/intensité de la carbonisation.
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IV.2.2.c.) 83C du bois carbonisé et §:3C du bois non carbonisé

Le 5'3C du bois carbonisé ne semble pas étre directement fonction de variations locales
de carbonisation comme cela a été montré par les résultats ci-dessus, Il apparait donc

primordial d’étudier ses possibles corrélations avec son équivalent non carbonisé.
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Figure IV-120- §'3C carbonisé en fonction du §!3C non carbonisé.
Le 513C carbonisé est significativement et positivement corrélé a son équivalent non carbonisé
quels que soient les échantillons pris en compte : I'intégralité des valeurs ou B1, "> et B3 pris

séparément (Rho=0,53 ; 0,64 ; et 0,60 respectivement) Figure IV-120. Cette tendance a

été ensuite testée dans les différents compartiments du bois :

Page | 165



Bois initial Bois final
— o ®  Aubier
= A Ao Duramen
—— Totalité des valeurs

B1 (10 min) IC: 4180 B3 (18 min) IC: 9395
bois final bois final ] bois final
24 23
-24 N
-24
25
fg\ > =25
s
R —26 —26 B
q A
8 -25.0 —245 240 235 -25.5 245 235 225 -215
[
8 a0 940 bois initial J bois initial J
@)
9 - -24.5 24 0
;40 24.5 ) N
-25.0 -25.0 R ° A
25" & - . e
—25.5 -25.5 A aoa
-26.0 -26.0 a6l L0
255 —25.0 —24.5 —24.0 —23.5 —23.0 —244 240 -23.6 232 —24.5 —24.0 —23.5

8%C non carbonisé (%o)

Figure IV-121- 8'3C carbonisé en fonction du 8*3C non carbonisé pour 1’ensemble des compartiments du bois étudiés.

Le 8'3C carbonisé et non carbonisé est toujours significativement corrélé pour I'ensemble des
valeurs (aubier et duramen confondus) du bois initial et le bois final pour B1, I’> et B3 Figure
IV-121, (Rho=0,53 bois initial ; 0,72 bois final ; bois initial ; bois final ; 0,53 bois
initial ; 0,63 bois final, respectivement pour B1, et B3). Les relations entre le §13C du bois
carbonisé et non carbonisé ne semblent pas étre le reflet du temps de carbonisation ou de
I'intensité de la carbonisation lorsqu’il s’agit de carbonisations d’aspect relativement
homogene.

- Pour B1, la tendance est statistiquement significative seulement dans le duramen pour
le bois initial et dans I'aubier et le duramen pour le bois final (Tableau IV-7).

- Pour 2, la tendance est également statistiquement significative seulement dans le
duramen pour le bois initial et dans ’aubier et le duramen pour le bois final (Tableau IV-7).

- Pour B3, la tendance est statistiquement significative seulement dans le duramen pour

le bois initial et le bois final (Tableau IV-7).

B1 B3
aubier duramen aubier duramen aubier duramen
Bois initial 0,15 0,64 0,15 0,39 0,15 0,64
Bois final 0,58 0,84 0,78 0,43 0,62 0,74

Tableau IV-7- Matrice des corrélations entre le $13C du bois carbonisé et celui du bois non carbonisé en fonction des
différents compartiments du bois étudiés. En gras : valeurs significatives au seuil de 5%
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La carbonisation ne semble donc pas effacer les variations du 8*3C du bois non carbonisé, méme

dans le cas d’'une carbonisation intense comme celle de B3.

Page | 167



IV.2.2.d.) Impact de la carbonisation (Acarbonisation) €t 8*3C

Afin de préciser I'impact de la carbonisation, le Acabonisation €n fonction du 3C du bois non

carbonisé ou carbonisé a été étudié. Ici, de par le calcul du Acarbonisation, qui est la soustraction

du 83C carbonisé avec le 8:3C non carbonisé ; aucune corrélation n’est calculée, seul 'aspect du

nuage de point est pris en compte.
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Figure 1V-123- Acarbonisation €N fonction du 813C carbonisé.
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Les cernes ayant un 3'3C du bois non carbonisé élevé ont tendance a avoir un impact de la
carbonisation également plus élevé et un 53C du bois carbonisé moins élevé (Figure IV-122).

Le 613C des cernes est principalement la moyenne pondérée du 6:3C de la lignine et de la
cellulose qu’ils contiennent. Il est possible d’émettre I’hypothése que les cernes ayant un §:3C
élevé soient plus riches en cellulose, qu’en lignine dont la signature isotopique est plus basse
(Loader et al.,, 2003). En premiere approximation, la cellulose est thermodégradée plus
rapidement que la lignine (Byrne and Nagle, 1997; Czimczik et al., 2002). De ce fait, un cerne
plus riche en cellulose sera plus impacté par la carbonisation qu'un cerne riche en lignine. Son
Acarbonisation S€ra donc probablement plus important. Néanmoins ces variations possibles entre
des cernes ayant un rapport lignine/cellulose différent sont faibles et ne semblent pas
perturber le fait que le 5:3C des cernes avant et apres carbonisation soit fortement corrélé. Par
contre dans le cas de ’étude du 83C de charbons archéologiques cette possibilité emble étre a
prendre en compte dans le cas ou d’importantes différences de rapport lignine/cellulose

existent comme c’est le cas du bois de tension ou de compression par rapport au bois normal
(Chapitre I).

IV.4.2.e.) Rapport du Asaisonnalite avant et apres carbonisation

Le Asaisonnalite Ne semble pas impacté par la carbonisation (chapitre IV, Figure IV-115) et
il est de ce fait intéressant de tester les corrélations des valeurs du Asaisonnalitc €ntre avant et apres

les carbonisations (Figure IV-124).

o Aubier
A Duramen
—— Totalité des valeurs

<1 ~1.0 B _
om 0.5 ™
20 2 «Q
<, < 2
0.5 ]
-0.5 0.0 0.5
Asaisonalite (%0) Asaisonalitt FR (%o)

Asaisonalitt FR (%u)

Figure IV-124- Asisonnalits des trois échantillons carbonisés en fonction 1’un de ’autres et en fonction de leur équivalents non
carbonisés

Les valeurs du Asisonnalité avant et apres carbonisation semblent étre corrélées avec des
coefficients de corrélation toujours significatifs et élevés lorsque I'on considére ’'ensemble des
valeurs (aubier et duramen confondus) pour Bi, et B3 (Rho= 0,6; et 0,76
respectivement (Figure IV-124)). L’étude séparée de I'aubier et du duramen montre que les

relations ne sont principalement significatives que dans le duramen (Tableau IV-8).
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Bivs vs Fr B3 vs Fr

aubier | duramen aubier duramen | aubier | duramen

Rho 0,89 0,55 0,43 0,79 0,70 0,73

Tableau IV-8- Matrice des corrélations entre le As,isonnalits du bois carbonisé et celui du bois non carbonisé en fonction des
différents compartiments du bois étudiés. En gras : valeurs significatives au seuil de 5%

Le fait que les variations de Asaisonnalits N€ Soient pas impactées par la carbonisation est en accord
avec l'absence d’impact significatif de la carbonisation sur le Agisonnalite. La carbonisation
impacte en effet de maniere analogue le bois initial et le bois final (Figure IV-114). De ce fait,
cet indice semble étre adapté a son utilisation sur des charbons archéologiques puisqu’aucune

correction de ses valeurs du fait de la carbonisation ne sera a mettre en ceuvre.
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IV.3.) Comparaison des relations 6:3C - climat calculées
avant et apres carbonisation

| IV.3.1.) Dendrochronologie isotopique (5:3C) du bois carbonisé

IV.3.1.a.) Variations chronologiques du 53C de B1 par rapport a celles du 53C non carbonisé

9 . Duramen
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Figure IV-125- §'3C du bois final carbonisé et non carbonisé.
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Figure IV-126- §'3C du bois initial carbonisé et non carbonisé.

Les chronologies de 83C du bois final et du bois initial carbonisé sont synchronisées et
corrélées significativement avec leur équivalent non carbonisé (Figure IV-125,126 ; Tableau IV-
9). De ce fait les variations interannuelles de §3C carbonisés de B1 semblent étre le reflet de

celles du 83C non carbonisé.

B1
Bois final Bois initial
Rho 0,72 0,53
Coefficient de Gleichlaeufigkeit 84% 68%

Tableau IV-9- Tableau des valeurs de corrélation et de synchronisation des chronologies. Les Rho sont significatifs (a=5%)
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IV.3.1.b.) Variations chronologiques du &:3C de B2 par rapport a celles du *3C non carbonisé

813C bois final (%o)
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Figure IV-127- 813C du bois final carbonisé et non carbonisé de B2.
Duramen
Gxy =57%
1950 1960 1970 1980 1990 2000

Années

Figure IV-128- 8'3C du bois initial carbonisé et non carbonisé de B2.
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@Fr
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Les variations interannuelles de §3C du bois final et du bois initial carbonisé de B2 sont

synchronisées et significativement corrélées avec celles du bois non carbonisées (Figure IV-

127,128 ; Tableau IV-10). Les variations sont ici moins corrélées que pour B1 avec un coefficient

plus bas mais il faut considérer, suite a un probléme matériel, un nombre important de valeurs

manquantes pour le §:3C du bois final de B2 ce qui peut abaisser le taux de corrélation calculé.

B2
Bois final Bois initial
Rho 0,50 0,37
Coefficient de Gleichlaeufigkeit 76% 57%

Tableau IV-10- Tableau des valeurs de corrélation et de synchronisation des chronologies. Les Rho sont significatifs (a=5%)
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IV.3.1.c.) Variations chronologiques du 5:3C de B3 par rapport a celles du 83C non carbonisé
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Figure IV-129- 813C du bois final carbonisé et non carbonisé de B3.
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Figure IV-130- §'3C du bois initial carbonisé et non carbonisé de B3.

Les variations interannuelles de 83C du bois final et du bois initial carbonisé de B3 sont
synchronisées et significativement corrélées (Figure 129,130; Tableau IV-11). Une
carbonisation intense maintient donc les variations interannuelles du 8:3C du bois final malgré

de possibles différences de carbonisation entre les cernes difficilement appréhendables.

B3
Bois final Bois initial
Rho 0,63 0,53
Coefficient de Gleichlaeufigkeit 76% 68%

Tableau IV-11- Tableau des valeurs de corrélation et de synchronisation des chronologies. Les Rho sont significatifs (a=5%)
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Ceci indique qu’une carbonisation intense maintient les variations interannuelles de &3C des
cernes de bois. Or, le 5:3C des échantillons de B3 était apparu corrélé avec les taux de carbone,
ce qui aurait pu indiquer une influence des variations de carbonisation sur les variations du
513C de B3 qui aurait pu entrainer une perte ou une modification des variations interannuelles
de 313C. Cette étude montre qu’il n’en est rien, une carbonisation, qu’elle soit plus ou moins
intense avec un indice de carbonisation s’étendant entre 4180 et 9395 pour B1, B2 et B3,

conserve les variations interannuelles du 6:3C du bois.

IV.3.1.d.) Variations chronologiques du Asaisonnalitc avant et apres carbonisation
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Figure IV-131- Variations interannuelles du Asaisonnalits du bois carbonisé et non carbonisé

Les variations chronologiques du Asisonnalite apparaissent comme peu dépendantes de la
carbonisation ce qui corrobore les résultats obtenus lors de I’étude des gammes de valeurs de
I'impact de la carbonisation sur le Asisonnalite qui avait montrée des valeurs proches de o ainsi
que I'étude des nuages de points qui avait montré que les valeurs de Asaisonnaiitc avant et apres
carbonisation semblaient fortement corrélées (Figure IV-131). Il apparait ici qu’effectivement,
les variations interannuelles du Asaisonnalite des échantillons carbonisés semblent étre le reflet de

celles non carbonisées.

IV.3.1.e.) Implications

L’étude des variations interannuelles du 83C du bois montre que la carbonisation, bien
qu'impactant significativement le §3C du bois, ne provoque pas de changement significatif
dans les variations interannuelles, que ce soit pour le bois final ou le bois initial du cerne. Les

différences d’'intensité de carbonisation ou de temps de carbonisation entre B1, B2 et B3 ne
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semblent pas impacter les relations entre les variations interannuelles de 8'3C carbonisé et non
carbonisé. Le maintien des variations est cependant plus variable pour le bois initial ou les
corrélations entre le 5:3C du bois carbonisé et celui non carbonisé sont moindres. Le bois initial,
de par son anatomie poreuse facilite les échanges gazeux avec l'extérieur lors des
carbonisations. Cette augmentation des échanges est susceptible, par I'adjonction d’une
nouvelle variable, d’entrainer une augmentation ou une diminution de l'impact de la
carbonisation en fonction de ces échanges, et donc d’augmenter la variabilité du 5:3C carbonisé.
De ce fait, il semble important de considérer avec plus de précaution les valeurs de 3C du bois
initial que celles du bois final. Cependant, au vu des résultats précédents, il apparait possible
d’utiliser le 63C des cernes de charbons issus d’'un foyer oxygéné pour des reconstructions
climatiques étant donné que les variations interannuelles sont maintenues apres la

carbonisation.
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IV.3.2.) Comparaison des réponses calculées avant et apres
carbonisation

L’étude exploratoire de dendroclimatologie isotopique sur du bois carbonisé en
comparaison de celle faite sur le bois non carbonisé est réalisée en ne prenant en compte que

les valeurs moyennes de 5'3C carbonisé et non carbonisé.

IV.3.2.a.) Variations des températures et des précipitations en rapport avec celles du 53C du
bois carbonisé

Le maintien des variations interannuelles du $'3C du bois lors de la carbonisation permet de
tester les relations entre le 83C du bois carbonisé et certaines variables climatiques, ou

régresseurs climatiques (Figure IV-132,133).
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Figure IV-132- Matrice de corrélations du 8*3C du bois carbonisé et non carbonisé avec les températures et les précipitations.

- Les températures moyennes mensuelles :
Dans le bois initial, la carbonisation semble conserver la corrélation positive du mois d’aout.
Dans le bois final, la carbonisation semble conserver la corrélation positive du mois d’aout mais

oblitere celle du mois de juillet et celle négative du mois de septembre. Que ce soit dans le bois
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initial ou dans le bois final, la carbonisation se semble donc pas avoir d’effet significatif sur les
relations entre les températures moyennes et le 5:3C.
L’indice Asaisonnalite Semble plus ressortir apres la carbonisation avec une valeur positive au mois
de décembre de 'année précédente.

- Les précipitations mensuelles :
Dans le bois initial, la carbonisation semble faire apparaitre une corrélation négative pour les
mois de janvier, mars et mai de I’année de formation et positive pour le mois de novembre de
Pannée précédente. Cependant la corrélation positive du mois de septembre n’est pas
conservée. Dans le bois final, la carbonisation semble oblitérer la corrélation des mois de juin
et de septembre de 'année de formation mais conserve celle du mois d’octobre de 'année
précédente. La carbonisation semble donc avoir un effet opposé pour les liens entre les
précipitations et le 5:3C du bois initial ou elle semble faire ressortir certaines corrélations, et,
du bois final, ou, au contraire certaines corrélations sont perdues. Pour le Asisonnalits, 12
carbonisation semble provoquer une perte d’information avec la disparition des corrélations
positives des mois de Mai et Juin de 'année de formation et Octobre de 'année précédente.
Seule la corrélation positive du mois de Novembre de ’année précédente est maintenue.

Les informations complémentaires issues de la différentiation aubier/duramen sont
Températures Précipitations
] ]

présentées Figure IV-133.
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Figure IV-133- Matrice de corrélations du 8*3C du bois carbonisé et non carbonisé avec les températures et les Page | 177
précipitations en fonction de 1’aubier et du duramen.
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Les températures :

Pour le bois initial, la différenciation aubier/duramen ne permet pas de faire apparaitre des
corrélations entre les températures et le 5:3C carbonisé. Pour le bois final, la différenciation
aubier/duramen, permet de faire ressortir une corrélation négative pour le mois de Mars dans
le duramen. Dans I’Aubier, la corrélation négative du mois d’Avril était déja présente.

- Les précipitations :
Dans le *3C du bois initial carbonisé, la différenciation aubier/duramen permet de retrouver
dans le duramen la corrélation du mois de septembre présente dans le 5'3C non carbonisé.
Dans l'aubier, le 5'3C du bois initial carbonisé présente des corrélations négatives pour les mois
d’Aout, Octobre et Mai qui ne sont pas présentes dans le bois non carbonisé. Dans le 5:3C du
bois final carbonisé, la différenciation aubier/duramen permet de montrer une perte
d’information dans le duramen pour le mois d’Octobre de 'année précédente. Dans 1’Aubier,
la carbonisation du bois final n’entraine pas de différence dans les corrélations climatiques

obtenues.
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IV.3.2.b.) Variations de I'ensoleillement et de ’humidité relative en rapport avec celles du
813C du bois carbonisé
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Figure IV-134- Matrice de corrélations du 8*3C du bois carbonisé et non carbonisé avec 1’ensoleillement et I’humidité
relative.

- lensoleillement :
Pour le bois initial, la carbonisation semble oblitérer la corrélation négative entre le mois de
janvier et le 3'3C. Pour le bois final, la carbonisation ne semble pas avoir d’effet significatif, la
corrélation positive du mois d’octobre se retrouve pour le mois de novembre.
La carbonisation semble donc avoir d’une part un effet oblitérant dans le cadre du 5:3C du bois
initial et d’autre part pas d’effet dans le cadre du 6'3C du bois final. Pour le Asaisonnalits, 1a
carbonisation semble oblitérer la plu part des corrélations négatives obtenue sur le bois non
carbonisé (Figure IV-134).

- Thumidité relative :
Pour le bois initial, la carbonisation semble permettre de faire apparaitre des corrélations
positives pour les mois de Février et d’Octobre. Pour le bois final la carbonisation oblitere la
corrélation du mois de Février mais maintient celle du mois d’Octobre. La carbonisation

semble donc avoir un effet révélateur dans le cadre du bois initial alors que dans le cadre du
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bois final elle semble plus maintenir les corrélations déja existantes. Pour le Asisonnalits, la
carbonisation semble oblitérer la corrélation existante au mois de Mai (Figure IV-134).

Les informations complémentaires issues de la différenciation aubier/duramen sont

présentées Figure IV-135.
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Figure IV-135- Matrice de corrélations du 8*3C du bois carbonisé et non carbonisé avec I’ensoleillement et I’humidité relative
en fonction de I’aubier et du duramen.

- L’ensoleillement :

Pour le 83C du bois initial carbonisé, la différenciation aubier/duramen permet de montrer
que dans le duramen c’est une corrélation négative qui est mise en évidence alors que dans
l’aubier c’est une corrélation positive.

Pour le 8'3C du bois final carbonisé, la différenciation aubier/duramen permet de montrer que
dans le duramen la corrélation positive du mois de juillet, reste mais se retrouve au mois
d’aotit. Dans l'aubier, la corrélation positive du mois d’octobre se retrouve au mois de

novembre et une nouvelle apparait au mois de février.
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- L’humidité relative :
Pour le 83C du bois initial carbonisé, la différenciation aubier/duramen indique dans le
duramen deux corrélations : une négative pour le mois de mars et une positive pour le mois
d’octobre. Pour le 83C du bois final carbonisé, la différenciation aubier/duramen n’entraine

aucune information complémentaire.
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| Conclusion

Les carbonisations expérimentales en foyer oxygéné réalisées dans cette étude permettent
de souligner plusieurs faits intéressants quant aux modifications qu’elles entrainent sur le 5:3C

et le taux de carbone du bois.

- Le taux de carbone du bois augmente au cours de sa carbonisation en foyer oxygéné.
Cependant, cette augmentation n’est pas homogene sur l'intégralité des échantillons et ne
semble pas non plus linéaire le long du continuum de températures. En effet, entre les cernes
d’un méme échantillon les variations de taux de carbone peuvent étre de plusieurs dizaines de
pourcent. Au sein d'un méme cerne, le taux de carbone peut également présenter des variations
de plus de 10% entre le bois initial et le bois final. Enfin, a I'intérieur du bois final, les variations
peuvent aller jusqu’a 5% dans le cadre de charbons carbonisés a des températures supérieurs

a 600°C et présentant un aspect proche des charbons issus de foyers domestiques

échantillonnés en contexte archéologique.

- Le 63C du bois est lui aussi impacté par la carbonisation avec des valeurs qui sont dans
la majorité des cas inférieurs apres carbonisation. Comme pour le taux de carbone, les
variations de 83C du bois suite a la carbonisation sont trés hétérogenes entre les cernes d’un
méme échantillon, entre le bois initial et le bois final d'un méme cerne, au sein méme du bois
final. En outre, I'effet de la carbonisation sur le 5:3C des cernes est différent entre le duramen
et 'aubier. Enfin, la baisse de §'3C suite a la carbonisation ne semble pas non plus étre linéaire

le long du continuum de température.

- L’importante hétérogénéité existante dans les variations de 3'3C et de taux de carbone
lors de carbonisations en foyer oxygéné implique qu’il ne semble pas possible de prédire les

variations de I'un en fonction des variations de 'autre.

- Cependant, une carbonisation en foyer oxygéné, caractérisée par un indice compris
entre 4180 et 9395 et des températures supérieures a 600°C, n’affecte pas significativement
les variations interannuelles et saisonnieres de 8*3C. Or, ce sont principalement ces variations
qui sont le reflet des variations des parameétres climatiques. il semble donc possible d’utiliser
le 33C interannuelle et saisonnier de charbons archéologiques pour des reconstructions

climatiques.
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- L’étude exploratoire de dendroclimatologie isotopique menée sur les échantillons
carbonisés semble indiquer que la carbonisation ne change pas, dans la majorité des cas, les
relations établies entre les variations de 83C du bois et les variations des parametres

climatiques.
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ChapitreV. Apport du 6:3C des
cernes de charbons
archéologiques pour des
reconstructions
paléo-climatiques : étude
exploratoire sur le site
néolithique de Chalain
(Jura, France).
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| Introduction

Les charbons de bois issus de foyers domestiques et retrouvés en contexte

archéologique constituent un matériel d’étude puissant permettant I'analyse des paléo-
environnements par 'approche de la dynamique des boisements passés, des interactions
Hommes-environnement passées, par les modes de gestion sylvicoles, et des paléoclimats
(Caracuta et al., 2016; Deckers, 2016; Dufraisse, 2008; Hall et al., 2008).
Les charbons de bois résultent de la combustion incompléte du bois. Ce processus leur confére
une structure semi-cristalline. Cette structure fait qu’ils sont dégradés moins rapidement que
le bois au cours du temps. Ils sont ainsi fréquemment retrouvés lors des fouilles archéologiques
(Braadbaart and Poole, 2008).

L’étude des charbons de bois, appelée anthracologie, s’intéresse de plus en plus a
I'utilisation des isotopes stables, et notamment du §'3C, afin d’affiner les interprétations tant
en termes de climat que de mode de gestion des boisements (synthétisé par Fiorentino et al.,
2014). Ces études présentent plusieurs aspects prometteurs qui semblent pouvoir étre
approfondi :

- Elles se basent la plupart du temps sur un effet soit inexistant, soit restreint de la
carbonisation sur le 5:3C. Cet effet a été documenté dans des conditions souvent éloignées de
celles régnant dans un foyer domestique par I'utilisation de fours et d’échantillons de bois
souvent tres petits ou a I’état de poudre (Aguilera et al., 2012; Czimczik et al., 2002; Ferrio et
al., 2006; Fiorentino et al., 2014; Turney et al., 2006). Or, il a été montré au chapitre III que la
carbonisation en foyer oxygéné avait bien un effet sur le 53C du bois et que cet effet était
variable. Cet effet ne semble cependant pas destructeur de I'information climatique intégrée
par les variations de 8'3C dans le bois.

- Les analyses isotopiques menées jusqu’a présent sont réalisées sur des ensembles de
charbons broyés et analysés en commun avec 'obtention d’'une valeur de §3C par charbons
voir par groupe de charbons. Cette technique oblitére les variations de 63C interannuelles et
intra-annuelles contenues dans les cernes et les informations climatiques qu’elles peuvent
refléter (Aguilera et al., 2012; Deckers, 2016; Hall et al., 2008).

- Les variations climatiques étudiées s’étendent sur plusieurs milliers, voire dizaine de
milliers d’années, et concernent des contrastes climatiques importants (Aguilera et al., 2009;
Hall et al., 2008; Vernet et al., 1996). Il semble intéressant d’étudier ces variations a plus petite
échelle de temps et sur des contrastes climatiques moindres de facon a apporter des
informations complémentaires aux grandes tendances déja documentées.

- Le couplage dendro-anthracologie/33C n’a encore jamais été exploré. Les informations
dégagées par les études dendro-anthracologiques apportent pourtant des renseignements sur

la provenance dans I'arbre des charbons archéologiques analysés (branche, tronc, diametre,
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aubier, duramen, etc). Ces informations peuvent servir a mieux appréhender les analyses de
813C réalisées sur les charbons et ainsi mieux discriminer les variations pouvant refléter des
variations environnementales. En effet, il a été montré chapitre IV que le duramen et ’aubier
d’une part, le bois initial et le bois final d’autre part, pouvaient présenter des valeurs de 53C
différentes sur un méme échantillon de bois carbonisé. En outre, la dendro-anthracologie
permet d’appréhender la gestion de I'espace forestier et 'impact de ’homme sur le couvert
forestier (Dufraisse, 2002). Son couplage avec les isotopes stables peut permettre d’apporter
un éclairage nouveau sur les influences réciproques entre pratiques forestieres, dynamique de

végétation et climat.

Le but de la présente étude est donc de tester la combinaison de la
dendro-anthracologie et du 83C des charbons archéologiques, a ’échelle du cerne, sur une
échelle de temps réduite et sur des contrastes climatiques faibles, comme outil de
reconstruction paléo-climatiques. Cette approche permettra de préciser I'utilisation de la
dendro-anthracologie isotopique sur charbons archéologiques issus de foyers domestiques.
Pour ce faire, des charbons archéologiques, provenant d'un contexte paléo-climatique bien
documenté (Lac de Chalain dans le Jura, c.f. Chapitre II), ont été échantillonnés cerne a cerne
avec distinction du bois initial et du bois final.

Les charbons échantillonnés sont des charbons de chénes caducifoliés (Quercus sp) provenant
de la station 4 du lac de Chalain dont les habitats sont datés du Néolithique (c.f. Chapitre II).
Un seul site d’étude a été choisi afin que les variations de 5'3C ne soient pas des variations
spatiales mais seulement des variations temporelles liées aux parameétres climatiques. Deux
couches archéologiques, A/B et G, ont été sélectionnées pour les paléoclimats contrastés les
caractérisant.

Il a donc été décidé de tester si les interprétations climatiques issues du 83C des charbons

archéologiques correspondent aux paléoclimats déja documentés par d’autres méthodes.

Ces travaux comprennent deux phases :
- dans un premier temps, une étude sur les variations interannuelles et saisonnieéres du
813C des charbons archéologiques.
- dans un second temps, une étude complémentaire a été menée sur les taux de carbones

pouvant étre mesurés sur les charbons archéologiques.
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V.1.) Caractérisation dendro-isotopique de charbons
archéologiques issus de foyers domestiques

V.1.1.) Analyses préliminaires en vue d’une caractérisation de la
carbonisation des charbons archéologiques

Comme vu précédemment (Chapitre IV), des carbonisations d’intensités différentes
peuvent avoir une influence variable sur le 53C (Czimczik et al., 2002 ;Turney et al., 2006,
Ferrio et al., 2006 ; Aguilera et al., 2012). Il a donc été nécessaire, avant toute analyse, d’étudier
si les charbons échantillonnés dans les couches archéologiques A/B et G provenaient de
carbonisations significativement différentes. En effet, les conditions de carbonisation au sein
d’'un foyer domestique peuvent étre hétérogenes (Chapitre IV). En outre, des niveaux
d’incendies caractérisés par des gammes de températures plus élevées sont présents au sein de
la station 4 du site archéologique et une contamination par des charbons issus de ces incendies
est toujours possible malgré le soin apporté a I'’échantillonnage.

En se basant sur les études de Cohen-Ofri et al. (2006); Guo and Bustin (1998); Wurster et al.
(2015), une analyse par spectroscopie infra-rouge a été réalisée sur des échantillons
représentatifs des charbons échantillonnés (Figure V-136). En effet, ces auteurs ont montré
que les spectres infra-rouges des charbons pouvaient parfois étre fonction de leur température

de carbonisation.
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Figure VV-136- Spectre infrarouge des charbons archéologiques

Les spectres infra-rouges des charbons archéologiques sont caractéristiques d’échantillons de
bois carbonisés avec I'absence de fonction R-OH (3000-3600 cm™) et la présence de C=C
aromatiques (1590 cm™). Ils sont tres similaires entre les deux couches A/B et G, mais pas

identiques, et ne permettent donc pas de mettre en évidence d’éventuelles différences de
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carbonisation entre les couches A/B et G. Il semble en effet que la spectroscopie infra-rouge
soit limitée pour observer des différences lors de carbonisation au-dela de 600°C. Or, d’apres
les carbonisations expérimentales (Chapitre IV) et celles réalisées par (Théry-Parisot et al.
(2008), les températures de combustion d’un foyer domestique sont supérieures a 600°C. Les
4 spectres infra-rouges présentés semblent étre caractéristiques de charbons issus de
carbonisations supérieures a 600°C (Cohen-Ofri et al., 2006 ; Wurster et al., 2015).

Afin d’essayer de mieux caractériser I'existence, ou non, de différences de carbonisations entre
les charbons A/B et G, la microspectrométrie Raman a été utilisée (Rouzaud., 2015 ; Deldicque
et al.,, 2016).

L’infra-rouge permet également de déceler la présence de contaminations pouvant biaiser le
313C telle que des carbonates (Vaiglova et al., 2014). Le spectre infra-rouge du charbon G2510
montre un pic distinctif, mais de faible intensité, a 870 cm™ caractéristique de la possible
présence de carbonates sans pour autant que la bande complémentaire a 720 cm™ ne soit
présente. Il est donc nécessaire d’effectuer des tests par traitement acido-basiques afin de
déterminer si cette présence de carbonate influence significativement le 53C des charbons
archéologiques échantillonnés.

Une fois ces tests effectués, si les charbons issus des couches A/B et G ne présentent pas de
différences de carbonisation, et, si le carbone exogene, tel que celui des carbonates, n’influence
pas significativement le 5:3C, alors I’étude du 8*3C cerne a cerne et de la dendro-anthracologie
peut étre entreprise.

Cette étude du 63C cerne a cerne et de la dendro-anthracologie des charbons archéologiques
du site de Chalain 4 a fait 'objet d’'un article intitulé Tree-ring &3C of archeological charcoals
as indicator of past climatic seasonality. A case study from the Neolithic settlements of Lake

Chalain (Jura, France) publié dans Quaternary International.

| V.1.2.) Résumé de D’article

Le site des habitats palafittiques de Chalain est étudié depuis le début du 20%me siécle
en raison de I'exceptionnelle conservation des restes archéologiques. 32 sites d’habitations y
ont été découverts couvrant une période allant de 5200 a 600 avant J.C. Au sein de ces sites,
la station 4 paraissait réunir toutes les conditions nécessaires pour notre étude puisqu'une
étude dendro-anthracologique y avait été menée, qu’elle disposait d'un nombre important de
charbons de chéne caducifolié, que les couches archéologiques avaient été précisément datées
par dendrochronologie et enfin, que les paléoclimats correspondant aux différentes couches

avaient été déja documentés.
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Les couches archéologiques prises en compte sont la couche A/B, qui est caractérisée
par un climat relativement chaud et sec, et, la couche G qui est caractérisée par un climat plus
froid et humide.

Les deux ensembles de charbons A/B et G ont été étudiés afin de déterminer leur
largeur de cerne, la proportion de bois final (texture) ainsi que leur appartenance a 'aubier ou
au duramen. Les courbures de leurs cernes ont permis d’estimer le diametre minimal des
biiches lors de leur carbonisation et, avec les aux autres parameétres dendro-anthracologiques,
d’estimer I'age des arbres. Des mesures par microspectrométrie Raman ont été effectuées et,
les variations interannuelles et saisonniéres de leur :3C ont été déterminées.

L’étude par microspectrométrie Raman des charbons A/B et G indique que leur rapport
Hp/Hg ne présente pas de différences significatives, ce qui permet de conclure qu’ils ont été
carbonisés dans des conditions similaires. De ce fait, les variations de §:3C mesurées semblent
peuvent étre interprétées comme le reflet de variations environnementales et non I'expression
de carbonisations différentes.

Les tests par traitements acido-basiques préliminaires (HCl et NaOH) montrent que la
présence de carbone exogene n’influence pas significativement le 5:3C des échantillons.
L’étude des proportions de bois final (texture) donne des valeurs similaires entre les deux
groupes de charbons. Cependant, les largeurs de cernes et les valeurs de §'3C cerne a cerne sont
différentes entre les charbons A/B et G, et, en accord avec les paléoclimats déja inférés. Les
variations interannuelles de 83C (variations chronologiques allant de la moelle vers I’écorce)
ne présentent pas de tendance, que ce soit au sein d'une méme couche ou entre les deux
couches. Néanmoins, 'étude du Asisonnalite Semble indiquer un contraste saisonnier plus fort
dans la couche G, ce qui précise les paléoclimats déja documentés.

Cette étude exploratoire montre qu’il est possible d’utiliser le 53C interannuelle et
saisonnier des charbons archéologiques pour des reconstructions climatiques fines sur une
courte période de temps en région tempérée. L’utilisation du &:3C saisonnier permet en outre

d’accéder aux variations de contrastes saisonniers.
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Charcoal fragments from the Neolithic settlements of Lake Chalain (Jura Mountains, France) were
characterized by dendro-anthracology (charcoal-pith distance, tree-ring width, earlywood/latewood
proportion) and ring-scale isotope geochemistry ( 3C) to assess the relevance of this combined approach
for paleoclimate reconstructions. Two differing climatic periods were investigated: (i) a climatic dete-
rioration period characterized by cool and moist conditions and (ii) a climatic improvement period
characterized by slightly less precipitation and warmer temperature. Latewood proportion in charcoal
tree-rings was similar for the two studied climatic periods. However, the charcoal tree-rings exhibited
width and '>C-content signi ficantly different between the two studied periods, in agreement with
previously inferred climatic difference. Monitoring ring-to-ring 3C variation within each charcoal
fragment revealed no noticeable climatic trend, for none of the studied periods. However, calculation of
the difference in '>C-content between earlywood and latewood of a given tree-ring suggested that the
cool and moist climatic period also corresponded to higher seasonal contrast than the dryer climatic
period. Although this exploratory study needs further con firmation, it opens promising developments for
paleoclimatic reconstructions based on the stable carbon isotope composition of archeological charcoals:
the potential for recording subtle paleoclimatic variations and seasonal contrasts.

© 2017 Elsevier Ltd and INQUA. All rights reserved.

1. Introduction

The stable carbon isotope composition (
depends on: (i) the inorganic carbon source used by the plants for
their photosynthesis (
pathway used by plants (

arid and temperate climates ( Farquhar et al,, 1982; Dawson et al.,

2002; Kress et al.,, 2010; Saurer et al., 2014 ). Applied to ancient
dBQ) of plant tissues plants, stable carbon isotope studies allowed reconstructions of
past photosynthetic pathways (e.g.  Bocherens et al, 1993; Cotton

i.e. atmospheric CO ), (ii) the photosynthetic et al,, 2012 ), ofisotope composition of past atmospheric CO 2 (eg.
i.e. C3, C4 or CAM), and (iii) environmental Grécke, 1997 ), or of the water-stress experienced by plants in the
conditions ( Farquhar et al.,, 1980; O'Leary, 1981; Leavitt and Long,

past (Nguyen Tu et al., 2002 ). Stable isotope characterization of

1983; Tieszen, 1991; McCarroll and Loader, 2004 ). A number of tree-ring series from recent woods was established as an ef ficient

environmental parameters (
perature, water availability, etc.) may in
water availability probably being one of the most important, in both

* Correspondin g author.
E-mail address: thanh-thu y.nguyen_tu@upmc.fr

http://dx.doi.org/ 10.1016/j.quaint.2 017.03.015

e.g. irradiance, nutrient supply, tem- approach to document detailed variations in temperature and
fluence plant d™C values, rainfall over the last centuries (  Leavitt and Long, 1991; Feng and

Epstein, 1995; Treydte et al., 2001; Danis et al., 2006; Young et al.,

2012 ). Owing to their sensibility to temperature and/or precipita-
tion, dendrometric patterns of woods, such as ring width or
earlywood/latewood proportions (i.e. springwood/summerwood

(T.T. Nguyen Tu).
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proportions) of a given growth ring, also constitute helpful paleo-
climatic proxies ( Nola, 1996; Zhang, 1997; Briffa et al, 2002;
Dittmar et al., 2003; Blintgen et al,, 2006 ). Combining ring width
and stable isotope composition further provides better constrained
paleoclimatic estimations, as they record complementary climatic
signals ( Ballantyne et al., 2006; Weigl et al., 2007 ). Indeed, ring-
width characteristics are often considered as more sensitive to
local factors than d'>C which may give access to larger scale climatic
signals ( Andreu et al, 2008 ). Stable isotope measurements are
generally achieved on latewood/summerwood in dendroclimatol-
ogy. Indeed, contrary to earlywood that is synthesized before bud
break ( Essiamah and Eschrich, 1985 ), latewood is expected to be
little in fluenced by remobilization of the carbon stored the pre-
ceding years ( Borella et al.,, 1998; Barbaroux and Br ~ éda, 2002 ).
Charcoals are rather frequent in the sedimentological and
archeological records as charcoali fication confers wood a crys-
talized structure with higher chemical stability and resistance to
degradation processes, when compared with uncharred woods
(Figueiral, 1999; Bird and Ascough, 2012 ). Charcoali fication gener-
ally preserves wood anatomy allowing taxonomic identi fication
and dendrological studies ( Couvert, 1970; Marguerie and Hunot,
2007). Archeological sites commonly yield numerous charcoal
fragments produced either by fire events or domestic fires that are
associated with heating, lighting and cooking activities. Dendro-
logical characterization of charcoals ( i.e. dendro-anthracology)
from domestic firewood allows reconstructing variations in past
woodland structure as well as  firewood and woodland manage-
ment (e.g. Lundstr ém-Baudais, 1986; Ludemann and Nelle, 2002;
Dufraisse, 2005, 2006; Marguerie and Hunot, 2007; Deforce and
Haneca, 2015 ). As far as it has not been signi ficantly affected by
combustion and post-depositional processes, isotope composition
of archeological charcoals potentially constitutes an ef  ficient pale-
oenvironmental proxy. Selectively working on charcoals from a
single type of fire (i.e. domestic fire), isotope composition was
proven useful in archeological context to reconstruct paleoenvir-
onmental parameters, particularly those related to water avail-
ability ( February and Van der Merwe, 1992; Vernet et al.,, 1996;
Ferrio et al., 2006; Vernet, 2006; Hall et al., 2008; Aguilera et al.,

2009; Drake et al., 2012; Masi et al., 2013; Fiorentino et al,, 2014 ).

For example, systematic isotope characterization of charcoals dated
from Bronze to lron Ages allowed spatial paleoclimate recon-
struction for the Iberian Peninsula, showing that precipitation was
significantly higher during the so-called Iron Age Cold Epoch than
present-day values ( Aguilera et al., 2009 ).

Different plant components have different isotope composition
(Park and Epstein, 1961; Gleixner et al., 1993 ). For example, among
the most abundant wood components, cellulose is systematically
13C-enriched with respect to lignin ( Benner et al., 1987; Ehleringer,
1991 ). Therefore, the isotope composition of a given plant tissue
corresponds to the weighted average of the isotope composition of
each ofits constituents. As a consequence, the analysis of a single
plant constituent is often favored in isotope dendroclimatology, so
as to avoid biases due to variations in the relative proportions of
different wood components ( Mazany et al., 1980; Leavitt and
Danzer, 1993 ). Although the isotope composition oflignin was
shown to accurately record climate, a-cellulose has been the
preferred sample material as its synthesis and deposition in wood
are considered synchronous of ring formation (  Robertson et al.,
2004; Loader et al, 2011 ). Nevertheless, bulk wood  dC was
proven to accurately record past climatic trends; this is notably the
case for woods devoid of resin since resins are among the main
components that can bias wood isotope signature ( Borella et al.,
1998; Loader et al, 2003; Verheyden et al., 2005 ). Cellulose
extraction is not possible for charcoals as charcoali fication mostly
corresponds to carbonization, a thermal process leading to the

alteration of the chemical structure of cellulose. A subsequent
enrichment in aromatic moieties results from both cellulose
degradation and selective preservation oflignin-derived com-
pounds ( Ishimaru et al, 2007 ). The effects of charcoali fication on
the isotope composition of wood are not well documented in do-
mestic open fireplaces. However, muf fle furnace experimentations
suggested that carbonization either (i) leads to no signi ficant
isotope effect, at least at moderate temperatures (i.e. up to
300e 400 °C; DeNiro and Hastorf, 1985; Turekian et al, 1998;
Czimczik et al, 2002; Ascough et al, 2008 ) or (ii) tends to shift
whole wood d"C values down to that oflignin, especially at tem-
peratures higher than 500 °C (Czimczik et al, 2002; Turney et al.,
2006; Ferrio et al, 2006; Ascough et al., 2008 ). Above 500 °C,
carbonization thus eventually gives access to an isotope signal close

to that of a single plant component (i.e. lignin) as recommended for
isotope dendroclimatology on extant wood.

Isotope studies of archeological charcoals were so far achieved
on bulk charcoals although a ring-scale approach may provide
further paleoclimatic details. The present study thus constitutes a
first approach for assessing the relevance of ring-scale isotope
study, in combination with dendro-anthracology, for paleoclimatic
reconstructions based on archeological charcoals. The charcoals
recovered in archeological sites generally comprise less than 10
growth rings so that deriving long term climatic trends would
require particularly large charcoals and/or important sample sets.
Alternatively, charcoal isotope study at ring scale can provide in-
formation on short term environmental variations as well as inter-
seasonal variations. Indeed, although the isotope signature of
earlywood ( i.e. springwood) is markedly in fluenced by previous
year accumulates, comparing d3C values of earlywood and late-
wood of a given growth-ring may bring information on seasonal
contrasts ( Livingston and Spittlehouse, 1996; Helle and Schleser,
2004; Li et al, 2005 ). This study thus investigated inter and
intra-ring isotope composition of archeological charcoals as an
attempt to document detailed inter-annual and inter-seasonal pa-
leoclimatic/paleoenvironmental variations.

To test the response of these isotope proxies to environmental
variations, charcoals from the Neolithic sites of Lake Chalain
(French Jura Montains) were characterized with an integrated
approach coupling dendro-anthracology and isotope geochemistry.
The lake-shore settlements of  “Chalain 4 " offer a unique opportu-
nity to test new paleoclimatic proxies since:

(i) The charcoal fragments come from trees located in a limited
area (Dufraisse, 2008 ) so that variations in their isotope
composition are likely mainly in  fluenced by regional/global
environmental variations, with limited in fluence of varia-
tions in site conditions.

(i) The Neolithic sedimentary sequence of Lake Chalain com-
prises several human occupation periods. Multidisciplinary
studies (i.e. malacology, palynology, sedimentology and ¢
geochemistry) have shown that these occupation periods
follow several decades without human occupation due to
unfavorable climatic conditions for Neolithic farming soci-
eties. Two main phases were thus distinguished in this study:
one without human occupation corresponding to cool and
wet climatic conditions, followed by a phase comprising
several human occupations and corresponding to favorable
climatic conditions (low lake level due to relatively warmer
and drier conditions; Damon et al, 1989; Magny, 1993a;
Richard, 1997; Mouthon, 1997 ).

(iii) “Chalain 4 " settlements yielded thousands of charcoal frag-
ments from domestic firewood. An extensive dendro-
anthracological study of these charcoals showed that they
all come from small woods having grown under unfavorable
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or favorable climatic conditions, depending on the consid-
ered occupation level ( Dufraisse, 2008 ).

fic d'*C variations ( Leavitt, 2010 ),
the present study focuses on the European deciduous oak ( Quercus
sp.). Although charcoals from deciduous oak species are dif ~ ficult to
distinguish, this taxon can only correspond to two species in the
studied area: Quercus robur and Quercus petraea. Quercus sp. was
chosen for its abundance in temperate forests, its anatomy with
clearly identi fiable growth rings, its representativity in anthraco-
logical spectra and the potential ofits tree-ring d™C to record cli-
matic variations under temperate climate ( Michelot, 2011; Young
et al, 2012 ), even at the bulk wood level ( Loader et al, 2003 ).

In order to minimize interspeci

2. The study site and its region
2.1. Regional setting

The small lake of Chalain is located on the left bank of the Ain
River at an altitude of 500 m in the Combe d 'Ain (French Jura
Mountains). The Combe d ‘Ain is an alluvial valley bordered to the
west by the first Jura plateau of Lons-le-Saunier at an altitude of
450e 560 m, and to the east by the upper Jura plateau of Cham-
pagnole from 800 to 1100 m ( Fig. Ta). The Lake Chalain region is
characterized by a semi-continental climate. The mean annual
temperature is 10 °C. Protected from the westerly winds, the Combe
d’Ain receives 1300 e 1400 mm of precipitation, and is characterized
by late freezing, moderated by the frequency offogs.

2.2. Archeological sites

Since the beginning of archeological research in 1904, 32 set-
tlement sites localized in the Western lakeshore of Chalain have

20 km/
J

Lake Chalain

2

Lons-le-Saunierg

Altitude

more than 900 m
from 700 to 900 m
from 300 to 700 m
less than 500 m

Fig. 1. Lake Chalain setting. a) Geographica | location of Lake Chalain (46
Pétrequin, 2000 ).

> 40030 90N, 5° 4640 %F), b) Sedimentary sequence of

el10 3

been found and dated between 5300 and 600 B.C. (  Pétrequin,
2012). This study focuses on “Chalain 4 " lake dwelling. “Chalain
4" is located on the North of the Western lakeshore of Chalain, on a
peninsula of about 0.5 ha. The excavation area of 300 m Zincluded a
plank way connecting the village to the hinterland, and one of the
rows of houses of the village, estimated at a dozen. Dendrochro-
nological study of 350 timber pieces has shown that “Chalain 4 "
occupation had spanned from 3040 to 3000 B.C. (  Lavier, 1996 ). The
occupation is preceded by a lack of settlements between 3150 and
3040 B.C. corresponding to an important cultural change and a
minor climatic deterioration phase with high water level, higher
precipitation and lower temperatures (  Petrequin et al, 2002;
Magny, 2004 ).

The sediment sequence of “Chalain 4 " is especially thick and
shows seven stratigraphic levels (named level | to VII; Fig. 1b).
Seven archeological layers were further distinguished in level VI
(from layer G at the bottom to layer A at the top); they evidenced a
succession offour periods of occupation brie  fly interrupted by high
water level (brief flooding episode characterized by calcareous
deposit). The oldest occupation phase (corresponding to layer G)
corresponds to high lake-level at the end of a minor climatic
deterioration. The following phases (corresponding to layers F, E
and ABCD) correspond to lower lake level within a regional increase
in temperature and decrease in precipitation, leading to a climate
with higher summer temperature and lower precipitation during
occupation layers A/B than occupation layer G ( Magny, 1993a ).
Summer temperature difference between the two climatic periods
probably did not exceed 1.6 °C (Magny, 1993b; Magny et al.,, 2009 ).
For the present study, charcoals from layer G and layers A/B, 40
years apart, were selected for testing the potential ofisotope den-
droclimatology to distinguish the two climatic phases.

Level | m o LEGEND
- [ ] Lake-marl layer
B - Clay screed

Levell - - Charcoals, fire layer
- Organic layer
- 50 cm

Level Il

Level IV

Level V

Level Vla

Level VI b

3000 B.C.

Level VII
3020-3010 B.C.

3030-3020 B.C.
3040-3030 B.C.

“Chalain 4 " dwelling (modi fied from Pétrequin and
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3. Materials and methods

Each charcoal fragment was  first examined under a macroscope
for dendrometric measurements, prior to micro-drill sampling and
geochemical analysis. In addition to stable carbon isotope analysis,
the charcoals were characterized by Raman microspectrometry to
estimate their carbonization degree and temperature (e.g. Rouzaud
et al.,, 2015 ).

3.1. Dendro-anthracology

Sampling was exclusively performed (i) in zones where the
succession of cultural layers is clear and not mixed with burnt
layers and (ii) in scattered deposits to avoid short-term events such
as a single domestic fire (Dufraisse, 2008 ). Charcoal fragments were
washed with water on a 2 mm mesh sieve and air-dried. The largest
oak charcoal fragments were selected for geochemical analysis: 10
charcoals from layers A/B and 9 charcoals from layer G. The selected
charcoals comprised from 5 to 19 growth rings (11 growth rings per
fragment in average).

Measurements of ring and latewood widths were conducted
with a Nikon AZ100 macroscope using the “NIS Element " " soft-
ware. Shrinkage effects during charcoali fication being probably
heterogeneous between earlywood and latewood, the proportion
oflatewood was expressed according to equation (1) (Dufraisse
et al., accepted a ):

Latewood Proportion % (Latewood Width/Ring Width)*100 (M

Minimal wood diameter was determined by calculating the
charcoal-pith distance, which was obtained from trigonometric
tools ( Dufraisse and Garcia-Martinez, 2011 ).

Duraminisation, the changeover of sapwood to heartwood, may
influence wood dC values ( Borella et al, 1998 ).In some species the
coloration of heartwood due to the deposition oflignins and
polyphenols makes heartwood easily recognizable (
However, charcoali fication process erases such a color difference.
Although tyloses can form in response to fungal attack, the abun-
dant formation of tyloses in earlywood vessels was recently shown
diagnostic for distinguishing sapwood from heartwood in decidu-
ous oak ( Dufraisse et al., accepted b ). In Quercus, less than 65% of
vessels sealed by tyloses are characteristic for sapwood while more
than 85% indicate heartwood. Vessels with and without tylosis
were thus counted to assess the wood type of the studied charcoal
fragments.

3.2. Raman microspectrometry

The Raman study was performed using a Renishaw Invia
microspectrometer equipped with a 5145 nm argon laser at
20 mW. The laser power at the sample surface was set below 1 mW
to prevent thermal alteration of charcoals leading to artifactual
Raman spectra. The spectrometer was calibrated using a silicon
standard before each session. For each sample analyses, the laser
was focused using a DMLM Leica microscope with a 100 x objective
and the spectra were recorded in the 900 e 2000 cm ~T wavenumber
range. Focusing on the 1200 to 1700 cm ~T wavenumber, two bands
are detected ( Fig. 2). They correspond to the defect ( “D”) and
graphite ( “G”) bands of thermally altered carbonaceous matter
occurring at ca. 1350 and 1580 cm - respectively. While the G band
is known to probe polyaromatic layers, the signi  fication of the D
band is still debated ( Rouzaud et al., 2015 ). Nonetheless, the relative
evolution of the D band in comparison to the G band is tightly
associated with temperature ( Rouzaud et al, 2015 ). Hence, the
recent study by Deldicque et al. (2016) demonstrates that the

Hillis, 1987 ).
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Fig. 2. Raman spectrum (1800-1000 cm ') typical for the studied charcoals.

maximum temperature of carbonization/charcoali fication can be
estimated from the ratio between the heights of the D and G bands
(Hp/Hg ratio; Fig. 2). In order to compare the maximal thermal
alteration underwent by charcoals, the H p/Hg ratio was then
determined in duplicate on the most external ring of each charcoal
fragment.

3.3. Stable carbon isotope analyses

Samples for isotope analyses were drilled under binocular
objective magni fication using a 0.9 mm tungsten carbide drill bit.
This method allowed sampling separately earlywood and latewood,
leading to approximately 0.5 mg of  fine homogeneous powder per
sample. Care was taken to avoid contamination between each
sample: (i) the drill bit was washed with 96% ethanol and ultra-
sonicated in ultrapure water, and (ii) the sampled charcoal was
cleaned with dry compressed air. The 13¢/12C ratios were deter-
mined by isotope ratio mass spectrometry and expressed, in per mil
(%), as d"C values according to equation (2):

d"C ¥ [("®*Rsample /" Rstandard ) —11 x 1000 (2)

where R stands for the ratio '>C/'2C, the standard being V-PDB
(the international reference Vienna-Pee Dee Belemnite). Aliquots of
approximately 0.2 mg were combusted using an elemental
analyzer (Thermo Fisher Scienti fic Flash, 2000) coupled to an
isotope ratio mass spectrometer (Thermo Fisher Scienti fic Delta V
advantage). Over the period of analysis, more than 100 of our lab-
oratory internal standards gave an analytical precision of 0.16 %: for
d"C values. Duplicates were prepared from 30 charcoal samples to
test the full analytical uncertainty. Difference between charcoal
duplicates ranged from 0.01 % to 0.06 % with a mean difference of
0.03 %

3.4. Acid or base pretreatment test

The minute size of samples for intra-ring isotope analyses did
not allow systematic acid or base treatment as often recommended
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to avoid potential bias in isotope measurements due to adsorption those previously obtained from a larger sample set of “Chalain 4 "
of exogenous organic and inorganic carbon ( Nissenbaum and oak charcoals (121 from layer G and 111 from layers A/B; Dufraisse,
Schallinger, 1974; DeNiro and Hastorf, 1985; Ascough et al., 2011 ). 2005, 2008 ). Charcoal ring width averages at 0.7 mm for layers A/B,
Preliminary tests were thus conducted on 20 charcoal fragments, and at 1.1 mm for layer G (i.e. 37% more than layers A/B; Table 1,
representative oflayers A/B and layer G, to estimate the extent of Fig. 3). Ring widths of charcoals in layer G are statistically higher
this potential bias. The test protocol was adapted from DeNiro and than those oflayers A/B (, p < 0.05). In deciduous oak, tree-ring
Hastorf (1985), Midwood and Boutton (1998) and Bocherens and widths are known to decrease when precipitation decreases and
Mariotti (1999) . The tested charcoals were ca. 3.5 mm width; temperature increases ( Michelot, 2011; Matisons et al, 2013 ). The
they were divided into two equivalent parts by transversal higher ring width in layer G when compared with layers A/B is thus
sectioning (i.e. perpendicular to the axis of the fibers). One part was consistent with paleoclimatic data ( Magny, 1993a ). Latewood pro-
submitted to chemical treatment prior to isotope analysis, while portion averages at 52% for A/B and G charcoals. It is statistically
the other part was directly analyzed. Ten charcoal fragments were similar for the two data sets ( p % 0.78), although it is often
tested for inorganic carbon adsorption with 0.1 M hydrochloric acid considered to decrease with decreasing precipitation ( Zhang, 1997;
(HCI), while ten charcoal fragments were tested for organic carbon Kern et al., 2013 ).
adsorption with 1T M sodium hydroxide (NaOH). Charcoals were Estimated mean charcoal-pith distances, (47 mm for A/B and G
immersed for 30 h in the mentioned solutions so as to evaluate the charcoals with a maximum value of 65 mm), did not vary between
maximal deviation to be expected. The samples were then rinsed layers ( Table 1). Since the outlying part of the wood generally dis-
by three successive 1 h ultrasonications in ultrapure water, appears during carbonization, this maximum value of 65 mm leads
changing water for each bath. After a  final flushing with ultrapure to an estimation of 13 ¢cm for the minimum diameter of exploited
water, the samples were further oven-dried at 40 °C to constant wood. Therefore, the studied charcoal fragments come from rela-
weight and crushed prior to analyses. tively small and young woods. Determination of the proportion of
vessels sealed by tylosis showed that 82% and 33% of the studied
3.5. Statistical analyses charcoals correspond to sapwood for layers A/B and G, respectively.
Sapwood growth rings corresponding to the last 20 e 25 years of
Differences in geochemical and dendro-anthracological char- tree life, A/B charcoal fragments had thus grown under the paleo-
acteristics between charcoals from layers A/B and from layer G, and climate inferred for the embedding archeological layers, a climate
between sapwood-charcoals and heartwood-charcoals, were relatively warmer and dryer than the one preceding the occupation
tested by analysis of variance (ANOVA). As the sample size was layers. The lower proportion of sapwood in charcoals from layer G
limited for the acid or base treatment, a Wilcoxon signed rank test indicates that these charcoals come from trees relatively older than
was applied to assess the effect of pre-treatment on charcoal dic. in layers A/B. Additionally, layer G is the oldest occupation layer of
Hypotheses were tested on the basis of a 5% signi  ficance level. All “Chalain 4 " and it corresponds to the end of a cool and moist cli-
analyses were conducted with R (Rcmdr version 2.2 e 3 of the 11/11/ matic period that lasted 60 years. Taking into account the minimum
15, R Foundation for Statistical Computing, Vienna, Austria). diameter and the tree-ring width of G charcoal fragments, we can

thus con fidently consider that the trees from which they come,
grew during these unfavorable conditions. As a result, the charcoal
fragments selected for the present study indeed correspond to
different climatic periods, a cool and moist climate for layer G and a
relatively warmer and drier climate for layers A/B.

4. Results and discussion

19 charcoal fragments and their 212 growth rings were char-
acterized in  “Chalain 4" settlements by a combined dendro-
anthracology and geochemistry approach. The results are synthe-

sized in Table 1 and detailed in Supplementary Table 1 . 4.2. Charcoali fication temperatures
4.1. Dendro-anthracology The studied charcoal fragments were characterized by Raman
microspectrometry to control their degree of thermal alteration
The studied charcoals appeared representative of the sequence (e.g. Rouzaud et al, 2015 ) as charcoal d'*C may be affected by
as their dendro-anthracological features fall within the range of carbonization temperature ( Ferrio et al., 2006; Turney et al,, 2006;
Table 1
Dendro-anth racologica | and geochemica | charac teristics of the charcoal s studied in “Chalain 4 " sequence.
Parameter Layers A/B° Layer G * Difference ° (ANOVA)
Mean * SD Range Size Mean + SD Range Size
Ring width (mm) © 0.7 £ 0.1 (0.4;1.0) 103 1.1 + 0.3 (0.5;1.9) 87 *
Latewoo d proportion (%) © 52 + 13 (23; 84) 103 52 += 11 (24; 82) 72 ns
Charcoal-pit h distance (mm) °© 47 £ 11 (36; 65) 10 47 =5 (40; 53) 8 ns
Sapwoo d proportio n (%) d 81.8 333 *
Hp/Hg® f 06 * 0.1 (0.5; 0.8) 10 06 0.1 (0.5;0.8) 9 ns
d®c (%) ~259 £ 0.6 (—27.8; —219) 186 —265 + 0.6 (—280; —250) 141 *
Dicasonaiity (909" ¢ —0.01 + 061 (-2.84; b 1.13) 86 b 020 + 028 (—0.78; b 1.05) 57 *
Mean + standard deviation (minimum ; maximum ) and sample size (i.e. n).
Signi ficance of the difference betwee n layers A/B and layer G based on ANOVA, *: statisticall y signi ficant (p-value < 0.05), ns: non-signi  ficant ( p-value > 0.05).

Pooled values of sapwoo d and heartwood.

Proportio n of sapwoo d charcoal s among all the charcoal s studied in the layer.
Height ratio of D and G bands in Raman microspectrometry.

Pooled values of earlywood , latewood, sapwoo d and heartwood.

¢ D, w wdic -d’c

e
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Fig. 3. Ring width of charcoals from layers A/B and G. Boxplots show median (line),
mean (circle) and minimum and maximum values (whiskers). The box displays the
25e 75 percent quartile. Notches roughly indicate the 95% con
median. Different letters above boxplots indicate statistically signi
(ANOVA, p-value < 0.05).

fidence interval of the
ficant difference

Ascough et al, 2008 ). The H p/Hg ratio gives an estimation of the
highest combustion temperature undergone by charcoals, as
established for pine and poplar woods carbonized at various tem-
peratures in a muf fle furnace ( Deldicque et al.,, 2016 ). The studied
charcoal fragments exhibit Raman spectra typical for charred ma-
terial, dominated by the usual G and D broad bands (  Fig. 2). The two

studied occupation layers led to statistically similar H p/Hg ratios
(p % 0.4), around 0.6 ( Table 1). Deldicque et al. (2016) paleother-
mometer suggests combustion temperature around 700 °C for the

studied charcoals, substantially above the limit temperature for
charcoals to reach  d'*C values representative of a single component,
lignin ( Ferrio et al., 2006; Turney et al., 2006; Ascough et al., 2008 ).
However, absolute temperature estimation should be taken with
caution since the transfer function between H p/Hg ratio and
carbonization temperature was obtained (i) on woods that are less
dense than deciduous oak wood, and (ii) in a muf  fle furnace for a
carbonization duration of one hour (  Deldicque et al,, 2016 ), which
may not re flect the actual carbonization conditions undergone by
the studied charcoals ( i.e.in open fireplace). Nevertheless, although
the calculated carbonization temperature may vary according to
species or carbonization duration, the shape of the transfer func-

tion appeared stable whatever the conditions (  Deldicque et al.,
2016 ). Accordingly, H p/Hg ratios likely constitute reasonable pa-
rameters for comparative purposes within a single wood species.
Hence, the H p/Hg ratios obtained for layers A/B and G show that the
charcoal fragments from these two layers were carbonized at
similar temperature, thus implying that the isotope signature of the
studied charcoals does not depend on their degree of charcoali fi-
cation/carbonization.

4.3. Stable carbon isotopes

4.3.1. Potential contamination by exogenous carbon

Adsorption of exogenous organic and inorganic carbon may bias
the isotope composition of charcoals (e.g. Nissenbaum and
Schallinger, 1974; Ascough et al, 2011 ), although this contamina-
tion effect was not systematically detected (e.g. DeNiro and Hastorf,
1985; Vaiglova et al,, 2014a ). Acid (HCI) or base (NaOH) treatment of
a representative sub-sample set of  “Chalain 4 " charcoal fragments
showed non-signi ficant differences in d'>C values between un-
treated and treated samples (  <0.2%, Fig. 4; Wilcoxon test, p-value
> 0.05, Supplementary Table 2 ). Hence, the stable carbon isotope
composition of studied charcoal fragments was not substantially
affected by adsorption of exogenous organic and inorganic carbon.
As a consequence, acid or base pre-treatment was removed from
the charcoal preparation procedure allowing direct analysis of sub-
ring samples.

4.3.2. General climatic patterns

The d"C values measured on sub-ring samples (i.e. earlywood
and latewood) of charcoals from  “Chalain 4 " settlement average
at —25.9% and —26.5 % for layers A/B and layer G, respectively
(Table 1). These d'C values fall within the range of previously
analyzed archeological charcoals from plants using the C 3 photo-
synthetic pathway ( Hall et al, 2008; Aguilera et al, 2009; Masi
et al, 2013; Vaiglova et al, 2014b ). Within a given layer, sapwood
charcoals are systematically  '>C-enriched with respect to heart-
wood charcoals (statistically signi  ficant; p < 0.05; Fig. 5). This is in
agreement with (i) the general 13C-depletion oflignin with respect
to bulk plant tissues (  Benner et al,, 1987; Macko et al., 1987 ) and (ii)
the increase in lignin content of wood during duraminisation
(Hillis, 1987 ). Charcoals from layers A/B exhibit d'3C values signif-
icantly higher than those from layer G (  p < 0.05). This difference
remains signi ficant whatever the sample set, either all charcoals
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Fig. 4. Relationship between acid (HCl, open symbols) and base treatment (NaOH,
solid symbols) on charcoal ~ d'*C values. The 1/1 dotted line is given to facilitate com-
parisons between treatments . Pink (O: charcoals from layers A/B, Blue A : charcoals
from layer G. (For interpretation of the references to colour in this figure legend, the
reader is referred to the web version of this article.)
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pooled together or considering exclusively earlywood samples,
latewood samples, heartwood samples or sapwood samples. The
13C-enrichment of A/B charcoals when compared with G charcoals

is in agreement with previously inferred paleoclimate since (i)
layers A/B were shown to correspond to a drier and warmer climate

than layer G (e.g. Magny, 1993a ) and (ii) decreasing precipitation
and increasing temperature are known to generally increase plant
d3C values (e.g. Farquhar et al, 1982; Dawson et al, 2002 ) and
specially oak ring  d'>C values ( Michelot, 2011 ).

d"C values of oak charcoal thus constitute a reliable record of
climatic conditions along  “Chalain 4 " sequence. Climatic variations
during Neolithic at Chalain were attested by several approaches
(malacology, palynology, sedimentology and hfe geochemistry;

Damon et al, 1989; Magny, 1993a; Mouthon, 1997; Richard, 1997 ).

Nevertheless, these variations were rather subtle as (i) remaining
within the range of mountain semi-continental temperate climate

and (i) the two layers studied were only 40 years apart ( Lavier,
1996 ). As a result, subtle climatic variations can be recorded
through stable carbon isotope ratios of oak charcoals, whereas this
was not the case for latewood proportion (see section 4.1.). Growth-
ring width and d"C values both depend on a number of genetic and
physiological factors (position in the tree for example), environ-
mental factors (such as light, soil) and human factors (clearings,
woodland management). However, in the Jura Moutain at 500 m of
altitude, temperature and precipitation are probably not a limiting
factor for width growth while they markedly in fluence d"C values
in deciduous oak. In any case, the present study thus extends the
potential ofisotope composition of archeological charcoals to re-
cord small climatic variations in temperate climate, while previous
paleoclimatic studies based on charcoal isotope composition dealt
with contrasted climates ( Hall et al., 2008; Aguilera et al., 2009;
Masi et al.,, 2013; Vaiglova et al., 2014b ).
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Fig. 5. d"C values of charcoal s from layers A/B and G (pooled values of earlywood and
latewood) distinguishing heartwood from sapwood. Boxplots show median (line),
mean (circle) and minimum and maximum values (whiskers). The box displays the

25e 75 percent quartile. Notches roughly indicate the 95% con  fidence interval of the
median. Different letters above boxplots indicate statistically signi ficant difference
(ANOVA, p-value < 0.05).

4.3.3. Inter- and intra-year climatic variations

Ring-scale sampling enabled the evaluation of the potential of
stable carbon isotope composition of archeological charcoals to
record short-term climatic trends. A plot of dC values vs. ring-
number revealed no noticeable trend during the growth period
covered by the charcoals. Similar results were obtained when only
taking into account layers A/B, layer G, latewood ( Fig. 6) or early-
wood (data not shown). Hence, monitoring isotope pattern of
charcoal rings through growth does not appear relevant here for
documenting short-term climatic variations, even though relatively
large fragments were selected ( i.e. comprising at least 5 growth
rings). The restricted sample set of this exploratory study is prob-
ably too limited to go beyond natural climate variability.

Although isotope dendroclimatology based on uncharred/recent
wood favors analyses oflatewood to avoid carbon contribution
from previous year accumulates ( Borella et al, 1998 ), comparing
d"C values of earlywood and latewood of a particular growth ring
may bring information on seasonal contrasts (  Livingston and
Spittlehouse, 1996; Helle and Schleser, 2004; Li et al.,, 2005; Eglin
et al, 2010; Kimak and Leuenberger, 2015 ). We propose to name
Dseasonaiity the difference calculated by  Livingston and Spittlehouse
(1996) , as in equation (3):

13 13
Dseasonality Vad Cearlywood ed Clatewood (3)

The Dseasonality calculated for “Chalain 4 " charcoals varies
between —2.84 %cand p 1.13 %and averages at —0.01 %cand p 0.20 %
for layers A/B and G, respectively (  Table 1, Fig. 7). These values fall in
the range of those reported by previous authors for uncharred
wood ( Livingston and Spittlehouse, 1996; Helle and Schleser, 2004;

Li et al, 2005; Eglin et al., 2010; Kimak and Leuenberger. 2015 ).
Within a given layer,  Dseasonality is not signi ficantly different
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Fig. 6. Relationship between latewood  d'*C and cambial age (ring number). For each
charcoal fragment, the nearest ring to the pith was arbitrary numbered “1"; all rings
“1” are not contempo raneous. Different charcoal fragments are represented by
different symbols.
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between heartwood and sapwood (, p % 0.15), suggesting that
duraminisation does not in fluence this parameter ( i.e. equally in-
fluences earlywood and latewood dc values). The difference in
Dseasonality between layers A/B and layer G is statistically signi ficant
(p < 0.05) and may re flect higher seasonal contrast in layer G with
respect to layers A/B.  Dseasonality Was proposed to be controlled by
the combined effect of (i) the extent of remobilization of Bc.
enriched stored carbon, mainly during spring, and (ii) differences in
cumulative transpiration between spring and summer, both factors
being notably driven by water availability/precipitation ( Livingston
and Spittlehouse, 1996; Helle and Schleser, 2004; Li et al., 2005;
Eglin et al, 2010; Kimak and Leuenberger. 2015 ). Therefore, the
colder and wetter climate oflayer G (high lake-level) when
compared with layers A/B (low lake-level; e.g. Magny, 1993a ) was
also possibly characterized by enhanced variations in precipitation
between spring and summer. This  finding converges with recon-
struction of the “growing degree days ” index (GDDS5, the sum of
daily temperatures above 5 °C) calculated from lake-level and
pollen data of Lake Le Bourget and Lake Annecy, 100 km South of
Lake Chalain ( Magny et al., 2003, 2009 ). Lower lake levels were
associated with higher GDD5 indicating longer growing seasons
and thus lower seasonal contrasts.  Dseasonality Can thus be used in
charcoals to derive further information for paleoclimatic
reconstructions.

5. Conclusions
19 archeological charcoals from two different climatic periods,

40 years apart, of the Neolithic settlement of Lake Chalain (Jura,
France) were characterized by dendro-anthracology and ring-scale

F. Baton et al. / Quaternary Internationa | xxx (2017) 1 e10

isotope geochemistry to assess the relevance of this combined
approach for documenting paleoclimates. While the two studied
periods differed only by slight differences in precipitation and
temperature, the tree-ring width and stable carbon isotope
composition of charcoals did record the investigated climatic
variation. Within a given charcoal fragment, ring-to-ring isotope
pattern exhibited no speci fic trend through growth, for none of the
climatic period studied. Although relatively large charcoal frag-
ments (i.e. comprising 5 e 19 growth-rings) were selected for the
study, they did not allow documenting inter-annual climatic vari-
ations. However, comparing earlywood and latewood dBc sug-
gested that the wettest and coldest period studied was also
characterized by the highest seasonal contrast. The rather limited
dataset of this exploratory study calls for more extensive sampling
to confirm the obtained conclusions. Nevertheless, this study opens
new prospects for paleoclimatic reconstructions based on archeo-
logical charcoals as it shows the potential of (i) stable carbon iso-
topes to record subtle climatic variations under temperate climate
and (ii) difference in isotope composition between earlywood and
latewood to further document seasonal contrasts.
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V.2.) Etude du taux de carbone des charbons archéologiques

En complément des données de 83C de cette étude et en écho aux résultats montrés
Chapitre IV qui indiquent qu’il peut exister des différences de taux de carbone en fonction des
compartiments du bois étudiés, le taux de carbone des échantillons archéologiques a été
mesuré. Ceci a pour but de tester la pertinence de son utilisation en anthracologie pour

caractériser les carbonisations (Ferrio et al., 2006; Aguilera et al., 2012).

V.2.1.) Etude des variations de taux de carbone au sein des
échantillons archéologiques

V.2.1.a.) Tests préliminaires de traitement acido-basiques sur le taux de carbone

Préalablement a I’étude du taux de carbone des échantillons, il a été nécessaire, comme
pour le 53C, d’effectuer des tests de traitement préliminaires afin de tester si du carbone
exogene ne risquait pas d’influencer les valeurs mesurées (Figure V-137). Cette vérification se
fait a 'aide d’HCI qui attaque le carbone d’origine minérale en plus des sulfures, des sulfates,
des hydroxydes et des oxydes (Durand, 1980) et du NaOH qui attaque le carbone d’origine
organique (DeNiro and Hastorf, 1985).
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En considérant I'ensemble des valeurs de taux de carbone avant et apres traitement, les
traitements n’ont pas d’effet statistiquement significatif (Figure V-137 ; Wilcoxson signed rank
test p>0,05). Cependant, en considérant indépendamment chaque traitement, il s’avere que le
traitement HCI impacte significativement les valeurs de taux de carbone des charbons de la
couche G et des couches A/B (Wilcoxson signed rank test p<0,05). Ceci pourrait impliquer la
présence d’éléments minéraux attaqués par ’'HCI sur les charbons. Il est a noter que les
éléments minéraux susceptibles d’entrainer cette augmentation du taux de carbone ne sont pas
des carbonates. Il a en effet été montré que les tests par HCl n’avaient pas d’effet significatif
sur le 83C des charbons, et que seule une des deux bandes caractéristiques de lors présence
lors de l'analyse par IRTF était distinguable et en outre elle était de faible amplitude.
L’hypothése d’une contamination par des éléments minéraux s’appuie également sur ’'absence
d’effet significatif du NaOH. Cette contamination pourrait venir de la présence de sulfure,
sulfate, oxyde ou hydroxyde. Cependant, les taux d’oxygene et d’hydrogene mesurés sur des
échantillons de charbons A/B avant et apres traitement ne varient pas (Annexe). Il semble donc
probable que cette contamination soit principalement due a des sulfures qu’on ne voit pas en
infra-rouge.

Afin d’étudier si cette contamination est semblable, ou non, entre les deux ensembles de
charbons, I'impact du traitement HCl sur le taux de carbone des charbons A/B et G a été estimé.
Cette estimation a été déterminée par le calcul de la différence de taux de carbone avant et
apres le traitement pour chaque échantillon. Cette étude est nécessaire pour pouvoir comparer
les taux de carbone des charbons des deux couches archéologiques. Pour les charbons A/B, cet
impact est en moyenne de 6,4% pour un sigma de 6%. Pour les charbons G, cet impact est en
moyenne de 6,4% pour un sigma de 4,2%. Ces valeurs signifient que la dégradation d’éléments
minéraux par 'HCl entraine un enrichissement relatif en carbone d’environ 6,4% des
échantillons traités dans les couches A/B et G. Cet impact est identique pour les deux
ensembles de charbons A/B et G (Kruskal Wallis test p<0,05). En conséquence, la modification
du taux de carbone des échantillons A/B et G, du fait de leur contamination par une matrice
minérale probablement constituée de sulfure, semble étre identique entre les couches
archéologiques. La comparaison des valeurs de taux de carbone, entre les deux ensembles A/B

et G, est donc possible (Figure V-138).
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V.2.1.b.) Gamme de variation du taux de carbone des charbons archéologiques A/B et G

Totalité des échantillons

Cette comparaison s’inscrit dans l'étude du taux de carbone des charbons

archéologiques.
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Figure VV-138-Taux de carbone des charbons A/B et G

Le taux de carbone des échantillons G est compris entre 41,4 et 94,6% (une valeur atypique a
9,4% exclue) pour une médiane a 76%. Celui des échantillons A/B est compris entre 20,5 et
83,3% pour une médiane a 58,5%. Les études d’Aguilera et al. (2012) et Deckers et al. (2016)
indiquent des valeurs de taux de carbone de 60 a 65%, pour des charbons archéologiques de
différentes espéces de chéne issus de foyers domestiques. Ces valeurs sont proches de celles
des charbons A/B mais significativement inférieures a celles des charbons de la couche G. Les
charbons G sont plus riches en carbone que les charbons A/B (Kruskal Walis test p<0,05). Ces
différences de taux de carbone ne semblent pas résulter de conditions de carbonisation
différentes d’apres les conclusions de la microspectrométrie Raman. En outre, les expériences
de carbonisation menées en foyer ouvert ont montré que le taux de carbone des échantillons
carbonisés ne permettait pas de remonter de maniére fiable & une température donnée de
carbonisation (Chapitre IV). Nous sommes donc ici en présence de charbons archéologiques
ayant probablement subi des carbonisations similaires, bien qu’on ne puisse pas en connaitre
la température et la durée en détail, mais, présentant des taux de carbone significativement
différents. Plusieurs hypothéses peuvent étre émises :

- certains charbons provenant des niveaux d’incendies supérieurs peuvent avoir été

échantillonnés par erreur dans la couche G. Cependant, d'une part une attention particuliére a
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été portée sur cet aspect, d’autre part il est peu vraisemblable que les quelques charbons
sélectionnés pour étre échantillonnés cerne a cerne parmi tous ceux de la couche G proviennent
d’une contamination par les charbons des incendies.

- Les conditions de conservation des sites palafittiques de Chalain sont exceptionnelles
et il est possible que le taux de carbone des charbons analysés dans les autres études ait été
biaisé par des conditions de conservation moins favorables. Cependant, les charbons de la
couche A/B présentent des taux plus proches de ceux des autres études. Or, les conditions de
conservation ont été similaires entre les charbons A/B et G au cours du temps.

- La présence d’'une matrice minérale ou organique plus ou moins riche en carbone et
non révélée par les tests de traitements préliminaires. Cette hypothese est possible mais non

documentée dans la littérature.

Différenciation des compartiments aubier et duramen

La différenciation des charbons provenant de l'aubier ou du duramen permet
d’analyser la différence de taux de carbone sous ’angle de ces deux compartiments du bois
(Figure V-139). En effet, lors des expériences de carbonisations expérimentales, des différences

de taux de carbone ont été observées entre ces compartiments (Chapitre IV).
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Figure V-139-Taux de carbone des charbons A/B et G en fonction de I’aubier et du duramen

Les distributions des valeurs de taux de carbone sont semblables entre les charbons d’aubier
et de duramen d’'une méme couche. Elles sont cependant différentes lorsque les couches sont
comparées entre elles (Dunn test, p<0,05). La différenciation aubier/duramen ne semble donc
pas influencer les résultats de taux de carbone des charbons archéologiques. Lors des

carbonisations expérimentales (Chapitre IV), deux des trois échantillons présentaient un
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aubier moins riche en carbone que le duramen, ce qui tendait a indiquer que 'aubier était
impacté différemment par la carbonisation que le duramen. On ne retrouve pas cette
caractéristique dans les charbons archéologiques étudiés ici. Les différences de taux de carbone
entre aubier et duramen avaient été interprétées comme reflétant peut-étre la différence de
teneur en eau des deux compartiments. Il est possible, concernant les foyers domestiques, que
les biiches aient été entreposées a proximité du foyer avant leur carbonisation, contribuant a
leur complet séchage, et donc a une possible teneur en eau équivalente entre I'aubier et le
duramen. En effet d’apres, les habitats Néolithiques du lac de Chalain possédaient des
structures au niveau des foyers domestiques limitant la dispersion d’étincelles et le risque

d’incendies qui auraient pu étre utilisée pour du séchage (Pétrequin, 1997).

Differenciation du bois initial et du bois final

L’échantillonnage du bois initial et du bois final de chaque cerne permet d’étudier si des

différences de taux de carbone existent entre eux (Figure V-140).
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Figure VV-140-Taux de carbone des charbons A/B et G en fonction du bois initial et du bois final

Les distributions des valeurs de taux de carbone sont similaires entre le bois initial et le bois
final d'une méme couche mais différentes entre les deux couches. Cette caractéristique rejoint
les études de carbonisations expérimentales réalisées chapitre IV, dans lesquelles aucune
différence de gamme de valeurs de taux de carbone entre le bois initial et le bois final n’est

apparue.
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Différenciation des 4 compartiments

La prise en compte simultanée de ces 4 compartiments (Figure V-141) montre que dans le
duramen, les échantillons de bois initial ne présentent pas de différence significative de
distribution des valeurs de taux de carbone entre les deux couches. En outre, le taux de carbone
du bois initial de 'aubier des charbons G n’est pas significativement différent de celui du bois
final dans le duramen des charbons A/B. Dans l'aubier, les différences de distribution des
valeurs de taux de carbone sont significatives pour le bois initial et le bois final entre les
couches A/B et G. Cette Figure V-141 montre que I’étude du taux de carbone des charbons
archéologiques doit se faire en combinaison avec les données dendro-anthracologiques afin de
considérer les valeurs de taux de carbone compartiment par compartiment (aubier et duramen

d’une part et bois initial et bois final d’autre part).

Duramen Aubier Duramen Aubier
. : RENE : RN : RENE : 0
100 ab b a bc ac b a b
S . )
@ 75 :
g | AL/ $ e
: \/
o
© :
k]
> .
= 90 .
|_
25
[ I
Bois initial Bois final

AB G AB G AB G AB G

Figure V-141-Taux de carbone des charbons A/B et G en fonction des différents compartiments du bois étudiés
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V.2.2.) Etude des relations entre taux de carbone et §:3C pour les
charbons archéologiques

Les études de Ferrio et al. (2006) et Aguilera et al. (2012) utilisent les teneurs en
carbone des charbons archéologiques afin d’évaluer la variation du &3C suite a la
carbonisation. Cette évaluation des variations de 5'3C, suite a la carbonisation, permet de
discriminer les variations de 8'3C résultantes des variations climatiques, de celles résultantes
de la carbonisation. Lors du Chapitre IV, il a été montré que les variations de taux de carbone
et de 5'3C, lors de carbonisations en foyer oxygéné, semblaient étre difficilement prédictibles.

L’étude réalisée ici semble en accord avec les conclusions du chapitre IV. Les charbons
archéologiques présentent des taux de carbone tres différents, des 83C également tres
différents (c.f article), mais, des carbonisations qui d’apres I'étude par micro-spectrométrie

Raman ne présentent pas de différences significatives.

V.2.2.a.) Etude du 63C des charbons archéologiques en fonction de leur taux de carbone

La détermination et la mesure conjointe du 8:3C et du taux de carbone, permet d’étudier

s’il existe un lien entre ces deux variables pour des charbons archéologiques (Figure V-142).
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Figure V-142- 813C en fonction du taux de carbone des charbons A/B et G

La prise en compte de I'ensemble des échantillons montre que le 5'3C et le taux de carbone des

échantillons sont significativement corrélés (Rho= -0,47 p<0,05). En effet, le taux de carbone
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des échantillons G est plus élevé et leur 5'3C plus bas que ceux A/B. Au sein de A/B ou de G, les
deux valeurs sont significativement liées pour A/B, mais pas pour G (Rho= -0.40 p<0,05 et
Rho= 0,09 respectivement). Cette caractéristique ne reflete pas ce qui a été observé lors des
carbonisations expérimentales. En effet, ces deux variables apparaissent faiblement liées
uniquement pour une carbonisation intense avec des taux élevés de carbone dans les
échantillons (entre 80 et 90%). Dans les autres cas, aucune relation n’a été établie. Une relation
aussi forte entre le 3:3C et le taux de carbone, n’a été rencontrée expérimentalement que lors
de I'étude des variations spatiales d'un méme cerne présentant un important contraste de
couleur, et, probablement de carbonisation (Figure IV-105 et IV-106). Or, les charbons
archéologiques échantillonnés présentaient tous un aspect sombre homogene, que ce soit au
sein d’une couche ou entre les deux couches A/B et G. Cet aspect semble étre le reflet d'une
carbonisation homogéne et appuie le fait que les charbons A/B et G soient de carbonisations
semblables. Cependant, les processus post-dépositionnels peuvent avoir modifié I'aspect des
charbons qui est donc a considérer avec précaution. De ce fait, la forte corrélation entre le 5:3C
et le taux de carbone pour les charbons A/B, ou pour ’ensemble des échantillons (A/B et G
confondu), si elle n’est pas le reflet de fortes variations de carbonisations, semble difficilement
explicable. Néanmoins, concernant 'ensemble des échantillons, il est possible que ce soit la

position des deux nuages de points qui crée la tendance finale.
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V.2.2.b.) Gamme de variation du taux de carbone des charbons archéologiques A/B et G

Les corrélations entre le 5'3C et le taux de carbone peuvent étre observées a I’échelle des
différents compartiments du bois étudiés (duramen, aubier, bois initial, bois final) Figure V-

143.
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Figure V-143- 813C en fonction du taux de carbone des charbons A/B et G pour 1’ensemble des compartiments étudiés

Les valeurs de 3'3C et de taux de carbone semblent corrélées quel que soit le compartiment pris
en compte pour les charbons de la couche A/B (Rho=-0,46 et -0.32 pour le bois initial et le bois
final (p<0,05 pour tous)). La différenciation aubier/duramen permet de montrer que dans
laubier, le taux de carbone et le 33C du bois initial et du bois final sont significativement
corrélés (Rho=-0,42 et -0,35 avec p<0,05 respectivement). Dans le duramen, seul le 5:3C et le
taux de carbone du bois initial est corrélé significativement (Rho=-0,61 p<0,05 pour le bois
initial et -0,14 pour le bois final). Pour les charbons G, on n’observe pas de corrélation

significative entre le 5:3C et le taux de carbone du bois initial et du bois final (Rho=0,05 et
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0,15). La différenciation aubier/duramen montre que seul le 53C du bois final dans I'aubier
présente une corrélation significative avec le taux de carbone (Rho=0,35 p<0,05). Le bois
initial dans le duramen et l'aubier présente des corrélations de 0,16 et 0,27. Le bois final
présente lui une corrélation de 0,20 dans le duramen.

Il a été montré chapitre IV que méme lorsque le 5'3C et le taux de carbone semblent
corrélés, les variations interannuelles de 53C ne sont pas modifiées. Or, ce sont elles qui sont
le reflet des variations environnementales. Le 8:3C des cernes des charbons A/B et G, méme s’il
présente un lien avec le taux de carbone, est donc vraisemblablement le reflet de variations
environnementales. Le fait que les corrélations entre le taux de carbone et le 5:3C des
échantillons carbonisés expérimentalement soient faibles, et que, dans la couche G ces
corrélations soient inexistantes, alors que dans la couche A/B elles sont importantes, semble
indiquer une certaine variabilité dans leur existence. Il est donc possible que ces corrélations
aient été mésestimées lors des études effectuées en four.

Durant la carbonisation du bois, le taux de carbone augmente du fait de la volatilisation
des éléments volatils tel que T'’hydrogene, l'azote ou l'oxygene. Le &3C lui, diminue,
vraisemblablement en premiére approximation du fait d'une thermodégradabilité plus rapide
de la cellulose que de la lignine. Ces deux phénoménes, bien qu’ayant lieu lors dune
carbonisation, ne suivent pas les mémes processus et n’ont pas forcément lieu en méme temps.
De ce fait, interpréter les variations de 5'3C, a 'aune de celles du taux de carbone, dans le cadre
d’échantillons archéologiques ou carbonisés en foyer ouvert, semble peu pertinent méme si
elles paraissent parfois co-varier. Il apparait en effet, suite aux carbonisations expérimentales
et a 'étude des charbons archéologiques, une grande variabilité dans les variations, conjointes,
ou non, du 33C et du taux de carbone, ce qui rend difficile toute prédiction de 'un par rapport
a lautre.

Cette variabilité, qui ne se retrouve pas dans les études réalisées en four a moufle
(Turney et al., 2006 ; Ferrio et al., 2006 ; Aguilera et al., 2012), est probablement a mettre en
rapport avec la grande variabilité des conditions de carbonisation au sein d’'un foyer
domestique (Théry-Parisot et al., 2008). En outre, les études reliant le 53C et le taux de
carbone ont été faites a des températures souvent inférieures a 600°C, alors que d’apres les
expériences de carbonisation décrite chapitre IV, les températures au sein dun foyer
domestique sont plus proches de 700 a 800°C (Théry-Parisot et al., 2008). Enfin, a 'approche
de 600°C, les variations du taux de carbone en fonction de la température de carbonisation
semblent se modifier, ce qui rend, la encore, problématique, I'utilisation conjointe des deux
parametres (Aguilera et al., 2012; Deldicque et al., 2016; Poole et al., 2002; Turney et al.,

2006).
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| Conclusion

- Il semble que le 3C des cernes des charbons archéologiques, couplé a la dendro-
anthracologie, puisse étre utilisé pour des reconstructions climatiques en région tempérée sur
de courtes échelles de temps. En outre, le 3C intra-cerne apparait probablement utilisable
pour étudier les contrastes saisonniers avec des contrastes vraisemblablement supérieurs dans
la couche archéologique G par rapport a A/B. Il semblerait intéressant d’effectuer une étude
similaire sur d’autres sites archéologiques et sur d’autres especes d’arbre afin de corroborer les
résultats précités.

- Les charbons archéologiques A/B et G présentent des taux de carbone différents mais
la significativité statistique de ces différences varie en fonction des compartiments du bois
(aubier ; duramen ; bois initial ; bois final) pris en compte. Ces différences de taux de carbone
ne sont pas dues a une contamination par une matrice organique, ou, minérale de type
carbonates, et ne refletent pas non plus des carbonisations d’intensité différentes. Ici, il semble
important d’effectuer d’autres mesures du taux de carbone et du rapport He/Hg sur des
charbons provenant par exemple de fours artisanaux, de forges ou de foyers domestiques. Ceci
afin d’étudier si les rapports Hq/Hg fluctuent en fonction de I'activité humaine ayant produit
les charbons (par exemple activité de forge demandant des températures plus élevées que la
cuisson alimentaires) et observer les variations de teneur en carbone de ces mémes charbons.

- L’étude des relations entre le 83C et le taux de carbone des charbons archéologiques
montre des relations significatives dans le cadre des charbons A/B et de 'ensemble des
échantillons. Ces relations sont cependant difficilement explicables dans le cadre
d’échantillons ayant vraisemblablement subi des carbonisations semblables et homogeénes. 11
apparait cependant probable que la grande variabilité des conditions de carbonisation régnant
dans un foyer domestique participe a '’émergence de ces variations conjointes, ainsi qu’a leur
variabilité, sans que les mécanismes sous-jacents n’aient été, ici, pleinement élucidés.
L’existence, ou non de ces relations entre le 53C et le taux de carbone est a appréhender de
facon plus complete. Pour ce faire, il semblerait utile d’étudier ces relations, a la lumiére des
informations données par la dendro-anthracologie (type de bois, type de compartiment du
bois), dans des charbons ayant subi des carbonisations connues et trés diverses. Ceci, afin
d’essayer de délimiter le cadre d’apparition et de variation de ces relations, si elles sont fonction
de différences, faibles ou importantes, de carbonisation.

- L’étude des variations climatiques a partir du 83C des charbons de Chalain station 4
montre un climat plus froid et humide et plus contrasté dans la couche G que dans la couche
A/B (Magny, 1993a, 2003 et 2009 ; Baton et al., 2017). Or, I’étude dendro-anthracologique
menée sur les charbons a montré I'utilisation d’arbre de plus gros diametre dans G que dans

A/B (Dufraisse, 2002). Cette différence peut étre doublement interprétée, (i) en termes de
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facilité d’utilisation, puisque le village a été construit au niveau de la couche G, les habitants
ont pu utiliser du bois de chute issu des charpentes comme bois pour les foyers domestiques,
(ii) en terme de climat, ou les habitants privilégiaient les biiches de gros diameétre permettant
une combustion plus lente et durable sous un climat froid, humide et contrasté. Enfin, I'étude
anthracologique a montrée entre les couches G et A/B une ouverture progressive du milieu
(Dufraisse, 2002). Cette ouverture est accompagnée par un climat de plus en plus chaud et sec
pouvant indiquer que cette amélioration climatique a permit une exploitation de plus en plus

importante du couvert forestier.

Page | 211



Vers un guide d’utilisation du §:3C en dendro-anthracologie

Il a été montré a travers les précédents chapitres que l'utilisation du 8:3C de bois
carbonisé a des fins de reconstruction climatique impose quelques précautions. Les travaux de
Szpak et al. (2017) ont déja permis de synthétiser la méthodologie concernant la mesure des
rapports des isotopes stables sur du matériel archéologique. Sans aller aussi loin, il semble
important de proposer un guide d’utilisation du 5'3C des charbons archéologiques pour des

reconstructions paléo-climatiques.

Etape n°1 : Echantillonnage des charbons archéologiques sur le site d’étude.
L’échantillonnage des charbons archéologiques au sein du site doit se faire suivant la
méme méthode que celle appliquée a l'anthracologie (lors de I'étude des paléo-
environnements) car cela permet de coupler études environnementale, climatique, et sociétale.
La fonction des bois dont sont issus les charbons doit étre connue ainsi que la durée d’activité
afin de ne pas prélever de charbon issu d’'une activité temporaire et peut étre aléatoire. Les
charbons doivent provenir de foyers domestiques afin d’étre issus de feux semblables. Ils
doivent avoir été prélevés de facon disséminée, afin d’intégrer un ensemble de carbonisations
et pas seulement la derniére. Enfin, s’il y a des niveaux d’incendies présents au sein de la
stratigraphie, une attention particuliére doit étre appliquée a ne pas mélanger les charbons
pouvant provenir de la charpente ou du mobilier incendié avec ceux provenant des foyers. En
effet, les carbonisations lors d’incendies et celles des foyers domestiques ne sont pas identiques
et risqueraient d’entrainer des biais d’interprétation.
La manipulation des charbons doit se faire avec des gants si possibles en Nitrile afin de ne pas
les contaminer avec du carbone exogene. Leur lavage doit étre effectué a 'eau distillée afin de
les débarrasser du sédiment encaissant sans risquer de les polluer. Le séchage peut avoir lieu
en étuve sans que la température ne dépasse 40°C afin de ne pas dégrader la matiére organique
ce qui risquerait de biaiser les mesures de taux de carbone et de 53C.
Une fois prélevés, lavés et séchés, les charbons peuvent étre entreposés dans des récipients en
verre, chacun indépendamment, ou, ensemble mais chaque charbon doit a ce moment étre
enveloppé dans une feuille d’aluminium. Ces précautions sont indispensables, pour que les
charbons n’absorbent pas de poussiére, qu’ils ne s’entre-contaminent pas et enfin qu’aucun
dépot de plastique, riche en carbone, ne s’y accroche. Le stockage doit se faire au sec autant
que possible pour éviter le développement de micro-organismes. Les manipulations
ultérieures doivent toujours se faire munies de gants en Nitrile.
La taille des charbons échantillonnés influence les questions qui peuvent étre abordées. Si les

charbons sont de taille millimétrique, alors une analyse dendro-anthracologique (taille limite
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de 4 mm) et un prélévement cerne a cerne est difficilement envisageable. S’ils sont de taille
centimétrique avec une dizaine de cernes consécutifs, une analyse dendro-anthracologique
poussée et un échantillonnage cerne a cerne sont possible.

Enfin, les comparaisons de 63C ne peuvent se faire qu’entre des charbons provenant de la
méme espéece d’arbre ou d’espéces tres proches tel que le groupe Quercus sp. En effet, il a été
montré chapitre IV que la variabilité circonférentielle de 3:3C du bois au sein d’un seul individu
pouvait aller jusqu’a 1,4%o. L’'impact de cette variabilité sur les reconstructions climatique est
annulé, d’une part par le fait de prendre plusieurs charbons et d’autre part par le fait qu’elle a
tendance a se compenser d’'une année a ’autre, ce qui fait que sur plusieurs cernes sa moyenne
est nulle. Il existe ensuite une variabilité de 5'3C interindividuelle, synthétisée par Leavitt
(2010), comprise entre 1,5 et 2%o (Raffalli-Delerce et al., 2004). De méme, cette variabilité est
annulée lors des reconstructions climatiques sur le 5:3C des charbons de bois issus de foyers
archéologique par la prise en compte de plusieurs charbons. Enfin, il existe une importante
variabilité de 53C pouvant aller jusqu’a 3%o entre différentes especes d’arbres qui, elle, risque
d’interférer avec les variations de 8:3C dues au climat si elle n’est pas prise en compte (Leavitt,

2010).

Etape n°2 : Mesures dendro-anthracologiques.

Des mesures dendro-anthracologiques doivent étre menées telle que la mesure des largeurs de
cernes, de bois final, de bois initial, la détermination de l'aubier et du duramen, la
détermination de la texture ainsi que 'estimation de I’age des arbres dans le cas ot la période
de changement climatique est courte. Ces mesures sont en effet indispensables pour les
interprétations des différences de 5'3C observées. En effet il a été montré chapitre IV et V que
le 33C des charbons, qu’ils soient expérimentaux ou issus de foyers domestiques et retrouvés
en contexte archéologique, présente des différences entre 'aubier et le duramen et entre le bois
initial et le bois final quand il est étudié chronologiquement. Il est donc indispensable de
discriminer les différences provenant de la variabilité entre les compartiments du bois, de
celles provenant des variations climatiques. Ces mesures dendro-anthracologiques sont basées
sur 'anatomie des charbons et elles doivent donc étre conduites avant tout prélevement cerne

a cerne, car ils détruisent 'aspect externe des charbons.

Etape n°3 : Tests préliminaires de traitement.
Il est important de s’assurer qu’aucun carbone exogene ne vient biaiser le signal 5:3C
par des tests de traitement HCI pour le carbone minéral et NaOH pour le carbone organique,

basés sur le protocole de DeNiro et Hastorf (1985) ; Vaiglova et al. (2014). Avant la mise en
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ceuvre de ces protocoles, une estimation de la présence de carbonate sur les charbons peut étre
effectuée par IRTF comme il a été montré ci-dessus (Vaiglova et al., 2014).
Ces protocoles ont tous pour base l'utilisation du HCI et du NaOH mais varient dans les

quantités, les durées et I'ordre d’'utilisation et ont été synthétisés par Vaiglova et al. (2014)

Figure V 144.

Reference

Treatment description

Table 1. Pre-treatment methods employed in the past to remove contamination from charred plant material prior to stable
carbon and nitrogen isotope analysis. For comparison, the technique used at the Oxford Radiocarbon Accelerator Unit to
clean non-woody plant material is also included

Comment

DeNiro and Hastorf®!

Araus and Buxo!!!

Aguilera et al Y Lightfoot
and Stevens;” Ferrio

et al.;"*** Fiorentino et al.™*!
Brock et al."?!

Kanstrup et al.”!

Fraser et al.*"]

Styring et al.®

Fiorentino et al ®”

Heaton et al ;Y Masi et a2

(1) 6 M HCl (aq.) for 24 h; (2) 1 M NaOH (aq.) for 24 h;

(3) 6 M HCl (aq.) for 10 min; (4) shaking samples in 2 M KCl
(aq.) for 60 min; (5) 5 M HF = 1 M HCl (aq.) for 24 h; all steps
were carried out at room temperature and followed by
rinsing in water

H>0:(aq.), and “where necessary, acid treatment”

6 M HCI (aq.) at room temperature for 24 h; as many rinses
in distilled water as it took to neutralize sample

(1) 1 M HCl (aq.) for 20 min (or until effervescence has
stopped); (2) 0.2 M NaOH (aq.) for 20 min; (3) 1 M HCl (aq.)
for 60 min; (4) 2.5% NaO,Cl (aq.) up to 30 min; all steps
were carried out at room temperature to 80°C

(1) 1 M HCl (aq.) for 1 h; (2) 1 M NaOH (aq.) for 3 h
(+additional hour for very dark samples); (3) 1 M HCl (aq.)
for 16 h; first two steps were carried out at 80°C, last step at
room temperature; samples were rinsed three times in
distilled water only at the end

(1) 0.5 M HC (aq.) for 30-60 min (or until effervescence has
stopped); (2) 0.1 M NaOH (aq.) for 60 min; (3) 0.5 M HCl
(aq.) for 25 min; the acid steps were followed by three rinses
in Milli-U water; the base step was followed by as many
rinses as it took to remove all brown material from solution;
procedure was carried out at 70°C

(1) 0.1 M HCl (aq.) for 40 min; (2) 0.1 M NaOH (aq.);

(3) 0.1 M HCl (aq.); procedure was carried out at 80°C

and samples were washed to neutrality

(1) 1 M HCI (aq.) for 10 h at room temperature; (2) 1 M
NaOH (aq.) at 60°C (time unspecified); (3) 1 M HCl (aq.)
for 10 h at room temperature

No pre-treatment

Adapted from Silva and
Bremner;m] Bremner and
Keeney;ls"] Stevenson!*?!

No source cited
Adapted from DeNiro and
Hastorf*"!

Protocol used in radiocarbon
dating laboratory

Adapted from Philippsen

et al:1* carried out on food
crusts; Kristiansen et al.:[*]
carried out on soil organic
matter; and Olsson!®

No source cited; adopted by
Bogaard et al ;"' Wallace

et al ;8 Vaiglova et al. ')

Goh™!

Adapted from D’Elia et al.*!
and Quarta et al.P!

Figure V-144- Tableau de synthése des différents types de traitements préliminaires possibles (Vaiglova et al., 2014)

Pour la mise en ceuvre de ces tests préliminaires, il semble opportun de considérer un ensemble
d’échantillons et de mesurer si les traitements ont un effet significatif ou non sur le 5:3C (Baton
et al., 2017). Si les traitements ont un effet significatif, alors, il apparait nécessaire de traiter
I'ensemble des charbons avant leur analyse. D’aprées la synthése et les tests conduits par
Vaiglova et al. (2014), il apparait qu'un bain d’une durée de 30 min dans une solution a 0,5M
d’HCI chauffée a 80°C soit suffisante dans le cadre d’une faible contamination et permette de
ne pas altérer les charbons testés. Cependant, le doute subsiste quant au biais de mesure
provoqué par la présence éventuelle d’éléments organiques adsorbé sur les charbons, une
étude de l'effet d'un traitement préliminaire a ’aide d’une solution a 1M de NaOH sur le 5:3C

et le taux de carbone des charbons me semble également nécessaire (Baton et al., 2017).
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Ces tests préliminaires sont appliqués sur les charbons entiers car une fois échantillonnés

cerne a cerne, leur mise en ceuvre apparait tres compliquée par la petitesse et le caractere

pulvérulent des prélevements.

Etapes n°4 : Evaluation de 'intensité de la carbonisation.

Les interprétations paléoclimatiques réalisées a l'aide du &3C des charbons

archéologiques se basent sur les variations de ce 53C dans le temps. Il a cependant été montré

que ce 5*3C pouvait varier au cours de la carbonisation. Il est donc nécessaire de comparer des

charbons ayant subi une carbonisation semblable afin de pouvoir interpréter les variations de

313C en termes de paléoclimat et non d’intensité de carbonisation.

Pour ce faire, plusieurs méthodes existent :

La mesure du taux de carbone des échantillons qui est utilisée pour montrer qu’ils ont
subi une faible carbonisation n’ayant pas entrainé de variation de §3C (Ferrio et al.,
2006; Aguillera et al., 2012). Les expérimentations menées lors de cette these ont
cependant montré que certaines limites intrinseques a cette méthode la rendaient
inadaptée.

Le calcul du rapport Ha/H; a I'aide de la microspectrométrie Raman (Rouzaud et al.,
2015 ; Deldicque et al., 2016). Cette méthode a ’avantage de ne pas étre destructrice
pour ’échantillon et d’étre indépendante du taux de carbone. Elle présente cependant
certaines limites. D’une part, le temps de carbonisation (entre 1h et 12h) influence les
variations du rapport Hq/H, en fonction de la température ; si la courbe est identique,
elle subit malgré tout un décalage (Deldicque et al., 2016). D’autre part, Les expériences
menées sur les variations du rapport Hq/H; en fonction de la température 'ont été sur
du peuplier et du pin, des bois tendres différents du bois de chéne. Il n’a cependant pas
été montré de différences significatives entre les courbes de peuplier et de pin
(Deldique et al., 2016).

La mesure de la réflectance, notamment développée sur les charbons par les études de
Correira et al. (1974) ; McParland et al. (2009) et Ascough et al. (2010). La réflectance
est mesurée sur les charbons a I'aide d'une lumiére monochromatique (546nm) et sa
valeur augmente avec 'aromaticité du charbon qui est fonction de la température de
carbonisation (Scott, 2010 ; Cohen-Ofri et al., 2006).

D’apres les travaux de Kim et Hanna (2006), il semble que les cristaux d’oxalate
contenus dans certains bois, et notamment le chéne (Serdar and Demillray, 2012), se
dégradent progressivement avec la température ce qui pourrait servir comme

marqueur de carbonisation.
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Etapes n°5 : analyse cerne a cerne et intra-cerne ?

Suivant les possibilités techniques, le 8:3C peut étre déterminé cerne a cerne avec
différenciation du bois initial et du bois final, ou, a partir d'un charbon réduit en poudre, ou
sur un ensemble de charbons broyés, ce qui ne permettra pas de répondre aux mémes
questions.

Pour analyser un changement climatique, méme sur de courtes périodes de temps, il
semble quune détermination du 5'3C d’un groupe de charbons suffise. Si une précision plus
grande est nécessaire, et que des changements de saisonnalité sont susceptibles d’avoir eu lieu,
une approche cerne a cerne et saisonniere est préférable. De par la petitesse des cernes, un soin
particulier doit étre apporté a cette étape. L'idéal est de disposer d'une mini fraiseuse de type
Dremel muni de plusieurs types de fraises. La fraise principale doit étre suffisamment fine
(diametre < 0,5 mm si possible) pour ne pas risquer d’endommager lors du fraisage les cernes
consécutifs au cerne fraisé. Elle peut étre soit en diamant soit, en carbure de tungsténe mais
doit présenter des motifs suffisamment grossiers pour ne pas étre bouchés par la poudre de
charbon et perdre son caractere abrasif, et suffisamment fin pour assurer une maitrise
optimale du fraisage. Une fraise présentant les motifs d'un foret 8 métaux me semble étre un
bon compromis. Lors du fraisage une importante quantité de poussieres de charbon s’échappe
et se dépose sur le pourtour du charbon. Il est trés important de récolter cette poussiére de
maniere a ne pas contaminer les cernes suivants. Pour ce faire, a la fin du fraisage d’un cerne
ou d’'une sous partie de cerne, si la saisonnalité doit étre prise en compte, il est important de
rassembler la poudre issue du fraisage, soit dans une petite capsule directement (le plastique
est proscrit mais elle peut étre en verre, en étain ou en aluminium), soit sur un carré
d’aluminium qui sera ensuite refermé pour maintenir I’échantillon a I'abri de la poussiere.
Apres avoir mis de coté ’échantillon, la poussiéere issue du fraisage et qui s’est déposée sur
I'ensemble du charbon doit étre retirée a 'aide d’'un jet d’air sec. La fraise doit étre nettoyée
d’abord a I’éthanol (1 a 3x suivant I'état d’encrassement de la fraise), puis a I'eau distillée, et
enfin séchée, I'idéal étant de disposer pour I’éthanol d’'un bain a ultrasons (1 a 2 min suffisent).
Ces fraisages peuvent se faire sous loupe binoculaire munie de plusieurs éclairages puissants

afin de bien délimiter les limites de cernes.
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CONCLUSION GENERALE & PERSPECTIVES

Depuis le développement de ’anthracologie, dans les années 40, I’étude des charbons issus de
foyers domestiques et retrouvés en contexte archéologique, permet de mieux comprendre les
variations des couverts forestiers passés. Le développement de la dendro-anthracologie, a la
fin du siecle dernier, a permis de rattacher ces variations de boisement au cours du temps aux
sociétés protohistoriques qui les exploitaient. De nos jours, les études du 5'3C des charbons
archéologiques permettent d’ajouter une troisiéme composante: celle des variations
climatiques ayant eu lieu durant les périodes d’exploitation des boisements. La
dendroanthracologie isotopique, par I'étude conjointes des trois composantes que sont les
variations du couvert forestier, les différents pratiques sylvicoles, et enfin, les variations du
climat, propose une vue intégrative de ces trois parametres. Cette étude conjointe des trois
composantes a été faite dans 'optique de mieux comprendre les sociétés proto-historiques et
leurs interactions avec leur environnement face a diverses variations du climat. Cette these

explore dans ce but plusieurs axes :

- Les variations de croissance radiale des chénes caducifoliés et du 53C de leurs cernes
en réponse aux variations annuelles et saisonniéres du climat. Cette étude menée sur
un arbre témoin est apparue nécessaire pour l'interprétation de ces mémes variations
mesurées sur les charbons archéologiques. L’aspect saisonnier, a savoir les variations
du 63C entre le bois initial formé au printemps et le bois final formé en été, semble
prometteur par les possibilités de reconstruction des contrastes saisonniers qu’il
augure. Il est, en effet, apparu que le contraste saisonnier entre la période de formation
du bois initial et celle du bois final tendait a diminuer a cause de 'augmentation des
précipitations du mois de mai. Ces mesures ont, en outre, permis une comparaison
succincte entre les variations dendrologiques et les variations de §'3C, et conforté la
complémentarité de ces deux parameétres lors de I’étude de la réponse des arbres aux
modifications de leur environnement. L’étude de la variabilité du 6:3C au sein de deux
chemins de mesures opposés, entre différents compartiments du bois tels que I'aubier
et le duramen, d’une part, et le bois initial et le bois final, d’autre part, montre que la
variabilité circonférentielle est tres faible. Ceci permet de considérer que pour la
mesure du 53C des charbons archéologiques, I'orientation des charbons dans la buche

(Nord, Sud, Est ou Ouest) n’a pas d’importance.
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Les carbonisations réalisées dans un cadre plus représentatif des foyers domestiques
que ce qui avait été fait auparavant, ainsi que I'étude de leurs effets sur le 63C et le taux
de carbone du bois ont permis plusieurs avancées. Le 5'3C et le taux de carbone varient
suite a la carbonisation ce qui rejoint les précédentes études. Les expériences de
carbonisation indiquent que la température d’'un foyer domestique dépasse les 600°C.
A ces températures, et dans les conditions d’un foyer, les variations de §:3C et de taux
de carbone sont cependant loin d’étre aussi prédictibles que le laissaient penser les
précédents résultats. Les résultats, obtenus dans le cadre de cette thése, montrent qu’il
apparait pour le moment impossible, que ce soit avec le taux de carbone ou le 3C
mesuré sur les échantillons, de remonter a une température précise de carbonisation.
En outre, il apparait également impossible de remonter aux valeurs de §3C en prenant
pour base les mesures de taux de carbone des échantillons, de par la trop grande
variabilité intrinseque aux échantillons de ces deux parameétres. Le 53C et le taux de
carbone ne répondent pas de la méme facon a une carbonisation du bois en foyer
oxygéné. L’effet de la carbonisation est similaire sur le bois initial et le bois final mais
différents entre le duramen et laubier. La prise en compte des différents
compartiments du bois que sont le duramen et 'aubier apparait donc nécessaire lors
de I’étude du 5*3C des charbons archéologiques. Cependant, la carbonisation conserve
les variations interannuelles et saisonnieéres du 63C du bois, permettant ainsi son

utilisation pour étudier les variations climatiques.

Le test de I'utilisation des variations interannuelles et saisonnieres du &:3C mesurées
sur des charbons archéologiques, en climat semi-continental, issus de foyers
domestiques sur le site de la station 4 du lac de Chalain et couplée a des mesures
dendro-anthracologiques, montre plusieurs résultats intéressants. Les variations
interannuelles de §:3C n’apportent, a ce stade, pas d’'informations probablement a cause
de la petitesse des chronologies disponibles n’excédant que rarement la dizaine de
cernes. La prise en compte de 'ensemble des valeurs de 3'3C, séparées de leurs
caractéristiques chronologiques, indique des valeurs plus élevées pour les arbres s’étant
développés sous un climat plus froid et humide que pour les arbres ayant été soumis a
des étés plus secs et plus chauds. Ceci montre que, méme dans le cadre de périodes de
temps tres courtes (environ 40 ans) et d'un climat peu contrasté, la mesure des
différences de 83C des charbons permet des reconstructions climatiques. L’étude des
contrastes saisonniers a, en outre, permis de préciser les reconstructions climatiques
en montrant que durant une phase au climat dégradé, avec plus de précipitations et des

températures moindres, les contrastes saisonniers étaient probablement plus
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importants. Le couplage dendro-anthracologie et 83C a montré qu’il existait des
différences significatives de 53C entre 'aubier et le duramen et entre le bois initial et le
bois final. Ces différences font que la prise en compte des compartiments du bois est
nécessaire lors de I’étude des variations de 53C au cours du temps, afin de discriminer
celles dues au climat de celles du aux différences de compartiments. En outre, ces
mesures dendro-anthracologiques et isotopiques laissent entrevoir de nouvelles
possibilitées dans la compréhension des interactions entre les pratiques sylvicoles et
les variations climatiques. Il apparait en effet possible que la présence de btliches de
gros diametre utilisées lors de la phase au climat plus froid et humide et au contraste
saisonnier plus fort soit le reflet d'une volonté d’avoir des foyers se consumant plus
longuement ce qui réduit la fréquence des sorties pour les renouveler. Enfin, les
mesures du taux de carbone montrent qu’il n’est pas nécessairement lié au 5'3C des
charbons archéologiques et que des différences de valeurs entre charbons ne sont pas

strictement significatives de différences d’intensité de carbonisation.

En résumé, les travaux effectués dans le cadre de ce doctorat rendent compte de I'importance
de coupler différents parametres afin d’améliorer les reconstructions environnementales et la
compréhension des interactions homme-environnements passées. Ces études se sont
concentrées sur le chéne caducifolié, fréquent dans le registre anthracologique francais et
présentant des cernes dont le bois initial et le bois final sont aisément distinguables. Cette
essence n’est cependant pas la seule présente sous forme de restes anthracologiques dans les
sites archéologiques. Une meilleure caractérisation des possibilités de reconstruction
climatique, a partir des variations interannuelles et saisonniéres du 8:3C de chaque essence
dominante serait un axe de travail intéressant. Cela pourrait permettre d’effectuer un
classement des essences les plus a méme de fournir la plus grande précision en fonction de
telle ou telle zone géographique et/ou climatique considérée. Les effets de la carbonisation, ici
seulement observés sur le 5:3C et le taux de carbone en foyer oxygéné, manque en outre d'une
compréhension plus fine, notamment au niveau moléculaire, des variabilités observées. Ceci
pourrait permettre une meilleure compréhension des variations de 53C et de taux de carbone

lors de la carbonisation du bois.
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Figure 145- Taux de carbone en focntion du numéro de cerne, tous les premiers cernes ont été normalisé cerne 1.

Le taux de carbone des charbons archéologiques, présenté chronologiquement, montre une

relative stabilité le long des charbons. Aucun effet de cceur n’est observable. Ces courbes sont

proches de celles observées sur les charbons expérimentaux B2 et B3 et semblent indiquer que

les carbonisations expérimentales sont représentatives des foyers domestiques.
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Figure 146- 8'3C des charbons archéologiques en fonction du taux de carbone.

Cette figure indique que, pris individuellement charbon par charbon, le §:3C et le taux de

carbone ne sont pas corrélés contrairement a ce qui a été observé lors de la prise en compte de

I’ensemble des charbons de la couche A/B ou de I'ensemble sur les deux couche A/B et G. Ceci
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va dans le sens que ces deux parameétres ne varient pas de la méme fagon lors d'une

carbonisation.

Annexe 2

Nom N (%) C (%) H (%) S (%) O (%) H/C o/C

20,71
A 3,74 57,31 2,91 0,47 21,45 0,61 0,28 ABNT
B 0,86 64,24 2,96 = 20,59 0,55 0,24 ABNT
B 0,82 60,49 2,58 - 21,52 0,51 0,27 ABNT
C = 71,35 2,36 = 15,40 0,40 0,16 ABT
C = 70,93 2,25 = 16,10 0,38 0,17 ABT
D = 68,37 3,00 = 20,10 0,53 0,22 ABT
D = 66,62 2,80 = 17,57 0,50 0,20 ABT

Résultats des analyses élémentaires de carbone, oxygene, azote et hydrogene sur des
échantillons de charbons A/B avant traitement (ABNT) et apres traitement (ABT). Le

traitement n’a pas d’effet significatif sur les valeurs d’oxygene et d’hydrogene.
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Résumé

Les charbons de bois trouvés en contexte archéologique permettent de reconstituer les couverts
forestiers passés et les pratiques sylvicoles associées. Le 813C de ces charbons a été utilisé pour des
reconstructions paléoclimatiques, cependant ses variations peuvent aussi étre dues a la carbonisation.
Afin de mieux contraindre, a I’échelle du cerne, les variations du §3C du bois dues a la carbonisation,
des carbonisations ont été faites avec des échantillons de chéne caducifoliés en conditions proches des
foyers domestiques. Une diminution du 8:3C apres la carbonisation a été observée. Cet effet est trés
variable, notamment en fonction du compartiment du bois considéré (aubier, duramen, bois initial, bois
final). Ces mesures de 613C ont été complétées par celles du taux de carbone montrant qu’il ne varie pas
parrallélement au 63C. De ce fait l'utilisation, pronée par certains travaux, du taux de carbone pour
évaluer les variations de 3:3C suite a la carbonisation n’est pas pertinente. Cependant, les variations
cerne a cerne et intracerne du 8:3C ne sont pas significativement affectées par la carbonisation, et des
reconstructions climatiques a partir du 8:3C de bois carbonisés paraissent donc envisageables.

Afin de tester cette approche cerne a cerne, plusieurs charbons archéologiques issus du site Néolithique
de Chalain, dont les paléoclimats étaient bien documentés, ont été échantillonnés. Cette approche a été
couplée a des mesures dendro-anthracologiques (largeurs des cernes, proportion du bois final, rayon de
courbure et proportion de vaisseaux avec des thylles) afin de mieux comprendre les variations de 8:3C
mesurées, et de tenter de les coupler aux pratiques sylvicoles. Les valeurs de 6:3C sont en accord avec les
paléoclimats déja inférés et les variations intra-cerne, ou saisonniéres, de 83C révelent que la période
froide était caractérisée par des saisons plus contrastées. Les mesures dendro-anthracologiques ont
permis, entre autres, de préciser les variations de §:3C entre les différents compartiments du bois et de
proposer une interprétation concernant les variations des pratiques sylvicoles en lien avec le climat.

En conclusion, la carbonisation oxygénée provoque un abaissement des valeurs de §3C du bois mais
n’empéche pas les reconstructions paléo-climatiques a partir de leurs variations, notamment
saisonnieres, mesurées sur des charbons archéologiques.

Mots clefs
Charbon, 313C, climat, contrastes saisonniers, bois, carbone, carbonisation, chéne, dendro-
anthracologie

Abstract

Archeological charcoals are used for reconstructing past woodland vegetation and the related historical
forest practices. Charcoals 5:3C are used for paleoclimate reconstructions. To better constrain the use of
813C, we investigated the effect of oxygenated carbonization on ring scale §3C variations in oak wood.
Results showed a significant decrease of §:3C values after carbonization. This effect, however, is highly
variable according to the wood compartment considered: heartwood, sapwood, earlywood, or latewood.
Carbon content measurements do not exhibit the same variations along oxygenated carbonization as
observed with 813C. Therefore, the use of carbon content for evaluating carbonization effects on 513C,
which is proposed by some authors, is not appropriate. Interannual and seasonal $3C variations,
however, are not significantly affected by oxygenated carbonization. Thus, paleoclimate reconstruction
from charcoals 813C appears possible.

To test both ring scale variations, charcoals were sampled from a climatically well
documented Neolithic site of Chalain. Several dendro-anthracological parameters (latewood proportion,
duraminization, charcoal-pith distance estimation) were characterized for a better understanding of 513C
variations, in order to integrate historical woodland practices and the climatic interpretations. Charcoal
tree-rings exhibited width and §'3C significantly different between the two studied periods, in agreement
with previously inferred climatic difference. Intra-ring 53C suggested that the cool and moist climatic
period also corresponded to higher seasonal contrast than the dryer climatic period. Dendro-
anthracological parameters allow better understanding of 513C variations between wood compartments
and provide information on past woodland exploitations

To conclude, oxygenated carbonizations induce a decrease in wood 513C values, but do not prevent the
paleoclimate interpretations of §:3C variations in archeological charcoals.

Key words
Charcoals, 513C, climate, seasonal contrasts, wood, carbon, carbonization, oak, dendro-anthracology.

Page | 244


http://www.rapport-gratuit.com/

