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Importance
Les premières preuves archéologiques et archéobotaniques biomoléculaires du vin de raisin et de la viticulture du Proche-Orient, env. De 6 000 à 5 800 av. J.-C., au début du néolithique, il a été obtenu en appliquant des méthodes archéologiques, archéobotaniques, climatiques et chimiques à la fine pointe de la technologie à des matériaux nouvellement excavés provenant de deux sites géorgiens du Caucase du Sud. Le vin est au centre de la civilisation telle que nous la connaissons en Occident. En tant que médicament, lubrifiant social, substance altérant l’esprit et produit de grande valeur, le vin devint le centre des cultes religieux, des pharmacopées, des cuisines, des économies et de la société du Proche-Orient ancien. Cette culture du vin s'est ensuite répandue dans le monde entier. La viticulture illustre l'ingéniosité humaine dans le développement de techniques horticoles et de vinification, telles que la domestication, la propagation, la sélection des caractères souhaitables, les pressoirs à vin, les récipients et les fermetures appropriés, etc.
Abstrait
Les analyses chimiques d'anciens composés organiques absorbés dans les tissus de poterie provenant de sites géorgiens du Caucase du Sud, datant du début du néolithique (environ 6 000 à 5 000 av. J.-C.), fournissent les premières preuves archéologiques biomoléculaires du vin de raisin et de la viticulture Est, à ca. 6 000-5 800 avant JC. Les découvertes chimiques sont corroborées par la reconstruction climatique et environnementale, ainsi que par des preuves archéobotaniques, y compris le pollen de raisin, l'amidon et les restes épidermiques associés à un pot de type et de date similaires. Les bocaux de très grande capacité, parmi les plus anciens produits du Proche-Orient, ont probablement servi de vases de fermentation, de vieillissement et de service. Ils sont le type de poterie le plus nombreux sur de nombreux sites comprenant la culture dite "Shulaveri-Shomutepe" du néolithique, qui s'étend jusqu'à l'ouest de l'Azerbaïdjan et le nord de l'Arménie. La découverte du vin de raisin du début du sixième millénaire avant JC dans cette région est cruciale pour l'histoire ultérieure du vin en Europe et dans le reste du monde.
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Après la dernière période glaciaire, la période néolithique au Proche-Orient (environ 10 000 à 4 500 av. J.-C.) fut un foyer d'expérimentation, en particulier dans la région montagneuse s'étendant d'ouest en est des monts Taurus du sud-est de l'Anatolie vers le sud du Caucase et le nord de la Mésopotamie. dans les montagnes Zagros du nord-ouest de l'Iran (par exemple, références 1 et 2 , y compris les références pertinentes). Au fur et à mesure que le climat s'est modéré et que les précipitations ont augmenté, en particulier entre environ 6 200-4 200 BC ( Annexe SI ), les humains ont établi des règlements à longueur d'année. Les habitations permanentes permettaient de cultiver, de récolter et de stocker de manière efficace une foule de plantes récemment domestiquées, notamment les "cultures fondatrices" d'orge, de blé moulu, de blé émeraude, de pois chiche, de pois, de lentille, de lin et de vesce amère. Ces développements ont joué un rôle crucial dans le bouleversement des millénaires et dans l'évolution de la subsistance humaine et de la culture connue sous le nom de «révolution néolithique» ( 3 , 4 ).
La vie sédentaire, rendue possible par de nouvelles ressources végétales assurées, s’accompagnait également de progrès dans l’art et l’artisanat, tels que l’architecture, le tissage, la teinture, le travail de la pierre et le travail du bois. L’invention de récipients en terre cuite (poterie) au début du septième millénaire avant notre ère ( 5 , 6 ) a eu de profondes répercussions sur le traitement, le service et le stockage des aliments et des boissons.
L'exploitation humaine et la culture des plantes ne se limitaient pas aux céréales de base et aux légumineuses au néolithique. Les fruits, les noix, les tubercules, les herbes et les produits à base d’arbres sont bien attestés dans les sites néolithiques de toute la région. Parmi les espèces fruitières, le cépage sauvage d'Eurasie ( Vitis vinifera sp. Sylvestris ) se distingue par sa domestication sous le nom de V. vinifera sp. le vinifera est devenu la base d'une "culture du vin" très répandue au Proche-Orient et en Égypte ( 1 ), qui s'est ensuite étendue à l'Asie orientale et à la Méditerranée ( 7 ⇓ - 9 ), puis au Nouveau Monde. Aujourd'hui, il y a environ 8 000 à 10 000 cultivars de vin, raisins et raisins de table domestiqués, avec une gamme de couleurs allant du noir au rouge au blanc. Ces cultivars doivent leur origine à la sélection humaine et aux croisements accidentels ou à l'introgression entre la vigne domestiquée et les vignes sauvages indigènes. Ces variétés représentent 99,9% de la production mondiale de vin et comprennent des cultivars célèbres d'Europe occidentale tels que le Cabernet Sauvignon, le Sangiovese, le Tempranillo et le Chardonnay ( 10 ).
Les hautes terres du Proche-Orient ont été décrites comme le "centre mondial" du raisin eurasien ( 11 ), sur la base duquel la plante sauvage a prospéré et a atteint sa plus grande diversité génétique. En effet, des études d’ADN ont montré que la vigne sauvage d’Anatolia est génétiquement plus proche des cultivars d’Europe occidentale que son équivalent sauvage ( 12⇓ ⇓ ⇓ - 16 ). En Géorgie, de nombreux cultivars ont également des liens étroits avec ceux de l'Ouest, notamment le pinot noir, le nebbiolo, le syrah et le chasselas ( 12 ).
Deux questions importantes restent à résoudre. Peut-on délimiter des zones montagneuses plus étroitement définies de la Grande Mésopotamie et du Croissant fertile où le raisin eurasien a commencé à être transformé en vin et où il a ensuite été domestiqué? Si oui, quand ces développements ont-ils eu lieu?
Échantillons archéologiques choisis pour analyse
Notre enquête, qui s'inscrit dans un projet géorgien plus vaste ( 17 ), visait à répondre à ces questions en se concentrant sur deux sites archéologiques occupés au cours de la première période néolithique en Géorgie, la "culture Shulaveri-Shomutepe" (SSC). daté à ca. 5 900-5 000 avant JC ( 18 20 - 20 ). Les deux sites sont Shulaveris Gora, qui donne son nom à la période avec Shomutepe à environ 50 km en aval sur la rivière Kura, et Gadachrili Gora ( 21 ). Ces sites sont situés à 2 km les uns des autres dans la province de Kvemo (Lower) Kartli, à environ 50 km au sud de la capitale moderne de Tbilissi ( Fig. 1 ). Chacun est un petit village d'environ 1 ha de superficie, avec des structures circulaires en briques crues, espacées de 1 à 5 m, de fosses et de cours intercalées. On pense que les bâtiments sont des résidences domestiques et que les fosses sont supposées être destinées au stockage et / ou aux déchets.
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Fig. 1.
Carte des sites de culture de Shulaveri-Shomutepe et des autres sites mentionnés dans le texte ( A ) et des établissements néolithiques primitifs de Shulaveris Gora ( B ) et Gadachrili Gora ( C ) montrant les emplacements des échantillons de bocaux analysés positifs pour l'acide tartrique / tartrate. Noms de sites: Arukhlo (1), Shulaveris Gora (2), Gadachrili Gora (3), Dangreuli Gora (4), Imeris Gora (5), Khramis Didi-Gora (6), Shomutepe (7), Haci Elamxali Tepe (8). ), Göytepe (9), Mentesh Tepe (10), Chokh (11), Aratashen (12), Aknashen (13), Masis Blur (14), Areni-1 (15), Kül Tepe (16), Hajji Firuz Tepe (17), Nevali Çori (18 ans), Göbekli Tepe (19 ans), Gudau River (20 ans), Pichori (21 ans) et Anaklia (22 ans). GRAPE, Expédition du projet archéologique régional de Gadachrili Gora; NMG, Musée national de Géorgie; R, rivière. Les lignes rouges indiquent les zones et les carrés excavés.
Des collines fertiles entourent les sites sur un haut plateau à une altitude supérieure à 1 000 mètres au-dessus du niveau de la mer. Gadachrili Gora est actuellement bifurquée par le Shulaveris Ghele, un affluent saisonnier de la rivière Khrami qui se jette dans le Kura, tandis que Shulaveris Gora se trouve à environ 0,5 km du ruisseau. Le climat actuel est semi-aride (steppe), avec des précipitations annuelles de 350 à 550 mm et une température moyenne d'environ 13 ° C. Des conditions plus douces et mieux arrosées ont prévalu pendant la période ca. 5 900-5 000 avant JC ( Annexe SI ). La vigne eurasienne était bien adaptée au climat ancien et reste bien adaptée au climat moderne.
Comme c'est notre pratique habituelle dans les enquêtes archéologiques biomoléculaires ( 22 ), nous nous sommes efforcés d'obtenir les échantillons les mieux datés, les mieux éprouvés et les mieux préservés possibles. Ces critères ont été satisfaits dans une mesure variable dans cette étude. Par exemple, nous avions précédemment analysé deux tessons (SG-16a et SG-782; Fig. 2 B-C et Tableau 1 ) des fouilles des années 1960 à Shulaveris Gora, que nous avons désignées comme "positifs à la limite" pour l’acide tartrique / le tartrate ( 1 ), le principal biomarqueur du raisin / du vin au Proche-Orient ( Annexe SI ), en raison des résultats contradictoires des techniques chimiques moins sensibles que nous utilisions à l'époque. En outre, la pratique habituelle à l’époque consistait à «nettoyer» les tessons en les lavant dans de l’acide chlorhydrique dilué pour éliminer le carbonate de calcium et d’autres accumulations d’eau.Au cours du processus, les matières organiques anciennes pourraient bien avoir été altérées, voire détruites, pour donner des "faux positifs". On a également appris plus tard que le tesson ayant le plus haut niveau apparent d'acide tartrique / tartrate (SG-16a) était prélevé à la surface. du site. En plus de compromettre la datation de ce tesson, cela remettait aussi en question la mesure dans laquelle il avait été soumis à une contamination environnementale et à une exposition à la pluie, ce qui
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Fig. 2.
( A ) Représentation de la première jarre néolithique de Khramis Didi-Gora (champ n ° XXI-60, bâtiment n ° 63; profondeur, -5,45 à -6,25 m). ( B ) Base de pot SG-16a, intérieur et coupe transversale. ( C ) Base de pot SG-782, extérieur. Notez l'impression textile sur la base. ( D ) Base de pot GG-IV-50, intérieur. (Photographies de Mindia Jalabadze et courtoisie du Musée national de Géorgie.)
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Tableau 1.
Poterie néolithique géorgienne du début, positive pour l'acide tartrique par LC-MS-MS et leurs échantillons de sol associés
L'opportunité d'apprendre davantage et de mener une enquête archéologique biomoléculaire sur une fondation plus ferme et multidisciplinaire est intervenue lorsque les fouilles de Gadachrili et de Shulaveri ont été renouvelées en 2012-2013 et 2015-2016 ( 17 ). Beaucoup plus de datations au radiocarbone provenant de contextes professionnels bien définis ont été obtenues; couplé à des progrès dans les courbes d'étalonnage et l'évaluation statistique, cela a permis de construire une chronologie beaucoup plus serrée pour le début du néolithique que celle qui avait été proposée dans les publications précédentes ( annexe SI ). Les techniques d'excavation et archéobotaniques ont également progressé depuis les années 1960, fournissant une image plus fine de la façon dont les artefacts et les écofacts (c.-à-d. Restes de plantes et d'animaux) ont été déposés et soumis à des processus
La poterie est le point de départ essentiel de nombreuses recherches archéologiques biomoléculaires. A moins de récupérer des résidus physiques visibles de produits naturels constituant un aliment ou une boisson, la poterie a l'avantage d'être poreuse et un matériau ionique (de type zéolithe) qui absorbe les liquides en particulier et les préserve de la contamination environnementale pendant des millénaires jusqu'à leur extraction chimique. (voir ci-dessous).
La poterie avait des avantages supplémentaires pour notre étude. La plasticité de l'argile est idéale pour produire des formes de vaisseaux adaptées à des fins spécifiques et, une fois cuites, le matériau est pratiquement indestructible. Les premières étapes de la fabrication de la poterie au Proche-Orient sont attestées à Gadachrili et à Shulaveri. La poterie est bien faite et fonctionnelle, ce qui implique qu'elle découle de développements industriels antérieurs, provenant peut-être d'une région montagneuse voisine de Turquie, de Mésopotamie ou d'Iran.Bien que les navires aient été faits à la main, les empreintes de textiles sur le fond de certaines bases ont indiqué qu’elles étaient probablement tournées sur une roue lente.
Heureusement, il a été possible de reconstituer intégralement ce qui est probablement le type de jarre principal de la période. Les grandes jarres, comme celle de Khramis Didi-Gora représentée sur la figure 2 A , figurent parmi les formes les plus courantes dans les corps de poterie de Gadachrili, Shulaveri et d'autres sites SSC. Ils peuvent être très grands; Par exemple, le spécimen de Khramis Didi-Gora mesure près de 1 m de hauteur et 1 m de largeur et son volume dépasse 300 L. Étrangement, leurs bases, à disques aplatis ou bas ou socles bas, peuvent être relativement petites et apparemment instables. le diamètre de la base du pot Khramis Didi-Gora ne représente que le quart de son diamètre au point le plus large ( discussion et conclusions ).
Des globules et des bandes d'argile étaient parfois appliqués en tant que décorations plastiques sur les surfaces extérieures des pots, en particulier les plus grandes. La figure 2 A montre 10 à 15 globules d'argile enfermés dans des bandes semi-circulaires à intervalles réguliers autour de l'embouchure du vaisseau. Ce motif a été interprété comme une grappe schématique de raisin.De petites indentations centrales de globules individuels sur d'autres pots pourraient alors représenter les points d'attachement des grappes de baies à leurs pédicelles. Les gros boutons dans les espaces intermédiaires pourraient indiquer comment une couverture ou un couvercle en matière organique (peut-être du cuir ou du tissu) était retenu. Une autre jarre de Khramis Didi-Gora est jusqu'ici unique en ce qu'elle montre une figure en forme de bâton avec des bras levés sous des lignes verticales de globules ( Annexe SI , Fig. S1 ). Serait-ce une interprétation néolithique d'un motif populaire, vu aujourd'hui sur des monuments et des bâtiments modernes dans toute la Géorgie, dans lequel on voit des figures jubilatoires et dansantes qui cavernes sous des vignes en treillis? L'analyse chimique était clairement nécessaire pour vérifier les interprétations fantaisistes.
Les tissus de poterie de tous les types de vaisseaux, y compris les bols et une gamme de pots de tailles différentes avec des bouches étroites et larges, sont moyennement bien cuits, occasionnellement trempés de paille et rarement polis (brunis) sur leurs extérieurs jaunâtres ( Fig. 2 B - D ). Les intérieurs sont généralement gris-noirâtre en raison de l'étroite bouche des bocaux coupant l'oxygène, et des taches de réduction de différentes couleurs de la même couleur sur les surfaces extérieures indiquent une cuisson à ciel ouvert plutôt qu'une cuisson au four ( 23 ). Des résidus intérieurs rougeâtres sur les moitiés inférieures et les bases des pots ont été rarement observés, mais suggéraient des précipités provenant du contenu liquide.
Comme on pouvait s'y attendre, la poterie n'a pas été produite à grande échelle au début du néolithique, et relativement peu de poteries ont été récupérées de ces sites par rapport aux époques ultérieures. À la différence des sépultures intactes comportant des vaisseaux intacts, l’occupation humaine, en particulier lorsque le site a été intensément habité au cours des siècles, se traduit généralement par la rupture de vaisseaux entiers et leur dispersion.
Sur la base de considérations de bon contexte et de préservation, de datation assurée, de caractéristiques spéciales telles que la décoration et la disponibilité, 18 pots (6 tessons et 12 tessons de base) ont été échantillonnés des saisons 2012-13 et 2014-2016 à Gadachrili. jar base sherd de la saison 2016 plus limitée à Shulaveri. Les bases étaient les plus souhaitables car les matériaux qui s’étaient détachés d’un liquide étaient les plus susceptibles de s’être accumulés à l’intérieur. Les tessons étaient moins définitifs, car ils pouvaient provenir de la partie inférieure ou supérieure du vaisseau. Les tessons, qui n’ont pas été lavés dans le champ, étaient accompagnés d’échantillons de sol, prélevés dans les mêmes contextes mais séparés des tessons, afin de vérifier la contamination environnementale éventuelle et la production d’acides organiques de base par les microorganismes.
Les deux échantillons «positifs» présumés des fouilles des années 1960 à Shulaveri (un sherd de base et un sherd) ont été inclus dans notre corpus analytique pour une nouvelle analyse avec nos protocoles plus stricts et une instrumentation plus sensible. Trois échantillons généraux de sol des niveaux néolithiques ont servi de témoins. Les sols de Shulaveri et de Gadachrili étaient du type gris cinnamonique.
Chronologie relative et datation absolue
Compte tenu de notre prétention à avoir identifié le premier vin de raisin au Proche-Orient (environ 6 000 à 5 800 avant JC), il est essentiel de mettre nos résultats sur une base chronologique solide. Notre principale utilisation d'échantillons botaniques à courte durée de vie, de contextes archéologiques bien définis et d'une analyse bayésienne des données composites garantit que tous les échantillons analysés de Shulaveris Gora et Gadachrili Gora appartiennent à la première moitié du sixième millénaire avant notre ère.
Kiguradze ( 18 ) a d'abord développé un modèle chronologique en cinq phases pour le SSC basé sur le groupe de sites de Kvemo Kartli dans la province de Kvemo (Lower) Kartli: Shulaveris Gora, Imeris Gora et Khramis Didi Gora. Sa chronologie du phasage relatif des sites était ancrée par 10 datations au radiocarbone, qui ont été réalisées au début du développement de la technique par des laboratoires soviétiques ( 24 ). Les fouilles renouvelées à Gadachrili Gora dans la même région ont fourni trois dates supplémentaires calibrées au corpus ( 21 ), et les fouilles de Gadachrili et Shulaveris Gora en 2016 ont ajouté neuf autres dates calibrées ( jeux de données S2 et S3 ).
Même si différents laboratoires ont effectué les 22 analyses avec différents niveaux de précision et de calibrage, la plupart des dates se rapprochaient du phasage et de la datation originaux de Kiguradze. Une analyse bayésienne ( 25 ) des déterminations a permis de recalibrer les dates de Kiguradze avec les dates les plus récentes de 2016 en utilisant OxCal v. 4. 3.2 et IntCal 13 ( 26 ⇓- 28 ), comme indiqué dans l' annexe SI composite , Fig. S10 et Dataset S2 . Cette analyse suggère que le modèle du quintuple de Kiguradze devrait être étendu à six phases, y compris une phase 1 antérieure remontant au septième millénaire avant JC, ce qui est cohérent avec les datations au radiocarbone en Azerbaïdjan ( 29 ). La limite supérieure de la phase 1 reste à définir par des déterminations supplémentaires au radiocarbone.
Résultats chimiques
Après extraction des échantillons, les composés organiques antiques ont été identifiés par une combinaison de techniques chimiques, notamment la spectrométrie infrarouge à transformée de Fourier (FT-IR), la spectrométrie de masse-chromatographie en phase gazeuse (GC-MS) et la spectrométrie de masse linéaire LC-MS-MS) ( Annexe SI ).
Nos résultats FT-IR antérieurs pour les sherds SG-16a et SG-782 de base des fouilles de Shulaveris Gora dans les années 1960 étaient prometteurs pour la présence d'acide tartrique / tartrate. En 2016, nous avons réexaminé les échantillons, ainsi que des échantillons de sol néolithiques provenant du site recueilli pendant la saison 2016. Comme le montre l' appendice SI, figure S2 , le spectre du SG-782 présentait des pics de liaisons étirées carbone-hydrogène à chaîne droite plus prononcés à 2 920 et 2 850 cm -1 par rapport au sol, indiquant que l'échantillon ancien extrait est relativement plus riche en hydrocarbures. Les pics de liaison étirement tartrique-carbonyle caractéristiques à 1 716 et 1 734 cm- 1 étaient apparents pour l'ancien tesson, tout comme la courbure hydroxylée à 1 452 cm- 1 . Le tartrate a été identifié par les pics de liaison étirement carbonyle à 1 636 et 1 598 cm -1 , ainsi que par le tronçon carboxylate à 1 380 cm -1 . En revanche, le spectre des sols présente des absorptions très mal définies dans ces régions, qui pourraient être interprétées différemment.
Des spectres comparables ont été observés pour les tessons de Gadachrili (par exemple, Fig. 2 D ) qui étaient positifs pour l'acide tartrique par LC-MS-MS ( Tableau 1 ).
Les recherches dans nos bases de données FT-IR ont également permis d'obtenir d'excellentes "correspondances" statistiques des anciens spectres des deux sites avec celles d'autres échantillons de vin anciens et modernes et de l'acide tartrique synthétique et du tartrate ( annexe SI ).
Nos récentes analyses GC-MS n'étaient pas informatives sur le contenu original des pots des deux sites. Les acides gras prédominaient dans tous les échantillons, en particulier les acides palmitique et stéarique. Le chromatogramme ( appendice SI , figure S3 ) de la base du pot GG-IV-50, positif pour l'acide tartrique par LC-MS-MS, est représentatif. Des acides gras ramifiés et insaturés peuvent également apparaître, ainsi que des alcools occasionnels, des hydrocarbures à grand nombre, des triterpénoïdes liés à l’humane, des acides dioïques en C 9 et C 10 (produits de dégradation de l’acide oléique) et du stigmastérol non spécifique. (un stéroïde végétal). Les contaminants tels que le phtalate (un ingrédient plastifiant des sachets dans lesquels les tessons étaient stockés) et l'acide béhénique (utilisé dans les hydratants pour les mains) étaient toujours présents.
Une comparaison du chromatogramme de l’ancien sherd ( Annexe SI , Fig. S4 ) avec celle de son échantillon de sol associé (GG-IV-51) montre que le sol est plus riche en matières organiques, en particulier en hydrocarbures à nombre élevé (C 27 -C 33 ) à des temps de rétention supérieurs à 20 min. Les composés du sol sont probablement d'origine moderne. Les acides gras et les n-alcanes sont largement présents dans les plantes et les animaux et sont produits par des micro-organismes. ils ne sont pas définitifs pour un produit dérivé du raisin.
Les analyses LC-MS-MS se sont avérées les plus productives. Au total, cinq tessons de base de Gadachrili et trois de Shulaveri se sont révélés positifs pour l'acide tartrique et les autres acides organiques (acide malique, succinique et citrique) présents dans le raisin et le vin.
La présence des quatre acides dans les anciens échantillons est démontrée par la correspondance exacte des temps de rétention pour leurs chromatogrammes ioniques extraits avec ceux des standards modernes ( Fig. 3 ). Comme on le voit sur la figure 4 et le tableau 1 , la teneur en acide tartrique des sherds positifs de Gadachrili (GG-II-9, GG-IV-33, GG-IV-48, GG-IV-50 et GG-IV- 56) ont dépassé de 3,4 à 12,4 fois les échantillons de sol de fond correspondants. À Shulaveri ( Fig. 5 ), le taux d'acide tartrique de SG-16a était 44 fois supérieur à la moyenne de trois échantillons de sol néolithiques (SG-22, SG-27 et SG-28). En revanche, la teneur en acide tartrique du SG-IV-20 n'était que de 1⅓ fois celle du sol associé (SG-IV-21) et très faible (4 ng / mg de résidu). Toute variabilité de l'activité microbienne du sol ( annexe SI ) pourrait bien conduire à classer le SG-IV-20 en négatif.
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Fig. 3.
Chromatogrammes d'ions extraits (fenêtre de ± 0,005-Da) pour des solutions étalons de 5 μM ( A ), en utilisant la masse théorique d'acide tartrique, malique, succinique et citrique déprotoné, comparée à l'échantillon de GOD-IV-50 ( B ). Les quatre acides organiques ont été détectés positivement et quantifiés dans cet échantillon. Intens, intensité.
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Fig. 4.
Distribution des acides organiques pour les échantillons de base de bocaux anciens analysés par LC-MS-MS et positifs pour l'acide tartrique / tartrate à Gadachrili Gora, comparés aux échantillons de sol associés. Les concentrations sont rapportées sous forme de nanogrammes d'acide organique par milligramme de résidu extrait du matériau de sherd / sol et d'erreurs en tant que SD de deux mesures. Notez que les échantillons de GG-II-9 ( tableau 1 ) sont omis de cette représentation graphique, car leurs données ont été rapportées sous forme de nanogrammes d'acide organique par gramme de matériau extrait du sherd / sol.
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Fig. 5.
Distribution des acides organiques pour les échantillons de base de bocaux anciens analysés par LC-MS-MS et positifs pour l'acide tartrique / tartrate chez Shulaveris Gora, comparés aux échantillons de sol associés. Les concentrations sont rapportées sous forme de nanogrammes d'acide organique par milligramme de résidu extrait du matériau de sherd / sol et d'erreurs en tant que SD de deux mesures.
Des résultats négatifs (non présentés ici) ont également été obtenus, y compris 11 échantillons de Gadachrili (cinq bases de bocaux et six tessons de corps) avec des concentrations d'acide tartrique inférieures à celles des échantillons de sol associés. Deux autres bases de ce site, GG-IV-49 et GG-IV-60, ne contenaient aucun taux détectable de tartre ou d'autres acides organiques.
Deux des bases de Shulaveris Gora (SG-16a et SG-782) ont été extraites sous forme de tessons complets (toto), comme c'était notre procédure habituelle à la fin des années 1990, puis analysées par LC-Orbitrap MS-MS à haute résolution. ( Tableau 1 ). Les sols de Shulaveri étaient nettement moins abondants en acides organiques que les sols de Gadachrili. Les conditions pluvieuses au moment de la collecte semblent avoir contribué à cette différence ( Annexe SI ). Des niveaux élevés d'acide tartrique, en particulier pour le SG-16a, fournissent des preuves très solides de la présence de raisins / vins anciens dans ce pot et d'autres de Gadachrili (par exemple, GG-IV-33).
Résultats archéobotaniques
Si des raisins étaient exploités pour fabriquer du vin ou utilisés comme source de nourriture à Shulaveris Gora et Gadachrili Gora, ainsi que d’autres sites de SSC, des indices archéobotaniques corroborants (pépins), du bois de vigne et même des restes desséchés tels que des peaux pourraient être attendu. Jusqu'à présent, aucun pépin de raisin, dont la datation au radiocarbone a été confirmée comme étant néolithique, n'a été retrouvé sur un site du SSC.Celles qui ont été fouillées, y compris des spécimens non carbonisés et carbonisés, se sont avérées postérieures à l'an 1600, ou "modernes" ( appendice SI et ensemble de données S3 ).Seuls deux pépins de Bronze moyen ultérieurs étaient conformes à leur datation archéologique, un graine non carbonisée à caractères sauvages par analyse morphométrique géométrique (réf. 24 et annexe SI ) du site de Dicha Gudzuba dans la ville portuaire d’Anaklia et l’autre un site carbonisé. pip de Pichori, au nord d'Anaklia sur la côte de la mer Noire ( Fig. 1 ), qui n'a pas encore été analysé par morphométrie géométrique mais semble être du type domestiqué.
À ce jour, la récupération des pépins de raisins carbonisés simples semble être la règle sur les sites SSC, y compris Mentesh Tepe (morphologie sauvage; réf. 30 ), Göytepe (morphologie incertaine; réf. 29 ) et Haci Elamxanli Tepe (morphologie incertaine; réf. 29 ) en Azerbaïdjan. Seul l'Aratashen en Arménie, avec deux pips (sauvage), a cédé plus d'un ( 31 ). Du bois de raisin carbonisé à Mentesh Tepe ( 30 ) indique des vignes poussant sur le site ou dans ses environs.Aucun de ces spécimens n'a été daté au radiocarbone. Les explications possibles du manque relatif de pépins de raisin au début du néolithique, en particulier compte tenu de la prévalence de céréales bien datées de la période, sont traitées ci-dessous.
La base de données archéobotaniques pour les raisins sur les sites SSC a été élargie pour inclure des preuves de pollen, d'amidons et de phytolithes en analysant les sols et les artefacts des fouilles de Gadachrili et Shulaveri en 2016 ( Annexe SI ). Ces données fournissent des preuves directes et contemporaines que les raisins, qu'ils soient sauvages ou domestiqués, ne sont pas encore clairs. Ils constituaient une ressource naturelle importante sur ces sites.
Le pollen de raisin ( Annexe SI , Fig. S7 A et C ) est répandu et abondant dans de nombreux contextes néolithiques antérieurs découverts sur les deux sites (par exemple, locus 9 à Shulaveri; Annexe SI , Fig. S8 A ). sols supérieurs modernes des sites ( Annexe SI , Fig. S9 ).Les vignes les plus proches de la région se trouvent à plusieurs kilomètres, et il a été démontré que le pollen de raisin est distribué par le vent sur une courte distance ( 32 , 33 ). On peut en conclure que le pollen du niveau néolithique est ancien. De plus, les agglomérations de pollen ( Annexe SI , Fig. S7 A ), qui sont mieux interprétées comme les restes de fleurs de raisin, impliquent que les raisins poussaient près ou même sur les sites du Néolithique. Des preuves à l'appui de ces conclusions sont fournies par des résultats compatibles avec l'amidon de raisin ( Annexe SI , Fig. S7 B ) et l'épiderme de vigne ( Annexe SI , Fig. S7 D ).
Le pollen, les palynomorphes et les microfossiles non pollués ont également été extraits par analyse palynologique standard associée à une acétolyse ( Annexe SI ) à partir d'un tesson de corps en pot (n ° de série 1828) à Gadachrili. Il a été creusé dans un contexte scellé (carré 10, lieu 7, lot 22) à l’intérieur d’un édifice néolithique circulaire. Son spectre de pollen d'arbre, de céréale et d'herbacé ( Annexe SI , Fig. S8 B ) est similaire à celui d'un fragment de broyeur de pierre des carrés voisins 2 et 3 (locus 35). Contrairement au jar sherd, cependant, le broyeur n'a pas produit d'amidon de raisin, d'épiderme de vigne ou de restes de mouches des fruits ( Drosophila melanogaster ) ( Annexe SI , Fig. S7 E ), attirés par le sucre et l'alcool. On peut supposer que le pot contenait une fois du vin de raisin et / ou de la bière (voir réf. 34 ). Le jus de raisin se transforme facilement en vin ( Annexe SI ).
Sur la base de ces preuves microbotaniques, il est possible de tirer deux conclusions raisonnables et parcimonieuses: les vignes poussent près des sites géorgiens, peut-être à l’intérieur des villages, et leurs fruits sont utilisés comme source de nourriture. Combiné avec la preuve chimique d'un produit de raisin à l'intérieur de plusieurs bocaux, qui aurait bien servi de contenant liquide, le vin de raisin était probablement l'un des produits visés, notamment à la lumière de la "culture du vin" Proche-Orient et Egypte.
Discussion et conclusions
Auparavant, les premières preuves de vin de raisin au Proche-Orient provenaient du village néolithique du début du Néolithique de Hajji Firuz Tepe, dans le nord-ouest des monts Zagros, en Iran. 5 400-5 000 avant JC ( 1 , 35 ). Six jarres, dont deux ont été analysées et ont montré la présence d’acide tartrique / de tartrate et d’une résine d’arbre, avaient été enfoncées dans le sol de terre le long d’un mur d’une «cuisine» d’une maison de briques crues néolithiques. Chaque bocal plein avait un volume d’environ 9 L au total, soit environ 55 L pour un ménage moyen. Si cette quantité de vin est multipliée plusieurs fois par les maisons tout au long de la colonie, le niveau de production aurait déjà été relativement important à cette date. Les raisins sauvages étaient abondants dans la région ou la vigne eurasienne était déjà cultivée intentionnellement ou même domestiquée. Hajji Firuz se trouve dans la zone de distribution ancienne et moderne du raisin sauvage, établie par les noyaux de pollen du lac Urmia voisin.
Les formes des bocaux Hajji Firuz sont également bien adaptées à la vinification et au stockage du vin, ce qui implique qu'elles font partie d'une tradition industrielle antérieure. Leurs bouches étroites et hautes auraient pu être bouchées avec de l'argile (quelques exemples possibles ayant le même diamètre que les bouches des pots ont été trouvées à proximité) ou couvertes.
Hajji Firuz se trouve à environ 500 km seulement de Shulaveri et Gadachrili et encore plus près des sites en Arménie et en Azerbaïdjan. Ces sites se trouvent également dans la zone du raisin sauvage, tout comme la région montagneuse du nord de la Mésopotamie et, plus loin, les monts Taurus de l’Anatolie orientale. Maintenant que le vin cuit dès ca. 6000 BC ont été confirmés pour Gadachrili et Shulaveri, précédant les bocaux Hajji Firuz par un demi millénaire, on pourrait se demander quelle région a la priorité dans la découverte et la diffusion de la "culture du vin" et du raisin domestiqué. Il est impossible d’attribuer la priorité à aucune de ces régions à ce stade de l’enquête; il faut beaucoup plus de fouilles et la collecte de vignes sauvages pour l'analyse de l'ADN.
Une disparité entre les analyses des jarres Hajji Firuz et Georgian est que ces dernières ne présentaient aucun signe de résine d'arbre ou de tout autre additif, selon les analyses GC-MS.Les sablés de pin et de térébinthe étaient couramment ajoutés au vin tout au long de l'Antiquité.Ils agissaient comme des antioxydants pour empêcher le vin d'aller au vinaigre ou, à défaut, pour couvrir les arômes et les goûts offensants. La tradition se poursuit aujourd'hui seulement en Grèce en tant que retsina.
Les jarres Hajji Firuz ont été retrouvées en partie enterrées dans un sol en terre. Aucune preuve n'a encore été trouvée sur la façon dont les jarres Shulaveri et Gadachrili ont été placées ou sur leur enterrement partiel ou total, comme le veut la pratique courante du vin qvevri ("grand pot") en Géorgie. Les bases très petites et plates des anciennes jarres, souvent des disques ou des socles bas, semblent insuffisantes pour supporter de manière indépendante un vase rempli de liquide. On pourrait donc les enterrer. Mais alors pourquoi leur fournir des bases aussi instables, à moins que celles-ci ne soient décoratives comme les décorations en plastique de certains exemples?
Les premières preuves archéologiques de la vinification du qvevri en Géorgie datent de l'âge du fer, plus précisément du VIIIe au VIIe siècle avant notre ère. par exemple, d'excellents exemples ont été découverts à Pompéi. Étrangement, cependant, aucun exemple de grandes jarres enfouies sous terre, comme celles d’Areni en Arménie, n’a été trouvé en Géorgie pendant la période du néolithique à l’âge de fer, qui a duré 5 000 ans.
Basé sur d'anciennes fresques égyptiennes, le plus ancien enregistrement pictural de vinification au monde, la fermentation du vin dans des bocaux de taille moyenne (amphores) totalement hors sol était la méthode préférée depuis ce temps. 3000 avant JC ( 1 , 36 ). Étant donné que les Cananéens ont introduit la viticulture, la vinification et l'amphore en Égypte, on peut supposer qu'ils ont procédé à la vinification et au stockage du vin, comme les Phéniciens l'ont fait plus tard, de la même manière.
La percée a eu lieu lorsque de nombreux pots souterrains ont été découverts dans des grottes à Areni, dans une région montagneuse d’Arménie ( 37 ). Bois de vigne desséché (non carbonisé), datant de ca. 4000 BC, ainsi que des pépins et des preuves chimiques par LC-MS-MS de l'acide tartrique / tartrate et du pigment rouge malvidine, ont laissé sans aucun doute des preuves partielles pour la période de transition précédemment "vide". La technologie était ingénieuse: les humains avaient posé des sols en plâtre pour presser les raisins et faire passer le jus non filtré dans des pots souterrains. Reste à savoir si des preuves similaires seront finalement trouvées en Géorgie et en Azerbaïdjan, ailleurs dans la zone SSC, ou dans la région montagneuse étendue.
L'importance des céréales dans les premiers sites du SSC néolithique était probablement due à une combinaison de facteurs. L'orge et les blés (éinkorn et emmer) ont été domestiqués très tôt au Proche-Orient, peut-être vers ca. 10 000 avant JC Ils fournissaient les ingrédients les plus importants pour la bière et le pain, produits de base en quantité au cours des périodes suivantes.La domestication probable ultérieure de la vigne, combinée au fait qu'il faut un minimum de 3 ans pour établir une vigne pour porter ses fruits, signifiait que le raisin aurait été une denrée plus rare que le grain.
Ce qui rend la vigne domestiquée si désirable pour une production à grande échelle, c'est qu'elle est hermaphrodite, avec les organes reproducteurs mâles et femelles contenus dans une seule fleur, où la fécondation se produit facilement. La vigne sauvage est dioïque, avec des plantes mâles et femelles séparées, de sorte qu'elle dépend du vent et, dans une moindre mesure, des insectes pour la pollinisation. Seule une partie de la population de vigne sauvage - les individus femelles - peut produire des fruits, et même alors, toutes les fleurs ne sont pas pollinisées. Par conséquent, les vignes sauvages produisent beaucoup moins de fruits que les vignes domestiques.
La vinification n'utilise pas non plus directement les graines, tout comme la fabrication de la bière et la fabrication du pain. En raison de leur amertume, les pépins étaient généralement considérés comme des déchets à jeter. En revanche, les grains de céréales entiers non transformés dans un pain ou une bière ne sont pas nécessairement préjudiciables au produit final et pourraient même être considérés comme fournissant davantage de corps et de goût.
Le pressurage des raisins et la vinification ont généralement été effectués près de l'endroit où les raisins poussaient dans l'Antiquité, afin d'éviter les transports lourds et de conserver de l'espace dans la colonie. La concentration dense de bâtiments circulaires à Shulaveri et à Gadachrili aurait laissé peu de place à la culture du raisin. Un petit nombre de pépins aurait pu se retrouver au fond des pots de vin, pour être éliminés plus tard dans la colonie. À ce jour, cependant, aucun pot contenant des graines n'a été récupéré sur un site de SSC.
De plus, la fabrication du pain et la fabrication de la bière nécessitent des installations de chauffage pour obtenir les meilleurs résultats. Le simple fait de placer un mélange d'ingrédients sous un soleil chaud peut fonctionner, mais il est moins fiable et moins efficace. Des tirs à ciel ouvert autour de pots pour le brassage de la bière (saccharification des amidons de grains en sucres pour la fermentation) ont été excavés dans l’Égypte proto-dynastique, env. 3 500 avant JC ( 2 , 38 ). Des installations de fosse associées à des pierres plates pour éventuellement sécher, malter et / ou cuire du pain ou faire de la bière sont attestées dès la période néolithique de la pré-poterie, ca. 8 700-6 500 avant JC, au Proche-Orient ( 39 ). Des installations de tir plus anciennes, associées à de l'amidon d'orge intégré dans une meule de basalte, ont été excavées à Ohalo II, situé le long de la côte sud-ouest de la mer de Galilée et datant de l'époque épipaléolithique, il y a 23 000 ans ( 40 , 41 ). Des pépins de raisins sauvages eurasiens ont également été signalés sur ce site ( 40 ). Inévitablement, si le traitement des céréales pour le pain, la bière et / ou un autre produit était effectué à proximité, certaines céréales pourraient être tombées dans le feu ou avoir été surchauffées, et donc carbonisées. Les grains de céréales usés pourraient également avoir été utilisés comme carburant.
La fermentation des raisins ne nécessite pas de source de chaleur; en fait, le mieux est de créer un environnement frais, comme une grotte ou d’enfouir des pots sous terre. Nous pouvons conclure que la fabrication du pain, la fabrication de la bière et la vinification ont eu lieu à différents endroits dans des sites antiques, les premiers contribuant à la production de masses de grains carbonisés bien conservés, ces derniers entraînant de faibles quantités de gaz carbonique. des graines.
Les céréales peuvent être séchées et stockées dans une colonie pour une utilisation facile en cas de besoin tout au long de l’année. Les raisins peuvent être séchés comme des raisins secs, mais comme les pépins non carbonisés, ils se dégradent généralement et ont disparu des archives archéologiques. Les raisins peuvent également être conservés en les concentrant dans un sirop, mais s’il s’agit du produit visé, alors les récipients en poterie des sites SSC doivent montrer des signes de taches de carbone dues à une exposition au feu sur leur extérieur. Aucun ne le fait
Ces considérations ont conduit à la conclusion que les pots excavés à Shulaveri et Gadachrili, qui fournissent des preuves chimiques et archéobotaniques pour le raisin, contenaient probablement à l'origine du vin. Si leur contenu était suffisamment élevé en alcool, ils auraient fourni beaucoup plus que la nourriture pendant toute l'année aux premiers habitants du néolithique. Tout comme la culture du vin en Géorgie, le vin a probablement servi de médicament, de lubrifiant social, de substance altérant l’esprit et de produit de grande valeur. En tant que tel, il est devenu le centre des cultes religieux, des pharmacopées, des cuisines, des économies et de la société en général.
Cette "hypothèse de travail" ( 22 ), bien que renforcée par de nouvelles données archéologiques, chimiques, archéobotaniques et climatiques / environnementales, n’est qu’un début. Nous pouvons maintenant avoir la preuve qu'au moins deux sites de la SSC en Géorgie, Shulaveris Gora et Gadachrili Gora, produisaient du vin de raisin un demi-millénaire plus tôt que Hajji Firuz Tepe en Iran. Cependant, de nombreuses autres régions du Proche-Orient, en particulier le large arc de terrain montagneux bordant le croissant fertile au nord, restent à étudier et à étudier scientifiquement.
Jusqu'à présent, nous nous sommes concentrés sur les résidus de pot à partir de la période néolithique de la poterie, mais une période de pré-poterie l'a précédée, remontant à ca. 10 000 avant JC Pendant les quatre millénaires qui ont suivi, les premiers établissements permanents, soutenus par les cultures fondatrices, ont été établis. Les sites de cette période doivent encore être découverts et excavés dans la région SSC de la Géorgie orientale, mais ils sont bien représentés vers l'ouest et le sud dans d'autres régions montagneuses.
Göbekli Tepe ( 42 ans ) et Nevali Çori ( 43 ans ), dans les monts Taurus du sud-est de l'Anatolie, se distinguent par leur architecture monumentale et leurs œuvres d'art exceptionnelles. La domestication de trois plantes fondatrices, le blé épineux ( 44 ), le pois chiche et la vesce amère, a été attribuée à cette région. Il a été proposé que le blé pour fabriquer de la bière soit l'incitation qui a attiré les humains ici et a conduit à la domestication du grain. La fermentation pourrait avoir été effectuée dans de grandes cuves en calcaire à Göbekli Tepe, qui font l'objet d'analyses chimiques en cours ( 42 ). Des bols en pierre et des gobelets ont également été excavés sur les sites; comme précurseurs d'exemples dans la poterie, et ils étaient idéalement adaptés pour servir et boire une boisson fermentée. La chlorite, la pierre dont ils sont constitués, est un minéral argileux hautement absorbant qui retient d'anciens composés organiques tels que la poterie. Les vaisseaux sont maintenant extraits et analysés chimiquement ( 45 ).
Mais les habitants de Göbekli Tepe et Nevali Çori ont-ils limité leur consommation d'alcool à la bière de blé? Peut-être ont-ils expérimenté du vin de raisin eurasien sauvage ou de l'hydromel.Nous espérons en apprendre davantage sur les débuts de la viticulture en procédant à l'excavation minutieuse de plus de sites archéologiques, en récupérant au mieux les micro et macro restes de notre passé largement perdu et détruit et en appliquant les techniques scientifiques les plus exigeantes.
Enfin, il convient de noter que Jiahu dans la vallée jaune de Chine a toujours la particularité d’avoir produit le premier vin de raisin confirmé chimiquement au monde, déjà 7 000 avant JC ( 46 ). Ce vin a probablement été fabriqué à partir d'une espèce sauvage locale à haute teneur en sucre. Cependant, cette boisson fermentée du néolithique primitif n'était pas uniquement un vin de raisin, comme cela semble avoir été le cas dans le Caucase du Sud, mais elle était associée au vin de fruit de l'aubépine, à la bière de riz et à l'hydromel.
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