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INTRODUCTION

Depuis une quarantaing d'années, le développement des
sclences physiques associe aux méthodes d' &tudes traditionnelles du
Quaternairs confaérent a 1la Préhastoire d'aujourd'hui, un aspsct
milti-disciplinaire.

Les ossements, lss outils que fagonnait 1'homme et les
sediments dans lesquels étaient enterres caeg précieux vastiges
furent pendant longtemps 1'unigue support de 1'étude de 1'eévolution
humains. Ia découverte, par Pank et Bruckner, des guatre
glaciations successives qui ont laissé des traces dans les valleges
du nord des Alpes (Ginz, Mindel, Riss, Wirm) et qui ont longtemps
sarvi de reperes chronclogiques, date de 1905 Mais il y a peu de
"emps que 1'on sait, par exemple, gqua 1'interglaciaire Riss-Wirm a
débute vers 128 000 ans avec uns précision de + 10.000 ans.

Depuis quelques années, 1la développemant des sciasnces
physiques et celui plus récent de l'informatique, ont permis de
migux connaitrs les climats. la physique nucléaire a fourni des
méthodes de datation dites "absolues".

Dans le cadre du Quaternaira, une echells stratigraphique a
eéte établie par 1'étude de la variation des rapports isotopiques
de 1'oxygéne de microfossiles tels gue les foraminiféres contenus
dans les sédiments marins. Ceux-ci ont été datées par la méthode de
1'exces de Th-230 en combinaison avec ls paléomagnétisme
{Shackleton et Opdyke, 1973). C'est ainsi gqu'uns vingtaine de
cycles climatiques ont été mis en ¢vidence au cours du Quaternaire
(figure 0-1).

L'atude du paléomagnét isme a fourni des reperes
chronelogigues. Cette mathoda permet de preciser si une couche
s'est dsposée pendant une période ds polarisation "normale" ou
"inverse" du champ magnétique terrestre. Selon les conventions
actuelles, le Quaternaire debute avec 1l'intervalla de polarité
‘normale"” d'Olduvai (1.82 million d'années).

En ce gui concerne les sites préhistoriques, plusieurs
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techniques de datation se sont considéerablement daveloppéss au
cours de ces derniéres années. C'est ainsi que la chronolegie ds
certains sites de 1'Afrique de 1'Est est &tablie par la methode du
potassium-argon {K-Ar), ogriace aux cendres volcaniques que cas
gisements contisnnsnt (Mc Dougal et al, 1980). Mais, les cendres
volcaniques sont rares dans les sites prehistoriques et
l'application de cette méthaode ast donc limités. Cette technique a
une limite inférisure de guelques millisrs d'anndes. Mais ces cas
las plus favorables exigent de fortes teneurs en potassium (10%).

Pour les sites appartenant au Paléolithique supérieur, 1la
méthede du carbone-14, découverte par Libby en 1952, a parmis
d' établir une chronologie détaillés. La matiere vivanta contient du
carbone provenant du gaz carbonigque atmosphérique. Celui-ci
renferme une faible proportion de C-14. Cet échange avec le carbone
atmosvhérigue cesse & la mort des arganismes vivants. Les atcmes de
C-14 contenus dans ces organismes disparaissent alors selon la
periodse de ce nuclide qui #st de 5730 ans. Cgtte méthode est
appvlicable 2 tous les vestiges organiques {ossements, charbon,
bois.}  Compte tenu de la période relativement courte du
carbone-14, il est difficile d'effectuer une datation allant
au-dela de 35.000 ans. Cependant, 1'utilisaticn d'un accélérateur
comme spectrométre de masss ultra-sensible permat d'envisager des
datations juaqu’'a 50.000 ans et peut-étrs plus. C'est d'autant plus
intéressant que chaque expeérience neécessite mille fois moins da
matiere que par la methode classique (quelques milligrammes au lieu
de quelgues grammes).

Les méthodes de datation utilisant les déséquilibres des
familles de 1'uranium (Th-230/U-234, Pa-231/U-235) permettent de
dater jusgu'a 350.000 et 150.000 ans respectivement des
stalagmites, coraux, coguillages.. (Schwarcz, 1980). Ces meathodes
reposent sur le fait gque 1l'vranium sst soluble dans 1'sau (eau de
pluis gui percole au travers des pores du sol) et dans 1'sau da mer
a partir desquelles se forment respectivement las stalagmites et
les coraux. Par contre, ses descendants (Th~-230, Pa-221) n'existant
pas initialement dans le carbonate forme. Aprés la formation du
carbonate, le thorium st le protactinium croissent 8t se
rapprochent peu & peu de 1'éguilibre avec leur parent selon des




periodas respectivement égales a 75.200 et 32.500 ans. L'aguilibre
88t atteint autour de 350.000 ans pour Ie thorium et 150 000 ans
pour le protactinium. Pour étre datés par cette technigue, les
schantillans doivent é&tre restas chimiquement clos au courg du
temps (pas de migration de l'uranium et de ses descendants).

La chronologie existants des gites préhistoriques du
Paléolithique inférieur et moysn est encore trés imprécise. Pour
pallier ce handicap, de nouvelles méthodes sont déaveloppées. C'est
le cas de la thermoluminsscencs (TL) et la résonance de spin
électronique (ESR} qui Teposent sur le méme principe: la
radicactivits naturelle, crées des eélectrons célibataires qui
sont piegeés dans des cristaux. Leur accumulation est
propertionnelle au temps écoulda. La premiere methode s'avere assaz
precise pour dater lss ceéramiques (Aitken, 1968), les raches
volecanigues (Valladas et al, 1979; Guérin, 1983} et les =silex et
prerres brilés (Valladas, 1985) principalement.

La méthode ESR paermet d'envisager la datation de sitas
préhistorigques appartenant 2 une période qui s'étend pratiguement
sur tout le Quaternairs (figure 0-2). Elle s'appliqus
sssentiellament 4 la datation de= planchars stalagmitiquas qui sont
relativement nombreux dans les sites du Paléolithique infeérieur et
moyen du midi méditerranéen. Ce sont les deux principales raizons
du choix de cette technigue. La deuxiéme partis de cette atude aest
consacrée & l'application de la méthode ESR qui est envisagee saus
trois aspects:

- La datation de calcite ou sédiment en rapport avec
1'évolution de 1'homme. FElle 8'applique 4 des sites tels gue la
caune de 1'Arago, Atapusrca ou la grotte du Prince.

- Les corrélations entre les plages marines et des niveaux

stratigraphiques de sites appartenant a uns réegion comprise entre
Nice et la frontiére franco-italienne.

- la comparaison des résultats obtsnus par la méthode ESR et
celle du désdquilibre des familles de l'uranium pour das
échantillons dont 1'dge n'excede pas 350.000 ans.
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Tout d'abord, aprés un bref historiquea, nous présenterons
leg principes de la datation dans lesguels 1lez calculs de dose
equivalente et dose annuelle sont abordés. La préparation dss
echantillons ainsi que les limites de la méthode sont éqalement
traitses dans ce chapitre. Cettes premiére partie se termine par une

application de la méthode ESR A des grains de guartz provanant du
Maggif Central.




PREMIERE PARTIE

LA METHODE DE LA RESONANCE DE SPIN ELECTRONIQUE

(ESR)




CHAPITRE I: PRINCIPES DE LA METHODE ESR.
1- Historique

La resonance de spin elsctronique {ESR) aest, dapuis la
découverte du phénoméne par Zavoisky (1945), une meéthode classique
d'analyse de la strupture de la matisre. Las principales
applications de 1'ESR se trouvent dans la chimie aussa bien qua
dans la physigues du =solide. Les ouvrages sur ¢e paint gont assez

nombreux (Assenheim, 1966; Bersohn and Baird, 1966, Alger, 1968;
Prak, 1975, Marfunin, 1979).

Mais ce n'est gque vers la fin dss années 60 que la methode
ESR est appliques a la géachronologie. En effet, en 1967, Zaller
8t al introduisent 1'ESR comme méthode de datation de materiel
gévlogique. Ils montrent gue 1'accumulation d'&lectrons piégés,
dans des cristaux d'apatite du Mexique, est une fonction de la dose
totale de radiation naturaells a laguelle ces cristaux ont &té
axposés depuis leur formation. D'autres articles viennent entérimer
8t complater cette idée (Zeller, 1968; Lavy, 1368).
I1 faut noter entre temps gquelques travaux précurseurs effectués
sur du matériel geologique tel que des grains de quartz (QO'brien,
1955) ou des charbons (Duchesne st al, 1961) dans lesquels le

nombre de centres paramagnétiques est compris entre 1010 et 1020
par qramme.

Quelques temps apres, Mac Morris {1969, 1970, 1971) tente de
dater des grains de quartz au moyen de 1'ESR. Sas travaux, bien que
délaissés au cours des années suivantes car ne donnant pas d'ages
significatifs, sont a la base des connaissances actuslles quant a
la nature et la structure de certains types da piages tels gue las
centres aluminium at titane pour na citar gu' eux.

Le début des annges 70 voit le développement de 1la
thermeluminescence (TL) et les laboratoirss de datation se tournent
alors vers cette méthode gui est fondéa sur le méme principe que
1"ESR comme nous le verrons ultérieurement .




Ia datation par TL de matérisl archéologique {céramigues)
dont 1'3ge est coonu (Aitken, 1974) contribue largement au
dévelcppement de cette methode tandis que 1°ESR est, dans le méme
temps, pratiquement abandonnéde..

En 1975, Motoji lkeya présente une application de 1'ESR a la
datation d'une stalactite et relance ainsi cette methode danz "la
course aux datations“. Dés lors, le champ d'investigation da la
datation par ESR, outras la calcita qui fait 1'ohjet d'un grand
nombre de recherches (Apers et al, 1980, 1981; Hennig et al, 1981;
Tkeya, 1978, 1980, Karakostanoglou et Schwarcz, 1983: Valladas et
al, 1981, Yokoyama et al, 1981a, 1983a, 1383b}, s'etend a divers
types de materiels tels que les ossements (Hennig et al, 1981;
Tkeya, 1981, 1982a, 1983; Yokoyama et al, 1981b, 1982), les dents
(Ikeva, 1978; Yokoyama et al, 1981b), les coquilles d'invertébras
maring (Blanchard et Chasteen, 1976; Hiitt et al, 1983; Ikeya,
1983}, le silex (Rohbins et al, 1978, 1981; Garrison et al, 1%481),
le bois (Ikeya, 1982b) stc..

Cette mathode de datation est introduite sn France des 1980
par Yuji Yokoyama du Centre des Faibles Radipactivités a Gif sur
Yvette. C'est d'ailleurs le seul laboratoire en France a appliguer

la méthode ESR dans le domaine des datations archéologiques et
gaologiques.

Actuellement, une quarantaine de laboratoires disseéminss
dans le monde sont spécialisés dans les applications posaiblas de
1'ESR en archséologie et en géologie, alors que deux =zeulsmant
travaillaient sur ce sujet, il y a dix ans A peinse.
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2~ Principa ds la datation.
2-1 Principe qgqénéral.
2~1-1 Effet de rayonnement sur un minéral.

Les methodes de datation par ESR at TL repcsent sur le méme
principe. Quand un ecristal est formé, il présente des défauts,
vacapces Bt impuretés substituées a des atomes du réseau. Un
rayonnement ionisant libére des slectrons qui sont piégés par des
defautz du cristal, en nombre d'autant plus important gue la dose
de rayonnement est élavea. La fiqure I-1 schématise ce processusd.

Lorsgu'un "électron libre"' est piédgé par un defaut, il est
détectable par un spectrometre ESR. La TL, guant & elle, mesura la
lumiére emise par un électron gqui s'échappe du piege lorsque
calui-ci est suffizsamment chauffa.

2-1-2 la résonance électroniquse de spin.

Considérons tout d'abord un électron libre dans un champ
magnétique constant. Son moment anqulaire intrinséque ou spin
s oriente selon la direction du champ. Le systéme a deux niveaux
d'énergie selon que le spin da l'électron est parallals ou
antiparalléle au vecteur champ magnetique. lLa différence d' énergie
entre les deux niveaux est:

AE = gfH (1)

ou g est le rapport gyromagnétique de 1'&lectron
B le magneéton de Bohr

et H le champ magnétique.

Un champ magnétique alternatif orienteé perpendiculairement
au champ magnétique constant induit des transitions entre les deux
niveaux si la fregquence VY du champ alternatif satisfait la
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Figure 1-1. Procassus de piageage des @lectIOns par
radiatzon -nduite. Ea cor-espond a 1'énergie
§'act-vation ou engore a la profandeur du Ppiege

id'apras Hennig et Grin. 1982},




condition de résonance:
hy = AE (2)
L étant la constante de Planck.

Le systems absocrbe da 1'énergie 81 le vecteur spin saute de
la position paralléle 2 H a2 la position antiparalléle (fiqure I-2}.
Le processus opposé libére de l'énergie.

Un spectre ESR sst donc la courbe d'absorption d'une onde
8lectromagnetigus par un échantillon paramagneétique placé dans un
champ magnétique constant.

Considérons maintenant un cristal qui comprend un grand
nombre d'électrons presque libres; ce sont les electrons fixes sur
les 1mpuretés et non accouplés a des électrons de spins de sens
opposés (electrons célibataires). Supposons le cristal soumis au
champ magnédtique H. 5i a une certaine tempeérature, ces alectrons
sont en équilibre thermodynamique avec le réseau, le rapport entre
le nombre d'¢lactrons dans 1'eétat d'eénergie le plus bas {&tat
fondamental) au nombre d'élactrons dans 1'état d'énergie le plus
haut (état excité) est donné par le facteur de Baltzmann AE/ET
k stant la constante de Boltzmann et T la température absalus. A la
résonance, le systéme emprunte de 1'énergie au champ alternatif.
Cette énergie est asaez vite absorbée par le réseau et la differance
de population entre les deux niveaux reste cg qu'ellie était A
1'équilibre thermique (avant 1'application du champ alternatif).

La champ magnétique conatant ast fourni pAr  un
électro-aimant; le champ alternatif est la compoaante magnétigue du
champ électromagnétigque hyperfréguencé engendre par un klyastron
(figure I-3). Ia puissance qu'il fournit est proportionnells au
nombre de spins inversés a chaque instant par la resonance. Son
amplitude est d'autant plus grande que la nombre d'é&lectrons
célibataires est plus #lavé et donc que la dose de rayonnement
regue par le cristal a &te plus grande.
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L'échantillen du cristal mesure, reduit sn poudrs, est placs
dans un tube &n guartz puis introduit dans une cavite. Une
micro-onde de longueur d'onde A = 3cm, est émise par le klyatron
{oscillateur) et sovoyés dans la cavité contenant 1'schantillon par
un quide d'onde. Pour explorer la reésonance, il est commode de
superposer au champ magnétigue constant un champ magnatique
variable & freéquence rapide (100 KHz) qui induit une modulation de
la puissance absorbée dans la cavite plue facilement deétectable.
L'amplitude de cette variation de puissance est propartionnells a
la derivée premiers de la puissance absorbéa au point M si
"amplitude de la modulation du champ magnétique eat assez patite
comme le montre la figure I-4(a). Elle ast amplifide et
enregilstrée. lorsque l'on fait varier lantement H, on obtiant une
courbe qui exprime la variation de la dérivee de la courbs de

résonance {figure I-4({b)). L'ensemble du signal obtemu eBt la
signal ESR.

Toures les meaures ont &té faites =ur un spectrométre Varian
E 103. Habituellement le= mesures se font a frequence fixe et a
champ variable commes il 1'a été dit auparavant. Les fréquences laes
plus employées sont de l'ordre de SGHz (Z-band), tandis que le
champ magnatique est approximativement de 3000 Gauss. La
température est ajustée selon le materisl &tudié. Par exempls, pour
le quartz, les centres aluminium et titanes sont observables a 97K
et avec une meilleure résolution a 77K, tandis que le centre
germanium s cobserve de facon optimala a 160K. la cavité est
refroidie par un systeme de circulation d'azote liquida. Quant a la
calcite, slle est observée a la température ambiante de la piéce,
soit environ 20°C. Le tableau I-1 récapitule les conditions

d'experisnce utilisées le plus fréquemment pour les échantillons
dtudies.

2-1-3 Le facteur g.

g est défini var la relation:

g = hv/pH

Nous avens vu que g = 2.0023 pour 1'slactron libre. Or les
électrons dans un systéme ont un g diffarent de celui de 1'dlactron




(a)

i1(t)

Intensite d'absorption |
=

Champ magneétique H

(b)

signal ESR dlsdH

Figure I-4: Courbe d'absorption ESR et Dérivéa premiére obtenues en
superposant au champ magnétique constant H un champ magnétigue
variable (Em). La dérivée représente le signal EFSR.
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libre. En fait, il existe des interactions qui influent sur le
moment anqulaire orbital, dont deux prineipales qui sont:

- l'interaction spin-orbitae.

- le moment angulairs orbital avec le champ
externsg H.

La mesure de g peut s'effectuer de deux facgons.
Cn peut mesurer expérimsntalement la fréquence ¥ du klystron ainsi

que la valeur du champ H correspondant a la résonance exXprimeée par
1'équation ci-dessus.

Il est generalement plus facile de calculer g a partir du

spectre ESR d'un échantillon étalon. la freéquence étant constanra,
on peut éorire:

by = g fiH; = qfH,
= 4y = 9ylly/Hy

g, et Hl'corraspondant au g et 2u champ de 1'échantillen inconnu,
et gy et Hy a ceux de 1's4chantillon atalon. Il faut impérativement

que les échantillons inconnu et de référence soiant enregistrés

dans lqg{ﬁimea conditions d'expérience (températura.). La fiqure
I-5 my x4 un tel exemple de mesure pour le calcul du g du centre
E' d'w antillon de gquartz de Terra Amata-

= 9nf'n = 9ty
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1)y exr H, = Hm + 8 => gy = qumiHm + &
Gg = q'mHm.'Hmfli-Sme)
a, = ay(1- S/Hy)

2) Hy = Hy ~ &'
I = qup!Hm
= q (1 - 8'/H)

1) g = ag(l - $/HL) (1 - S/

qg = ap(l - 8 /B - 8/H)

Application numérique:

$ = 36 mm
8 = 37mm
H, = 3200 G
qp = 2.0028
q, = 2.0005

2-1-4 La raie ESR.

La position d'une raie est caractérisée par la valeur du
champ magnetique a laguelle 1'absorption a lieu. Ceci s'explique
par le fait gu'il est plus facila, d'un point de vue expérimental,
de faire varier le champ magnétique que de faire varier une
fréquence radar. Mais en fait, les raies ESR sont plutét calibrées
en fonction du facteur g, indépendant de la fréquence. On peut an
effat situer g 4 l'intersection de la ligne de base et du signal.

Etant donné que 1'absorption ESR a lieu A une valaur précise
du champ appliqué, on pourrait s'attendre a ce gue la raie soit
infiniment fine. En fait, les raies ont toujours une largeur finie
car les électrons interagissent non seulement avec le champ

externe, mais également avec leur environnemeant dans 1' échantillon.
Donc pour une valeur donnée du champ résultant, la raies de
résonance obtenus correspondra & une série de valeurs du champ
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appliquée, et la largeur de la rais sera dus aux interactions
magnstiqueg du spin électronigue avec 1l'environnemant. Ces effats
d'environnement sont reliés aux temps de relaxation. Ainsi chague
type d'environnement donnera nailssance a un temps de relaxation
particulier et donc & wune forms et une largeur de rais
particuliérss. Par exemple, une forte interaction entre le spin
dlectronique et le réseau cristallin produit un temps de relaxation
trés court, donc un &signal large. Par contre de faibles
interactions reéssau-spin impligquent des temps de relaxatiom plus
longs et par conséquent donnent deg signaux trés stroits.

L'intensité du signal ESR est en fait 1'aire totale sous la
courbe d'abscrption. Elle est fonction de:

- la fréquence V.
- la concentration sn spine électronigues.
- la température.

I1 existe également des interactions entre les spins
electroniques et des champs magnétiques créés par les noyaux
appartenant a la méme molécule. Catte interaction fait apparaitre
une structure particuliére de la courbe d'absorption appelés
structure hyperfine (hfs). Les séparations entre les raies sont
determinées par les moments magnétiques des noyaux concarnés. On
peut donc deéduire le nombre de noyaux A partir du nombre de raies
obtenues. La fiqure I-6 montre un spectre ESR dans un sediment
{118, Arago) dans lequel six raies de structure hyperfine de
maAnganase sont sn évidence. Une mesure directe de la distance
entre ces raies donne 1'échelle de mesure utilisée. Dans ce cas,
alle est d'environ 100 Gauss.

2-1-5 Equation d'Aagse.

L'intensité du signal ESR est proportionnelle au nombre
d’électrons piégés. En effet, une exposition constante aux
radiations ionisantss (alpha, béta ou gamma) impligque uns
awgmentation linéaire des électrons pikgés en fonctien du temps .
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L'age d'un echantillon mesuré par la meathode ESR sst
déterminé par la relation:

Age = DE/Da (3)

ou DE représente la dose eéquivalente de radiation regue par
l'échantillon, en Gray (Gy). Le Gray est 1'unite de dose absorbee
de radiation communiquant A un Kilogramme de matidre une énergie de
un Joule. 1 Gy correspond & 100 rad.

Da est la dose annuelle d4'irradiation, sn milliGray/an (mGy/an).
Cependant, pour éviter 1les chiffres décimaux ot par souci
d'homogéneitd, nous utiliserons las Kilorad (Krad) et les millirad
{mrad)} dans tous les calculs de ce mémoire.

2-2 Détermination da la dose équivalente (DE) .

La dose éguivalente est &galement appelée dose archéologique
(DA} par les spécialistes de la TL. L'abraviation DA paut aussi
correspondre a l'appellation dose accumulée. Afin d'éviter toute
confusion avec Da, la dose annuelle, nous utilissrons 1l'expression
dose equivalente (DE).

2-2-1 Le calcul de DE.

Ia dose é&quivalente est déterminéde par la methode de
l'addition (figure I-7). Autrement dit, chaque échantillon réparti
Bn portions homogenes et d'égale quantité, est soumis A une séria
d'irradiations gamma & 1'aide d'une source au cobalt-60. Par ce
procédé, on détermine une courbe de croissance de 1'intensité du
signal ESR. Pour chaque dose gamma, on obtient un point. Ces
points s'alignent entre eux et on en deéduit par extrapolation unse
dose équivalente gamma qui représaente DE, a laqualle 1'é&chantillon
a &té soumis depuze 1'instant t=0, gque 1'on cherche & calculer.

L'instant t=0 psut correspondre au début de la formation da
1'échantillon dans le cas d'un plancher stalagmitique par sxempla.
I1 peut également 3 identifier au moment ol tous les pieqges d'un
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échantillon ont ét4 drainés. C'est le cas des sediments cuits par
una émission de lave.

La construction de la courba de croissancea du sigmal ESR
est souvent perturbée par des effets de saturation. Cela provegue
une augmentation non lindaire du signal (figure I-8). 5i la valeur
de saturation est atteinte trés rapidement, la déterminaticn de DE
devient difficile. Dans les cas od la valsur de saturation
n'interviant qu'au bout d'une treés forte doss d'irragdiation gamma,
on calcule DE au moyen d'une équation exponentielle de premisr
ordre (Apers et al, 1981, Ikeya, 1981)

I = Ioe (1 — g W(D+DE}, (4)

<=> Ln (1- I/Im) = -p (D+DE) (3)

dans laguelle.
I = intensité du signal pour une dose D de gamma
{= = intensité de saturation
p = coefficient de senaibilité ({(penta)
DE = dose éguivalente

p et DE sont déterminés par la méthods des moindres carrés en
posant I dans 1'équation (5). Cs procedé est répéts, an modifiant

Ie, jusqu & ce que le moindre carré dans la somme de (Itha - Iobs)2

501t obtenu {Ithe est la valeur théorique de I dans 1'équation {(4).

L' incertitude ADE dans l'estimation de DE par ce procédé peut #tre
approximativement évaluée par:

ADE = axp(pDE}/ples * v@(I,,_ -I_; )%/n-3 (6}

ou n est ls nombre de mesurass, 3 esBt le nombre de wvariahles
inconnues dans 1'équation {4) et donc n~3 est le degré de liberte.
Le premier terme de droite de 1'équatian (6) repr#éssnte 1'inverse
de la pente, A(D+DE)/Al & D=0. Si uDE est petit, exp(uDE) peut
etre assimilé & 1. Le deuxieme terme est la déviation standard Al

pour chague point mesuré. Le produit de ces dsux termes est agal a
ADE .
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2-2-2 Stabilité des pieges.

La stabilité des pisges est un élément de connaissance tres
important pour la détermination de 1l'age. Considérons donc &

prégent plusieurs facteurs susceptibles d'influsncer ou de modifier
Ce macanisme.

- Expériences de raecuit.

La relation sntre la durée de vie T 8t la température T (en
Kelvin, K), des électrons piégés est donnée par l'expression:

rt = Y, exp (- E/kT) (1)

ou E est la profondeur du pidge ( énergie d'activation pour 1a
libération des électrons piégés), v, est le facteur ds fréquence

{ S'l] et k est la constante de Boltzmann.

Wintle (1978) a mesurd la durée de vie des #lsctrons dans
s1x échantillons de calcite provenant de différents sgites. Flle a
obtenu une durée de vie, & 10°C, de (1.1 =« 0.5).109 ang. Laes
courbes de ces calcites, dans cette atude, sont caractérisges par
un pic TL & 275°C avec une montée en température de 5°C/s.

En général, les spectres ESR d'échantillons natursls de
calcites paléolithiques montrant trois raies d'absorption appelées
par Yokovama et al (1981a} hl, h2, h3.

hi (g = 2.0057 )
h2 (g = 2.0021 )
h3 ( g = 2.0008 )

kEn outre 1l'existence d'una quatriéme raie appelée large raie LR (g
= 2.0040) a été mise en évidence par Apers et al {1981).

Ces types de piéges réagissent différemment quand on recuit




cas schantillons. En effet, aprés 1le recuit prolongé d'un
échantillon a 180°C, tous les électrons piégés dans les aites
marqués h2 et h3 disparaissent au profit du niveau hl qui voit son
intensité croitre (figure I-9). Ceci suggere que 1'axistence das
é¢lectrons dans le site hl dans 1'échantillon natural est due a un
transfert spontané mais partial des sites h2 st h3 vers le site hil
A temperature ambiante durant les temps archéoclogiques.

Il est intéressant de constater que cas pieges réagissent de
fagon inverse lorsqu'on les soumet A une irradiation gamma
artificialle (Yokoyama st al, 1981a). La figure I-10 comprend deux
spactres I et II. Le spectrs I correspond 3 1'échantillon naturel.
Apr#s une irradiation gamma de 47 Krad, le spsctra II laisse
apparaitre une grande augmentation du site h3 alors qua hl et h2 ne
bougent pratiguement pas.

Pour les quartz, des expériences concernant la stabilité da
trois types de pieges { Al, Ti et Ge) en fonction de la températurs
de recuit, sont exposées dans le paragraphe suivant.

- Effet de blanchiment (bleaching).

Des experiences de blanchiment par ls soleil sur plusieurs
échantillons de calcite (environ un mois d'exposition) ont révels
que seul le gite h2 diminuait (Hemnnig et Griin, 1983). Mais ces
experisnces n'étant pas reproductibles, aucune conclusion ne peut
gtre tirée a partir des calcites.

Par contre, les effets de blanchiment sont beaucoup mieux
expliqués dans le cas des quartz st sont en fait a la baze de la
datation par TL (Wintle et Buntley, 1979, 1982). Ce mecanisme
consiste & dater un #échantillon & partir de 1'instant ou sas
piéges, aprés avoir é&té vidés suite & une emission de lumiére
(epleil) ou de chaleur (lave volcaniqus), recommencent a
fonctionner.

Nous avons tenté de dater par ESR, des quartz issus de
sediments &oliens provenant de la caune de 1'Arago, ainsi que des
quartz extraits de sables marins provepant du site de Tarra Amata
(Yokoyama et al, 1983b). Nous avons procédé a une irradiation par
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des rayons ultra-violet au moyen d'une lampe noirs UV dont le
spectre d'emission, de longueur d'onde comprise entrs 300 et 400
nm, zemblait bien correspandre aux UV émis par le soleil (Jungnar,
1983) Pour 1'Arago {sédiment n°43), deux types d'échantillons ant
été irradiés:

- Les quartz extraits du sediment, dans lesqualz 1‘'intensité
du centre aluminium décreissait. Les centres de 1'aluminium et du
titane sont décrits dans le paragraphe I-5.

- Les quartz dans le sédiment brut dont 1'intensité du
signal augmentait (fiqure I-11) et =8 comportait comme si
1'échantillon avait subi une irradiation gamma.Une observation au
microscope électronique a balayage du sédiment a montré que les
gra:ins de quartz sont recouverts par une fine pellicule d'oxyde ou
de carbonate. Celle-ci ne laisse pas passer les UV et par
congéquent, aucun drainags des centres Al ne peut s effectuer.
Cependant,des électrons créés a la surface de la pellicule, sous
l'action des UV, migrent dans le quartz et sont piégés a leur tour.
Aprés 160 minutes d'irradiation, 1'intensité du signal résiduel
représente 80% de 1'intensit® du signal de 1'échantillon naturel,
ca guil signifie que des améliorations doivent étre effectuées dans
le domaine expérimental.
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2-2-3 Principaux pigges utilisés.

Les principaux sigmaux pour lesguels nous mesurons la dose
sgquivalente d'un échantillon sont:
dans le cas de calcite ou aragonite, hl, h3 et LR.
dans le cas de quartz, les centras Al et Ti.

-~ Justification de 1'utilisation de h3 ou IR,

Dans le cas d'échantillons jeunas, dont 1'age sst inférieur
a 200.000 ans, il est possible d'utiliser indifféremment hi, L3 ou
LR.

* Cependant, certains échantillons ne sont pas trés purs.
Dea signaux de manganése interagissant avec les piéges étudies at
modifient quelque peu leur hauteur. Il faut alors effectuer uns
COrrection par rapport au manganeése.,

* Dans d'autres cas, le signal h3 est affecté par la
superposaition du signal h2. Celui-ci perturbe essentisllement la
partie négative de h3. Ce dernier peut étre également deformé par
un pic di au broyage et qui n'apparait gu'aprés irradiation de
1" échantillen.

Pour ces deux exemples, il ast préférabla d'utiliser 1le
signal de Large Raie (LR).

Quand les eéchantillons =sont plus anciens (3ge supérieur a
200.000 ane), nous utilisons hl ou LR &tant donné que la durée de

vig moyenne du piége hl est de 1'ordre de 200.000 ans {Yokoyama et
al, 1983a).

En fait, chaque échantillon eat un cas particulier. C'ast 1la
raison pour lagquelle nous définirons pour tous lss sites etudids

les problémes inhérents aux échantillons.

- Probléms du piége Large Rais (LR}.

L'utilisation de la Large Raie a été proposée par 1'équipe
d' Apers (1981) pour la datation de planchers stalagmitigques de la
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caune de 1'Arago. Puizs, le signal LR a &té obsarve et étudié dans
des travertins de Tchécaslovaguie et Turquie (Hennig et Grin,
1983}. Dans ces eéchantillons jeunas, le signal LR, d'une largeur de
3 a 6 Gauss, croit linéairement en fonction de la dose gamma. La
caleul de la dose équivalente a donné un chiffre compris entre 10
8t 40 Krad. Ls signal LR ne disparait pas aprés la dissolution
totale de la calcite. Il est par conséquent attribué a la presencs
d'acide humique contenu dans la matisre organique de 1'échantillon.

De Canniére et al {1985) ont incorpore 1% d'acide humique a
de la calcite synthétique. La différence entre les spectres de la
calcite synthetique et calui de la calcite synthétigque plus 1'acide
humique témoigne que la matis#re organique a une influence sur lg
signal LR. Cependant, larsgues l'on observe un spectre de calcite
synthétigus, aprés irradiation, il semble que le signal LR soit
déij& présent bien que trés petit et prasqu'entiérement masqué. Ceci
tend a impliquer que le =signal LR est plutdt lié A des radicaux
tals que o, , C033“ qui sont présents A la fois dans ls carbons

d'origine minérale st le carbone organigue (Yokoyama, commmnication
personnelle).

Deux échantillons provenant des sites de 1'Arago (Arago 19)
et d'Atapuarca (TZY3} ont &té analysés. Dans les deux cas, uns
teneur en matiére organigque infériesure A 0.1% a été observés. Ceci
implicue que la matidre organigue n'a pas d'influence sur le signal
LR pour ces deux échantillons. Cependant, au-dela d'una certaine

proportion, le carbone d'origine organigue devient génant lorsque
l'on utilise le signal IR. Il faut dono eéviter de prendre des
échantillons dont la teneur en matiére organigue exceds 0. 1%.
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2~3 Détermination de la dose annusile (Da).
Rappelons gu’'un age ESR est obtenu par:
Age = DE/Da

L'incartitude d'un &dge ESR résulte essantiellement de
1" erreur provenant de l'évaluation de Da. lLa détermination de DE
ast en principe realisée avec une incertitude inferisure a 5%. Par

contre, l'estimation de la dose annuelle s'accompaqne généralsment
d une erreur de + 10%.

La dose annuelle (Da} est deduite de la radioactivitd de
1" échantillon et de celle de son environnement .

DaszOl+Dﬂ+D'|'+DC (8)

ou D, Dﬁ, DY sont les doses annuelles déposéas par la
radiocactivité alpha, béta, gamma des différents radionuclides.
DC est la dose due aux rayonnements cosmiques.

k = facteur tenant compte de la moindre efficacité des alpha a
produire des électrons pifdgés.

La calcul réel dépend de la nature de 1'échantillon. En
sffet, selon que 1l on travaille sur de la calcite, des ossements,
des grains de gquartz., le calcul de la dose annuells fait
intervenir des facteurs différents.

De plus, chaquse échantillon est un cas particulier, ce qui rend
difficile 1'établissement d'une régle générale permettant le calcul
de Da. 11 est donc preférable de voir comment se calcule la dose

annuelle pour les différents types d'échantillons étudiés dans la
cadre de ce travail.

2-3~1 La calcite.

Da peut 5 écrire sous la forme:

Da = Da interne + Da externs {%)
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la dose interne correspond & 1'activitd de 1'uranium, du thorium at
du porassium & l'intérieur méme de 1’ échantillon.

La dose externe est due aux concentrations d'U, Th et K dans 1le
milisu environnant 1'échantillon.

On peut écrire:

Da interns

kDﬂ.i + Dpi - w.

i

Da externe

DYE+DC
car pour la calcite,lﬁle et Dpa sont nulles (voir ci-dessous).

- La dose interne.

Ia contribution de la dose alpha dan= 1la dose totals
annuelle est petite pour une technique de gros grain (celle que
nous utilisons, voir paragraphe suivant). Pourtant 1'incertitude de
Da est principalement due & la dose alpha. Le calcul de la dose
interne sze fait comme suit:

On multiplie la radiocactivité alpha, bata, gamma émise par les
radionuclides appartenant aux familles da 1'uranium 238 et 235, du
thorium 232, du potassium 40 par l'activité de ces radionuclides.

Remarques concernant le calcul de la dose alpha:

* Pour la famlle de U-235 on tient compte du rapport
d'activité U-235/U-238 dans la naturs qui est sgal 2 (.046.

* Le potassium n intervient pas dans ce calcul.

*» I1 faut également prendre en campte le factmur k défini
précédemment. Il est déterminé en scumettant lea échantillons & un
rayonnemant alpha artificiel.

La figure I-12 montre & titre indicatif 1'influence de k zur 1’ 3ge
d'une calcite de 1'Arago.

- La doss externe.

Elle dépend de 1'épaisseur de l'échantillon. En effet, =1




Dose Equivalente (Krad]

1 2 2 4 5

Age (10° ans )

Figqurs I-12. Influence du facteur gur la
détermination de 1'adge d'une stalagmita (YC7, Araqgo).

L'dge est obtenu par 1'intersecrtiom (indiguese par une
flache) de la ligne DE de 26.4 Krad at de la courke de

dose accumuleéa pour k = 0.1 (d'apras Yokoyam: et al,

1981a} .
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1'on tient compte du pouvoir pénétrant des rayons alpha et béta
{respectivement de 25pm at 2mm environ) et de la préparation des
échantillons (on élimine lss parties superficielles), la dose
externe se calcule en fonction des dosas qamma externs at cosmiqua.
La doge gamma externe s'obtient en multipliant la radioactivite
gamm2 émise par les radivcéléments des familles de U-238, U-235,
Th-232 et K~-40 par leur activitsé raspective.

La dosa cosmique est faible ma2iz non negligeable. Pour
gétablir son calcul,on peut considérer trois composantes:

Les électrons

Les nucléons (gqui sont esgentiellement des neutrons)

Les muons dont la décroissance est trés lente.
Les deux premiéras composantes peuvent &tre considérées comme
quantités negligeables étant donnée leur décroissance trés rapide.
La profondeur x, & laquelle s®& trouve l'échantillon dans la grotte,

85t égalament prise en compte dans la formule utilisée par Yokoyama
et al {1981b).

D = 5.2 e %/20 , 131 %160 | 15 5 o-x/2500 )4,

Chague terme correspond respectivement aux composantes électrons,
nucléons, muons.
Les valeurs des doses alpha, béta et gamma, paur les différents

nuclides (classés en neuf groupes), sont données dans las tableau
I-2.

2-3-2 La Quartz.

Pour ce type d'échantillon, la dose interne sst considérse
comme étant négligeable. La calcul de la dose annuells revient donc

4 considérer uniguement la dose externe du sédiment renfermant cs
minéral.

La dose alpha est calculée en tanant compte de 1'élimination
de la partis superficielle des grain= par 1'acide fluorhydrique
{HE'}. L'action de 1l'attaqua par HF a é&té discutée par plusisurs
auteurs (Bell at Zimmerman, 1978; Bell, 1979b; Valladas et
Valladas, 1982). L'HF n'attaque pas le grain uniformément. En




. Fi Dy Dﬁi Dy;
Groupes de nuclides mrad/an mrad/an mrad/an
238y, 234,
36.08 1.71 0.14
234n1Pa-f234Pa
234y 43.75 0.13 0
2200, 42.35 0.14 0
228, 43.98 0.03 0.05
222
Rn . descendants 251.51 11.67 14 .79
235, 24y 38.75 1.06 1.338
231Pa »descendaﬁté 395.07 9.06 3.46
232Th - descendants 377.02 11. 96 20.61
O (12K 0 83.03 24,92
TABIZAU -2 Yaleur des dozecs alcea, becta, camma {Dul,

yi } pour chague groupe de nuclidaes.

Fi est le factsur de occrrscr-on pour la dévendancs
d’ énergie de la doss aipha.

Dﬁi comprend les doses duss aux &iecCtrons.
F;Dal, Dﬂi et DYi SONnt exprimeées pour une activité de

l dpm/g, sauf pour le opotasgsium dont les valeurs gont
@XpPrilrees en pourcentage.

. X . t 18 1 =
30(.1' Dp.‘-. et D‘{J. gont calculées selon les valeur

donnees par Bell (1976, 1977, 1979y,
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effat, Bell et Zimmerman {1978), ont montré que 1'HF diffusait dans
les quartz creéant ainsi des sortes de petites “tranchées . Aprés
une attagque HF de 45 minutes, la dose alpha n est pas complétement
eliminee (figqura I-13). Pour des grainsz de 100pm, nous avons
multiplié par un facteur geométrigue fG de 0.5, étant donné que lm

pouvolr penétrant dese rayans alpha dane la matidre egt de 25um. Ca
facteur a un grand pourcentage d'erreur maisg calle—ci est atténués
par le fait gue la contribution alpha est inférisurs a 10% pour la
dose externe.

L'atténuation da la dose alpha provenant des sériss de
'uranium et du thorium dans lee grains de guartz compris entrs
93 mm et lmm est décrite dans le tableau I-3 (Bell, 1980).

La dose béata se calouls en tenant compte de 1'atténuatisn du
rayonnement béta dans le grain. Avtrement dit, la dose héta est
moins forte a .'intérisur du grain qu’'a l'extérieur. Il est clair
que la auss=i, la taille du grain a une importance. Ls tableau I-4,
etabli par Mejdahl (1979), montre la proportionnalité quil existe
entre la taille des grains et 1l'attémwation de la dose bata.

Le pouvoir pénétrant des rayons gamma dans la matidre sst
d'environ 40cm. Par conségquent, les facteurs da géométrie ou
d'atténuation 1interviennent trés peu dans la calcul de la dase
qamma Celui-c: se fait de la méme fagon que pour la calcite (dose
axterne bien entendu).

ia dose due aux rayons cosmigques =8 calcule par la memse
équation (10) que pour la calcite.

Enfin, pour les sediments, de méme que pour lea os=sements, la
teneur en eau W intervient. En effet, 1'activité des radionuclides
st plus forte dans un matérisl imbibé d'eau. Paur calculer
l'activité, on fait les mesures d'un poids sec par rapport A un
poids humide.
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2-3-3 Les coquilles marines.

[a préparation des #chantillons (elimination des parties
suverticielles) permet de supprimer Dma mais pose un probléme pour

Dﬂ e J'autre part, on peut considérer gque D?i est négligeable.

Pour calculer la dose annuelle d'une cogquille marine, il faut tenir

compte des doses alpha et béta internes at des doses béta et gamma
axternes .

2-3-4 Mpthodas de mesures.

2 détermination de 1l activité des différemnts radionuclides
concarnes ©Dar cette etude sgse fait par spectromédtrie gamma non
destructive utilisant un détecteur de germanium & hauts pureté (Ge
HP} Le rahleau I-5 donne un exemple de détermination de
l activite des radionuclides «contemus en différents endroits
au-dessus du sol F de l'ensemble III de la caune da 1'Arago
(Yokovama et al, 1982). Les activités sont données en dmmig de
poids sec sauf pour le K ot elle est donnés en %

Nucl-.des TAl 1I-18 TA2 J-18
40cm au-dessua 40cm au-dessus
du sol F du sol F
U-238 1 6610 06 1.5040 .08
Ra-226 1.31:0 08 1.29£0.10
Rn-222 1.3120.01 1.21+0.02
Ra-228 1.8440.02 1.77£0.03
Th-228 1.8440.02 1.7720.03
K-40 (%) 1.31+£0.01 1.2210.01

TABLEAU I-5: activité des radionuclides déterminde sn deux endroitsg
de 1'ensemble III de la caune de 1'Arago.

Laz mesures de dose gamma sont effectudes spit de la meme
fagon, =oit au moyen de dosimétrss sensibles disposés in-situ.
Cetts derniére methode est plus précise. Par exempla, les ravons
qamm2 scnot atténués dans un plancher stalagmitigue, phénoméne gqua

n'eat pas dacelable par la mesura de 1'échantillon seul en
laboratoire.
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3- Préparation des echantillans.
Deux types d'échantillons sont utiliseés.

3-1 1a caleate.

Pour cette etuda, la calcite ast prelavee principalement sous
torme ce planchers stalagmitiquas, stalagmites et cogquilles
marines. Seule la partie la plus pure da 1'échantillon brut est
conservée. Pour cela, il convient d'aliminer toutes los impuretés
visibles taelles que les encrottements superficiels. les lits
lnterstratifiés de nature et couleur différentes. Les échantillons
3lns1 prépares gont cassés2 en petits morceaux puis brovés dans un

martier en agate. Nous obtenons ainsi une poudre homouéne .

_ag échantillons de cogquilles marines sont égalemant préparés
selon ce procédeé.

3-2 Le quartz.

~eB grains de «quartz ont été& extraits de sédiments
guaternaires d origine différente, A savoir:

— de sables éoliens (caure da 1'Arago).
- de sables de plage (=i1te de Terra Amata} .

- de sédiments cuits par des laves (Massif Central,
france) .

Dans tous les cas, la méthoda utiliseée paur lsur extraction
est analogue 2 calla que pratigquent le= personnes utilimant la TL.
Une fraction qui varie de 40 & 200pm, en fonction de la nature du
sédiment, est tamisée. Elle est lavée A l'eau, traitée & 1'acide
chlorhydrique concentré (HCl) afin da dissoudre les carbonates,
lavée a 1'sau puis A 1'acétone.
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Oans un deuxisme temps, cetts fraction est attaguea par de 1l'acide
fluorhydrique a 40% (HF) durant une péricde qui varie des S a 60
minutes selon la nature du sediment, puis abondamment rincée a
l"eau et 4 1'acétone. Elle est anfin sechée dans une 8tuve a 60°C .

In c@ qul concerne .e8s sgediments cuits par des laves, 11 a
8té necessaire d'utiliser:

- un saparateur magnetigue pour éliminer lag minéraux
lourds.

- une cuve A ultra-sons, pour éliminer plus complétement
.88 feldspaths que 1'HF n'avait pas entisrement dissous.

Pour n'importe quel type d'échantillon {calcite, guartz.), un
gramme ou deux de poudre sont suffisants pour 1la datation.
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4~ Limites de la méthode ESR.

Comme le montre la fiqure 0-2, le "champ d'action” de la
méthode ESR couvre pratiguement toute la période du Paléolithique.

En ce qui concerne la limita inférieure, des qrainz ds
quartz issus de sadiments cuits par des laves du Hassif Caentral cont
éteé dates de 20.000 + 3 000 ans. Tous les détails de cetta é&tuda
sont donnés au paragraphe suivant. Il ast pogssible de dater des
dchantillons plus récents par catta techniqus. Cependant pour cala,
il  est nécessaire d'utilisaer par exemple, le dispositif
d'accumulation de spectres, et le tempe de mesura est plus long:
une ou plusieurs heuresz au lieu de huit minutes sont indispensables
pour obtenir un svectre ESR.

la limite supérisure de la méthods ESR est de 1'ordre du
million d'annees et A ce titre catte technique est intéressante car
alle permet de dater des sites prehistaoriques tres anciens. Le
plancher stalagmitigqus da bass de 1la grotte du Vallonnet est date
de 1415.000 = 198 000 ans (voir chapitre VI). Mais il est possible
de dépasser cet age. En effet, la technique de datatiaon par ESR ast
dépendante de la durée da vie moyenne das pieges utilisés et de la
saturation des piéges a slesctrons. Pour la calcite, une étude a sté
faite guant A la durée de vie ds ces pieges (Yokoyama at al,
1985%a}. Les résultats da cettse 8xpérience sont exprimeés dans lg
tableau I-6. L'utilisation de h3 est limités & cause de sa durée de
vie moyenna. Ltant donné gue la duréms de vie des piéges hl st LR
est dea 1l'ordre da 108 Bt 107 ans respectivemant, la limite pratique

de la datation peut dépendre plutét da la saturation des pieges a
électrons pour ces signaux.

Un exemple de datation d’échantillons anciens illustre
bien ces donnéss, A savoir la grotte de Colombo en Italia {figure
A). (e site se trouve pras de la grotte de Basura dans laguella unse
empreinte d'homme néandertalian a &td retrouvee. Css deux grottes
sont situées dans le nord de 1'Italis. La grotte ds

Colombo s'ouvre vers le sud-ouest. dana dag calcaires dolomitigues
du Trias.
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Un échantillon (Co-C) a été& daté par la mathode FSR.
Celui-ci a eté preleve dans un plancher stalagmitigque surmontant un
rémoin de remplissage ancisn margueé n°ld sur la fiqure I-14.

Le calcul de la dose éguivalente de Co-C est fait pour le
signal Large Raxe. LR. lLes spectre= obtenus sont pratiquement
dépourvus de manganése ce gqui témoigne d'uns assez grande pureté de
1" échantiilon. Une dose eéquivalente da 212 % 15 Krad est obtenua.

la dose interne est déterminée en laboratocire par
spectrométrie gamma non destructive utilisant un détectsur de
germanium & haute pureté (GeHF) Une valeur agale a 73.7 mrad/an
€8t chtenue pour cette dose.
La dose extsrne est estimde A 20 mrad/an.

Un age de 2050000 s+ 270.000 ans ast obtenu pour
1" ¢échantillon Co-C Le tableau I-7 récapitule toutes ces donneées .

Catte expérisnce donne una bonne idée quant aux passibilités
de la methode ESR. En effmt, la signal n'est pas encore saturs a

deux millions d'années et il est possible de dater des échantillons
plus anciens.




-

Figurz I-14 Plan sczematique ce la grot:iz de Colomeo.
APCD racrasentz la tranchee praex-ztaznce.

Teg rectargles npoirz indiguent les zones fouililees
(1982 .

as 8,

Lag n 0 et 14 sont des tomoins de rzoplissace

ancien.
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lentres piages Duréa de vie moyenne a 15°C
(ansg)
hl 108109
n2 10
h3 10°-106
IR 108-107

TABLEAU I-6. [urée de vie moyenne a 12°C, des structures utilisees

pour la datation dans la calcite

Echantillon Co-C

Coge éguivalente (Krad) 212 & 15

Cose (mrad/an)

Interne 73.7

Externa 30.0

Totale 103.7 £ 10
AGE {107 ans) 2.050 « 270

TABLEAU I-7: Dose équivalente, dose annuelle et 3ge de

1" échantillon stalagmitiquae Co-C de la grotte de Calombo.
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5- Application: Quartz du Massif Central. France.
5-1 Expérimentation.
9-1-1 Présentation et situation.

Jeux echantillons provenant de Beaumont et Neschers sont
étudids. Ces deux localités sont situdes prés de Clarmont-Ferrand

dans le Mas=if Central. Ca sont des sédiments sableux cuits par des
laves

- Beaumont (Cler 13): C('ast un sahle blanc non cammacte,
contenant guelques nodules d'argile cuate. porcelanite (Miallier,
:982) La presence da celle-ci indigue que la cuisson s est faite a
haute temperaturs. Ce sédiment =2 pour arigine une aréne granitique
‘Miallier, comemynication personneile).

- Neschers (TL 44). C'est un matériau de couleur rouge,
friable, trés sableux et contenant quelques fragmants de calcaire
en plagquettes (Sanzelle st al, 1983). L'origine de ce sédiment
n'est pas trés bien déterminée, mais le matdriel initial, riche an

matiéra organique, permettrzit de ls classer comme un horizon de
surface {Raynal et al, 1985).

5-1-2 Préparation.

Elle a oté réalisée, pour chaque échantillon, conformément 2
la méthode décrite dans la paragraphe I-3. Ila fractian
granulométrique utilisée ast comprime antrs S0 et 200pm. L'attague
& 1'HF (40%) a éteé eaffectude pendant 60 minutes. Aprés un
traxtement aux ultra-sons, la  hautesur du signal ESR de
1" échantillon da Neschers décroit de 30% par rapport 4 sa hauteur
obtenue avant ce traitement. Pour les échantillong natural at
irradiés par rayonnement gamma, la proportion de la diminution du
gignal est identique, ce qui ne modifie donc pas la valeur des
doses égquivalentes obtenues. DPour 1'échantillon de Beaumont, ia
traitement aux ultra-sons n'a pas diminué la hauteur des signaux.
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5-1-3 Conditions d'experience.

Le rcableau I-8 recapitule les conditions expeérimentalss
utilisees pour la mesure de ces echantillons.

S5-2 Résultats et discussions.
5-2-1 Spectres obtenus.

La fiqure I-15 montre les spectres des centres aluminium et

titane. Ils ne sont pas superposés ce gui nouz a permis de faire
une étude comparative.

-8 centre Al a deux principales composantes a4 g = 2 .01 et q =
£.C6, st 1l est caractérisé par une structure hyperfins. La hauteur
du signal mesuree est comprise entre le sommet de la premiere ligne
hvpertine g = 2.018) et la base de la ligna ayant la plus petits
valeur de g (g = 1.992), ces deux valeurs sont indigquées par une
fleéche sur la figure I-15. Les lignes hyperfines dont le g est agal
a 2.001% et 2.0031 {figure I-16) sont vraissmblablement perturbéas
Dpar un signal de fer superposé. La ligna dont le g vaut 1. 996 est

chevauchée par le signal du centre Ge. Ces lignes ne sont par
consequent pas utiliséas.

Le centre Ti a trois pics praincipaux a g = 1.91, g =1.93 at
g = ..98. Il est caractérisé par une structure superhyperfine de
type aicali. la hauteur du signal est mesurés a partir du sommet
Jusqu 2 la base de cette structure dont le g est égal a 1.92.

[a résolution de ces structures devient beaucoup plus nette
lorsqu’ on abaisse la températura de la cavité, comme en témoiqnent
les figures I-16 et I-17. Cela n'a cependant pas d'influence sur le

calcul des dosas équivalsntes qui peut atre fait aussi bisn a 93K
qu & 77X (Yokayama et al, 1986a).

Le s=zignal du centre Ge peut &tre observe a températura
ambiants. Nous 1'avons mesuré a 163K (figure I-18), température a
laquella la structure hyperfine est nette.
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5-2-2 Dose égquivalente.

Zes doses equivalentes sont déterminéss par la méthode de
i'addition (voir paragraphe I-2.2.1). la comparaigSon entre les
centres Al et Ti, pour 1'échantillon Cler 13 (fiqure I-19}, montre
gua les points calculés a partir de 1'aluminium sont pratiquement
lingaires alors que la courbs établie & partir du titane a une
tendance exponentielle, ce quil indigue une saturation.

Ces caracteres sont également observes pour 1'échantillon ds
Neschers TL44 (figure I-20), bien gus la centra Al COIDBRCe &
saturer a des doses plus faiblas. Pour les courbes qui ont tendance
A saturer (cellss obtenumss a partir du centre Ti), les doses
8quivalentes cont détsrmindes par une eguation exponentielle de
Premier ordre (veoir paragraphs I-2.2.1y.

Les doses equivalentes obtenuss pour les deux centres, sont
&n bon accord pour chaque échantillon (tableau ci-dessous).

Tableau I-9 Comparaison des doses équivalentss pour les centres AL
at Ti.

centres dosas équavalentes (Krad)
Cler i3 TL 44

al 32 2 1] 10 =« 1

Ti 34 £ 3 3+ 2

2-2-3 Stabilite thermque .

Comme le montrent las fiqures I-21 (Cler 13) et I-22 (TL 44),
les centres Al, Ti et Ge ont une stabiliteé thermigque similaire. Ce
fait est compatible avec les doses équivalentes obtenues par Al et
Ti pour ces échantillons. L'absence de signal du cantre Ge dans lss
échantillons naturels, donna cependant matiare a reflexion.
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9-2-4 Le centre Ga.

Le centre Ge n apparait pas dans ces deux schantillons
Jaturels étudiés. De la méme facon, il n' est pas vigible dansz des
échantillons paléolithiques bhlanchis par le soleil, dont nous
raparlerons plus tard. Le signal devient détectable seulement apréa
irradiation par rayonnement gamma. Mac Morris (1971) mentiannait
egalement | absence du signal du cantre Ge dans les échantillons
naturels et expligquait ce phénoméne de deux fagons:

- par le blanchiment naturel cptique.

- par le changement naturel des etats de l1'iorn alcali associa
au centre Ge rendant ainsi plug étroate 1'union spin-réseau motivee
par un phénomene de relaxation analogque a celui de 1'aluminium dang
.88 feldspatha. En ce qui concerne nos échantillons, la premiere
hypothésa semple exclue.

0'un autre cété, Shimokawa et al [1985) ont utilisé le signal

du centre Ge pour dater par ESR des guartz extraits de roches
valcanigues.

Tout ceci nous am#nea & penser gque l'absence (ou la présence )

de ce signal dépend de la naturs des la roche &tudiée et ne peut
donc pas étre genéralisée.

5~2-5 Dose annuslle et Age.

Les activites de U-238, Ra-226, Rn-222, Ra-228 et K-40 de ces
sédiments ont eté mesurées par spectromeétrie gamma utilisant un
détectsur de germanium A haute pureté, GeHP (figure I1-23).

Compte tenu du traitement A 1'acids fluorhydrique gue cas
echantillons ont subi (attaque a HF 40%, pendant 60 minutes), la
dose alpha externe est considérée comme étant negligeable.

Pour la dose alpha interne, de méms que pour la dose

cosmique, las chiffres utilisés par G. QGuérin (1983) ont 4te
rapris.
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Pour le calcul de la dose beta, nous avonz tesu compte du
depart du radon (10%).

Les doses annuelles estimeées sont ds 486 st 480 mrad/an pour
Clerl3 et TL44 respectivement.

De ces calculs sont déduits des aqes da 67 & 7 et 20 4 2 109
ans pour Beaumont et Nemachers respectivement {tablsau I-10).
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Beaumant Neschers
Clerl3l TL44
activite
J-238 (dpm/q) 1.56 = 0.03 3.05 £ 0.07
Ra-226 (dpm/qg) 1.16 + 0¢.06 2.42 £ 0.14
Rn-222 {dpm/g} 1.23 £ 0.01 2.66 £+ 0.03
Ra-228 (dpm/qg) 1.11 £ 0.03 3.43 ¢ 0.06
K-40 (%) 4.29 = 0.02 3.10 + 0.03
Zose mrad/an)
o 11 1t
B 331 291
Y 129 163
cosmigue 15 15
TOTALE 486 1 49 480 1 49
Al 32.9 £ 1.0 9.6 £+ 0.9
Dose équivalente (Krad)
Ti 34.3 £ 3.4 9.1+ 1.8
Age {107 ans) 67 2 17 20 + 3

TABLEAU I-10. Activaité, doses annuelles, doses aquivalentas st Agas
des echantillons de Beaumont (Clerll) et Nesachers {TL44) .
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DEUXIEME PARTIE

DATATION DE 5ITES ACHEULEENS ET MOUSTERIENS PAR LA METHODE ESR.

Dans le cadre de ce travail, trois thémes principaux =ont
envisages:

-~ Une premisre partie regroupe des sitas dont lss datations
effectuses s efforcent de contribuer a la connaissance de 1'homme.
En effet, .a méthode ESR s'appuie sur la stratigraphis des sites
studies et s attache A réduire les incertitudes qui subsistent dans
e deomaine. Autrement dit, il 8'agit de dater les formations
{orincipalement les planchers stalagqmitiques) qui encadrent las
Couches dans lesgusiles les restes humains ont été trouves.

- Le deuxiseme thame est consacre a la datation de plages
Darings que 121ous essayons de corréler a la stratigraphie de
quelgues sites prehistoriques de la région de Nice. Celle-ci ast un
endroit privilegié pour la réalisation de cette étude dans la
mesura ou le nombre de sites prehistorigues est important st ou las
terrasses marines sont abondantes.

Enfin, une comparaison des résultats obtenus, entre la
meéthode ESR at celle de 1'U-Th, est realiseée sur deux sites: Orgmac
at Aldéne.

La figqure A& indique la position géographique de touz las
S1tes concernés par cette étude.
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al DATATICN DE CALCITE EN RAPPORT AVEC L1 'EVOLUTICN OF
L' HOMME .

L'Europe occidentale qéridionale ragorqge de sites
prehistorigues célébres. Nous nous attachercns 2 1'étude de quatre
51tes parmi les plus importants puizsqu'il s'agit de:

- la Caune de 1'Arago.

- la grotte d'Atapuerca.

- la grotte du Prince.

- ia qrotte de Fate.




CHAFITRE IT. 4 CAUNE OE L' ARAGO
i~ Intreauctiaon

La Jaune de 1 arago est zituse sur ia commine de Tautavel, a
30 km au nord-ouest de Ferpignan (Eyreness orientales), (riqure
-4

C est un site du Paleolithigue inferieur dans iegual une
solxantaine d’ ossements humains ont ete deCOUVErtS DArmi lesquels
ie crane de 1 homme de Tautavel. Ce haut-lieu da la prehisroire en
zurope a suscite un grand interet dans le domaine des datations.

Zn 1351, le colloqus de Tautavel Lumiev de et Labevr2e,
1781, reunit vinat deux laboratoires de semt pavs au cours dugquel
§ BIaDliCU un vaste programme de datation=. ' @st 21ns1 gue plus de
-32 echantillons sont traites et pres de 550 anaivses erfactuees
Jans les differents laboratoires par ctoutes les maethodss
Gaisponicles. desequilibre des familles de l'uranium. resonance ds
soin electronigue (ESK), Thermoluminescence (IL), raleomagnetisma,
Lraces de [1ssion, acides amines stc.

la stratigraphie @est formee de deux qarands complexes
58d1mentalres:

- Le complexe de base essentisllement constitus d argiies et
d arqiles sableusss.

- Le complexe sommital se distinque du precedent par ses
caracteristiques sedimentologigues a savolr moins 4 argiles et plius

de sables, npreésence de cailloux. Cing ensembles ont etse
individualases (figure II-Z).

aAfin de connairre d'une facon plus complate 1'épaisseur
totaie du remplissage et la stratigraphie des depdts quatarnairss,
une serie de huit carottages est sffectuee en 1381 et 1983 {Lumlev
de et al,1984). D'apres la stratigraphis etablie (Lumlev de , 1573),
l'ensemble IV se situe au-dessous du ©olancher scalagmitiqus
superieur. La base de celui-ci etant agee de plus de 350.000 ans,

1l apparait leogique que 1 ensemble IV soit rius ancien que 350.000
ans.
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Jr la datation, par la methode U-Th., de six echantillons
stalagmitigues preleves en divers endroits de 1 ensemble IV (Shen.
1383}, donne des Ages beaucoup plus Jaunes que ce que la
stravigraphie laisse supposer.

Le ra‘jeunisssment de certains echanctillons, par ajout racant
d'uranium (Labevrie et Lalou, 1981: Yokovama et al, ~583b), ou par
le fait gu 1ls sont constitues 4 un melange de calcites -Teunes et
viexlles (Shen, 1983}, est bien verifié mais cependant ne remet pas
torcement en cause la atratigraphie déja établie. Il o en est pas
de meme pour 1'échantillon ICS5 preleve au sommer de la coulee
gtalagmitigue contre la paroi nord (figure II-4}. Cet echanrallan,
LI8s pur 8t biea crigtallise, n'a pas ete alvére et par consaguent,
ia rormatrion a laguells 11 appartient est postérieura a l'ensemple
Iv  La figure II-3 indigque .1'ensemble de la stratigraphie de la
Jgrotie _a zone encadres corraspand a la zone eétudiee. Elle esgt
detai.lee au paragraphe suivant.

-~ Localisation das echantillons

Zulte a ces resultats et pour ameliorer la connalissance de
la sequence sedimentaire, une tranchée ainsi qu ' une seérie de huit
nouveaux carottages sont effectuees dans la zone de 1' ensesmble IV,
au deput de 1 annee 13585. Les echantillons etudies dans la cadre ds
te rravail proviennent de c8s dernisrs prelévements. I1 s'agit des
echantillons :ZC, 16 et 174 (fiqure II-4;.

3- Datation cdes calcites

A l'exception de 1'echantillon 1§ qui est un prelevement
unique au coeur de la stalagmite, les échantillons etudies sont
1s3us de carottes dont le diametre exterisur est de oU mm. Ce sont

des calcites clairss et compactes.

3-1 Calcul da doses aguivalentes

Les spectres ESR d'echantillons nacturels de calcites
paleclithiques montrent trois raias d'abscrption: bl (g = 2.0057),
h2 (g = 2.0021) et h3 (g = 2.0008), auxguelles un signal plus large
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38 superpose. (e signal est appelé Large Raie, LR (g = 2.0040}. Cas
aifférents typas de pieges ont une duree de vie et un comportament
diffeérents. Aimsi, la duree de vie des slectrons pieges dans h3,
déterminee par des expeériences de recuit thermique, est 4'environ
Z.10° ang, a 13°C (Yokovama et al, 1983a). Par contre., la duree de

vie de hl est Jlonque (environ 108 ans). Apers et ai (1YH1l), ont
propose l'utilisation de LK qui a egalement une duree de vie pius
lonque que h3. Quant au comportement das Dléges., nous avons wvu
pnrecedemmant |paragraphe 1-2-2-2), de quelle facon il variait en
fonction de 1 irradiaticn gamm et da la température da rscuit.
Rappelong que la hauteur de hi peut é&tre déterminae apres un
chautfage de 1 échantallon de 16 heures a 180°C.

Laa doses éaquavaientes ont été obtenues rar la methode de
l'addition (£figure II-5). Las droites, extrapolées, sont calculses
par la méthode des moindres carres. Les erraurs sont comprises
entre S et 10 %.

Le tableau II-1 préasents lee résultats das doses
#ouivalentes obtenues avac hl, h3 et LR pour les trois éechantillons
etudiés.

Pour des échantillons dont 1'ige est inférieur a la durée de
vie de h3, les valeurs de doses éguivalentes obtenuss par hl, h3 et
LR devraient étre semsiblement voisines. Pour des échantillons plus
anciens, les valeurs de doses équivalsntes obtenues par hi et LR
devraient étre comparables. Ce fait est hien vérifie dans le cas de
hl et LR. Par contre, les dosas equivalsntes vbtenues pour h3 sont
deux foie plus faibles, ce qui signifierait que ces achantillons
sont plus vieux que la vie movenne da h3. Las doses éguivalsntes
ont donc été calculéss a partar de hl st LH.

Pour las trois échantillons, un signal di au brovage et gui
n'apparait que sous 1'effet de 1'irradiation gamma, Se superpasa a
h3 et rend sa mesure plus délicats.

Les expérisncas de rescuit faites sur Arago 17A confirment las
disparitions de h2 et h3 et 1’augmentation de hi, a 180°C.
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Raies h3 L.R. hi
Recuit sans 120°C sans 120°C 180°C
ARAGO

12C 5 240 6 - - 10.6+1.0 -

ié 5 1£1.5 - 12.120.6 -~ -

174 6. 1+0 .4 $.2¢0.7 12.1£0.7 12.420.6 11 941.2

TABLEAU II-1. Doses équivalentes, en Krad. obtenues en utilisant

hl, h3., LR pour les trois échantillons é&tudiés de 1’ ensemble IV.




3-% Doses annuelles at Agas

Four le czalecul de la dose amnualle (Da) dea échantillons, la
dose interns est principalemant due a U-238 et ses descendants
(Th-232 et a ses descendantsz) ainsi gu'au K-40 (trés peu
1mportant). Au moment de la formation des calcites, il 'y a que
U-238, U-234 et U-235. au fur et a mesure que le temps passs, les
activites de Th-230 (et Pa-231) er leurs descendants reapectifs
augmentent .

Les activitées de ces nuclides sont d&terminges an

laboratoire au moyen d'un detectsur de germanium haute purets
(GeHP) .

- Cuand on dispose d'une guantité importante {300g), on
determine l'activité dea U-238 directement par SpECLIOmEtrle gamma.

- Quand on ne dispose que d'une faible quantite
d'echantillon {30g), on ne peut que mesurer 1'activite du Rn-222.

L'actavité de U-238 est calculés a partir de celle du Rn-222, par
1'équation:

U-238 = Rn-222/(1 - e~At)

A est la constants de desintegration et t, 1'Ags suppose de
1 échantillon.

Pour rendre comote du désequilibre des familles de 1'uranium dans
ie temps., nous calculons ls Th-230 moven dans ls rassé (Qque naus |

considerons en équilibre avec Ra-226 et Rn-222) a partir de
1'activite de U-238, par 1'équation:

Th-230 moven = 1 - L/At*(1 — e~Aty)sy_23g

Les doses externes ont &té évaludes in~-gitu an plusisurs endroits
de la grotte par la spectrometrie gqamma (fiqure II-6),

Le tableau II-2 indique le détail des dose® annuelles calculdes
vour chacue eéchantillen.

Les Ages obtenus sont donnés danz le tableau II-3.
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12c 16 17A
activité{dpm/qg;}
* & X

U-~-228 (0.147) 0.374 0.374

Rn-222 0 119 0.280"" 0.280
dose(mrad/an)

ol 16 .22 41.33 41.33
int. B 4 .49 2.90 8.90

Y 2. 171 & 09 6.09

¥ 18.35 14 10 14 .10
axt .

coOEmMigue 5.50 5.390 5.50

TOTALE 47 .27 75.92 75.92

TABLEAU II-2: activités et doses annuellas des échantillons de
1" Arago.

* calculés & partir de 1'activité de Rn-222

* %

utilisée la valeur de 174
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Dosas équivalentas Dosas annuslles Ages
{Krad) {mrad/an) {lozans}
ARAGO
12C 1006 + 1.0 47.3 & 4.7 224 = 31
16 12.1 £ 0.6 75.89 = 7.6 159 = 17
174 11.3 £ 1.2 79.9 + 7.6 157 &+ 22

TARLEAU II-3. récapitulatif des —résultats obtenus sur les

échantillons stalagmitiques de 1' Arago (ensemble IV).
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4— Datation de sediments eoliens.

Indépendamment du travail effectue sur les calcites. une
étude a été faite sur des quartz issus d'un sédiment eolien. Il
s'agit du seédiment I-18 (n°43), préeleveé entre les sols E et F, dans
1'ensemble II1 (figure II-7).

C'est dans le sol G de cet ensemble que le crins de 1’ homme
de Tautavel a2 été decouvert. L'ensemble III n'a pas de plancher
stalagmitique. Les datations absplues ont par conadquant &té
effectuees sur des ossements dont les résultats sont assez
dispersés (Bischoff et Rosenbauer, 1981; Ikeva et Miki, 1981; lalou
et Hoang, 1981, Yokovama et Nquyen, 1981; Yokovama et al, 198ib ).
Il est donc inteéressant d4d'étudier un autre type des materiel et en
1l occurrence des grains de quartz extraits de sédaiments, cas

darniers etant pratiguement toujours prészents dans 1les =zites
prehistorigues.

la datation des grains de quartz est largemsent developpee
dans ls domaine de la TL {Wintle et Huntley, 1982). Pour la méthode
ESR, 2 1'exception d'une étude préliminaire realisée sur des gquartz
provenant egalsment de 1'Arago (Quaegebeur et Yokovama, 1981),
aucune tentative ds datation par ESR sur ce type de matériel n'a
éte realisées a notrs concaimssancs.

Les conditions de préparation desa d&chantillons de quartz
sant explicitées dans le paragraphe precedent {paragraphe I-3).

Le principe de cstte méthode consiste dans ls fait gue les
centres-pisges des quartz sont drainés par las rayons ultra-violet
du soleil 1lors du déplacement des grains ds quartz dans
1l'atmosphare. Les électrons sont de nouveau pieges a partir du
moment ou les sédiments se déposent dans la grotte.

4-1 Le choix d'un centra stabla.

En premier lieu, nous avons &étudié le centre E' qui est le
plus connu dans le guartz. De plus, il s'observe & temperature
ambiante. Mais trés rapidement, le centre E' s'est avers peu stable
gt inutilisable dans le cas de nos echantillons.Nous avons des lors
orienté nos travaux sur ls centre d aluminium gqui s'cbserva ds




—
T
wION w oLy 4 g g

{

2R (S2VN 61 (g S U

W

d

00

— 008 -

— D0t~

—00a -~

— 004 -




~B5—

facon optimals & une temperature ds 77K et dont la structure est
détaillee dans le paragraphe I-5 {figure I-15). (e centre,
facilement identifiable, s'sst avérs tres stable comme en
témoignent les experiences de stabilite thermigque realisees sur les
quartz du Massif Cenrral (figuras I-21 et I-22).

Le centre du titane a également pu étre observé dans le sediment
n®43.

Nous avons evoqud, dans le chapitra précedent, lss problemes
poses par 1 irradiation UV de cet echantillon (figure I-11). Le
resultat de cette experience (1'intensits du signal residuel
represantait 80% de 1'intensite du signal initial aprés 160 minutes
d' irradiation), confirme que les mecanismes de draipnage des
centres-pleges sont ancora mal connus. Une expo=ition 2u soleil., de
l'ordre de 20 2 30 qours, de 1'achantillon place dans 1 sau gui
tavorise 1'absorption des rayons UV, serait un pracede plus
efficace de drainage. Nous avons donc envisaga le calcul de 1la
paléodose d'une autre fagan.

4-2 Paléodose, dose annuelle st Aga.

Afin d'évaluser 1l intsnsite du signal résiduel, des grains ds
gquartz ont sté extraits d'alluvions actuelles provenant de la
plaine ds Tautavel. Cet échantillon, prelevé dans le Verdoubie.
peut étre considaré comme &tant 'd'age zero®. L'intensite du s1gnal
du centre Al de cet achantillon correspond & 60 = 5% de 1 ' intensite

de 1'échantillon naturel n°43 a8t a 22% de l'intensité de
saturation.

La courbe de rcroissance du centre Al en fonction de
l'irradiation gamma indique une nette saturation a partir de 1 000
Krad (fiqure II-8). la dose equivalente DE sst déterminée par
1'equation (4) et dont 1le detail de calcul est explique au
paragraphe I-2-2.

Les valeurs de 206 = 14.G et 203 = 10.5 Krad sont obtenues
pour DE, apres une samaine et dix mois de stockage respectivement,
ce gqui indigue qu'il n'y a pratigquement pas de fading anomal apres
irradiation gamma. La dose residuelia DoE sst estimee par le méme
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type d’équation (4) a partir de 1'intensite du signal "d'agqe zeéro".
On obtient 102 Krad (z 10%).

La palsodose PD est obtenue par la soustraction de la dose
residuells DoE 2 la dose aguivalente DE.

PD = DE - DoE
On obtient une paléodose de 101 = 14.9 Krad.

les activités de U, Ra, Rn, Th et K du =ediment n°43 sont
determineas par spectrométrie gamma. Les doses gamma et cosmiques

oot ate mesurees par spectrométrie gamma in situ (Yokovama et al,
1981h) .

Uns dose annuslle de 234 = 21 mrad/an est obtenue pour 1le
sediment n°43 (tableau II-4).

A part:r de ces donnees, un Age de 430 000 = 85 000 ans ast
obtanu pour cat échantillon.

4-3 Conclusiaon.

L'age obtenu par la mathode ESR sur le sediment 1n°4d3 est
en bon accord avec les studes des faune de ce site. De plus, ls
plancher stalagmitigque superieur gui, stratigraphiguement, ast
au-dessus de 1'ensemble III a ets date par plusiesurs méthodes.
Malgre des reésultats disperseés, un dge suparieur a 350 000 ansz ast
donné par la méthods U-Th (Shen, 1985) at un 2ge de 490.000 =
50.000 ans est obtenu par la methode ESR (Yokoyama et al, 1581a)
pour ce plancher stalagmitique. Ce resultat est par consaguent

compatible avec 1'age gue nous obtsnons sur le sediment I-18 dans
cettes stude.
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ARAGO n®°43, ensemble III

entre les sggls E et F

Activités des nuclides

U-238 (dmm/g) 1.30 £ Q.06
Ra-22¢ (drmm/gq) 1.02 £ 0.08
Rn-222 {dom/qg; 1.04 £ 0.02
Th-232 (dpm/qg) 1.37 ¢+ 0.02
K-40 ( % ) 1.05 £ 0.01

DOSE (mrad/an}

o 38 + 30
B 122 + 6
Y 0 =+ 4
cosmigque 4 ¢ 1
TOTALE 234 z 31

TABLEAU III-4. dose annuelle des gquartz extraits du sédiment I-1B

de 1'ensemble III (Arago).
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S~ Résultats et discussions.

la Caune de 1'Arago a fait 1'cbijet d'une grande quantite ds
datations dont les résultats sont assez disperses.
Le bur de cs travail ast de comparer les datations faites par ESR a
celles obtenues par d'autres méthodes et ainsi de compraendre la
succession stratigraphique des couches de 1’ ansemble IV.
Les données répertoriées dans le tableau II-5 repréasentent les ages
calculés par ESR et les résultats obtenus par la méthode du
desequilibre des familles ds 1'uranium. Toutes ces datations ont
éte faires sur des echantillons appartenant a 1'ensemblse IV.

La lecture de ces resultats conduit a penser gue les couches
qui 8e trouveat au centra de la coupe (figure II-4), c est a dire a
la limite J-K, sont les plus anciennes. En effet, les achantillons
appartenant a cetts zone ant des Ages compris entre 273 000 ans
(14A) et superieurs a 350.000 ans {carotte n°2, YC?, 1307 Etant
donné que cet ensemble se trouve en superficia, des formations
posterisurses se sont daposéss de part et d autre., suite a
1l'8rosion (' est ainsi gue nous obtenons dez dges beaucoup pluc
Jeunes pour YC5 (119 et 138.00C ans) par exemple La guasa
verticalite des couches au centre de la coupe peut 5 expliguer par
la croissance d une stalaamite appartenant a la base du plancher
stalagmitigque de 1 ensembie IV.

En conclusion a cette &tude, il apparair ogue la
cellaboration, entre geologues et physiciens pour 1 &tude
stratigraphique de 1'ensemble IV, a permis d'&claircir quelgues
points. Cette conjugaison d'efforts permet d' accorder une mellleure
credibilité aux méthodes physigques qui fournissent des points de
repere importants aux stratigraphes.

4 vpartir de l'ensemble III, la stratigraphie n est pas

Temise en cause. Cecl est attesté par la datation des grains de
guartz extraits du sédiment I-18.
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U-Th (KU) U-Th (SHEN) ESR (ce travail)
¥CS - 119 + 11 ~
138 = 12 -
16 - - 159 + 13
174 142 1+ 15 - ' 157 = 22
141 + 12
carotte 3 - > 330 -
14a 273 £50 - -
14B 289 & 50 - -
YC7 - > 350 520 + 50"
13D 368 + 133 - -
13F > 350 - -
12B 140 + 13 - -
12C - - 224 » 31

TABLEAU II-S. tablaau comparatif des datations obtenues sur

l'sngemble IV de la Cauns ds 1'Arago.

* Yokovama et al (1982)
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CHAPITRE III: LE SITE D' ATAPUERCA

l- Introduction.

L2 Sierra de Atapuerca est situes pras du village de Ibeas
de Juarros, a guinze kilometres de Burgos (Espagne). Une importante
karstification de 1la structurs mésozoique recouverts par das
Lerrains néogénes, a creausé ce plateau au cours du Miocene, formant
ainsi une série de galeries qui communiquent par des cheminsaes et
des siphons Desg affondrements importants ont provogué 1 apparition
de grandes salles, aingi que des dnolines dang leaquellas
€ accumulent des restes animaux et dec sediments clastigues
(Aquirre et al, 1876). C'est dans 1'une des plus 1mportantes
cavites qui s'ouvrent sur le flanc de la Sisrra (la Cueva Mayor),
gue Trinidad Torres decouvre, en 1976, une dizaine de fragments
bumainzs. En 1984, une campagne de fouilles diriqee par E. Aguirre
permet d exhumer uns quarantaine de fragments d'os craniens et de
dents 1solges supplémentaires. Au total, plus de guatrs-vingtrs
fragments, dont quatre mandibules, constituent 1'un des plus
importants vestiges humains an Europe. Les mandibules qui
présentent de nombreux caractéras commng avec celles de la Caune

de l'Arago, de Mausr et de Montmaurin, appartiennent a la famille
des Anténéandertaliens.

A la fin du XIX® siecle, un chemin de fer, dont le trace
passe par le bord sud-ouest de la Siarra de Atapusrca, a ete
construit pour faciliter 1l'exploitation miniare da la réqgion
(fiqure III-1). L'ouverturs d'une tranchee (Trinchera) a ainsi mis

¢ 1jour de nombreux gisemants paléontologiques, remplissages
d anciemnes grottes (figure III-2).

2- Stratagraphie de 1la Trinchera et loecalisation des
échantillonsg.

Les reseaux karstiquas de la Cueva Mayor et ceux de 1a
Trinchera sont sans relation directe. Cependant, les coupes de la
Trinchera sont etudiges car alles donnent dss informations sur 1a
stratigraphie et la chronologie, par lea donnees raunistigques et la
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formation des karsts. La comparaison antre les datations de calecite

par ESR et les études de faunes peut également permettre
d'éclaircir certains peints.

La  Trinchera est divisée en trois ensemblez appeles
Atapuerca I, II et III (IIIa et IIIb) {Gil, sous preasa)

Quatre coupes Principales permsttent d'obgerver les couches
appartenant a ces trois unités {figure ITI-3}.

12 Gran Dolina (TD), haute de dix-huirc métres, ast la seule
coupe dans lagquelle gn observe la pressncs des trois ensembles
Elle est formee ezsentiellement de breches enveloppées par une
mAtrice argilsuse et entrecoupées ds niveaux sableux les couchas
inférieures (3 a 6} contiennent upe microfaune abondante et
notamment LPitymyvs gregaioides, Mimomys  savigy ger  FPlromys
ep1scopalis. On peut Situer ces rongsurs dans les premiéres phases
du Pléistocens moven (Gil at Sese, 1986}). Cn trouve auss; dans ces
memes couches. une macrofaune assez importante ( Ursus stehiing,
Crocura 1Rtermeals, Jicerorbipuc semicoschus.. ).

La faune ast ppn relation avec celle du gisement de Isarnia 1la
Pineta (Italie) qui ast datee a 730.000 anms.

A la base de 1' ansemble II, un galetr taille a eté trouve.

Cetts coupe ne contient pas de plancher Btalagmitaque

Dans les coupes de la Galeraa (TG) et de Tres Simag (TS,
les ensembles I, ITIa et IIIb sant egalement bien representec
L' enssmble II egt une sgeérie fluviatils sableuse, comprepant ges
niveaux de gres, sables, argiles et limons. Dans la couche 11 de ia
Galeria, on trouve une faune plus mpdarne telle que Prrpmys
Subterraneus. Pliomys ilepki et Mivcrotus agrestis

L'ensemble IIla est constitué d'une matrice argileuse comprenant
des breches et des blocs calcaires.

L'ensemble IIIb est formé d'un gravier tres compact, carbonats quai,
en TG, s'intercale avec du matériel argilsux. Des sols d occupation
humaine ont ete retrouyves dans cet ensemble.

Dans chacune des deux coupes, ces ensembles sont surmontes par dee
planchers stalagmitioues dans lesguels nous avons préleve nos

echantillons I s agit de TGY2 pour la Galeria et de TSY1Z pour
Tres Simas.

Enfin, la coupe de la Cusva de los Zarpazos ou Covacha (TZ)
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est beaucoup plug mince d'un point de vue lithologigue. Nous avons

préleve un échantillon dans ls plancher stalagmitique qui semhle
Gtre contemporain des deux autras

3- Datation de calcites par la méthods ESR.

3-1- Doses équivalentss .

Les doses equivalentes sont détermindes pour LR st &),
(1'échantillon TGY? a4 EBté racuit a 180°C pendant 16 heures pour la
détermination de hi).

Le tableau ITI-} montre gue lesz valeurs obtenuez a partir ga IR et
hl zont &n bon accord.

A 180°C, 1le pitgs LR est déforme mais pas détruit Cette
destabilisation sg traduit par une auqmentation importante de la
dose équivalents. Ce phénoméne a etg Constaté pour toug les
échantillons qul ont &té¢ recuits a 180°C.

Les trois échantillons etudigs sont assez purs et bian
cristallises, et na contisnnent pas oy tras peu de manganase .

3-2- Doses annuellas et ages.

Les doses anmuelles sont estimées en laboratoire. la dose
interne est calcules a partir des activités, an U-238 des
échantillong stalagmitigues. Ia dose externs gst évalude a partir
de 1l'activite des sédiments environoant les planchers
stalagmitigues .

En ce qua concerne la doze Qamma externe, la teneur en eau,
d'environ 10%, et un facteur de geométrie egal 2 0.90 ont g&te pris
én compte.

1z dose cosmigue, pour ces trois échantillons, a &te estimés a 12
mrad/an. Le tableay III-2 récapitule toutes ces donndes.

Les 3ges obtapus pour  TGY2, TSY12 et TZY3 sont
respectivement de 211 000 + 32.000, 255.000 4 33.000 et 222.000 =
31.000 ans. Ces adges sont identiques, gi l'on tient compte das
BLreurs (un sigma). Par consequent, selon notre datation, ges
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non recuit racuit 120°C recuit 180°C
LR LR hl
TGY2 12.8 + 1.2 12.5 2 0.5 10.9 + 1.2
TSY12 13.6 £+ 1.2 - -
TZY3 1006 2 1.0 - -

TABLEAU II1-1 doses fquivalentes, ep Krad, des échantillons de 1a

Irinchera (Sierra de Atapuerca).
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calcite TGY2 TSY12 TZY3
Activite

U-238 (drm/q) 0.05 + 0.005 ¢ ¢5 £ 0.005 0.05 + 0.005
D.interue(mradfan) 3.35 5.35 3.35
sédiment TGYS T3Y1S TZ2Y10
Activitg

U-238 (dpm/q) 1.01 + 0.06 0.97 £+ 0.0¢ 1.11 £ 0.05
Th-232 (dpm/q) 0.91 + 0.05 0.96 + 0,05 0.77 = 0.04
K-40 ( g 0.60 = 0.02 0.57 2 0.02 0.40 £+ 0 Q1
D.axtarna{mrad/an) 46 .41 47.70 42.37
D.totale(nxndfau) 31.76 53.05 47_72

TABLEAU II1-2: activites st dosas annusalles dez eéchantillons dg 1a

Trinchera (Atapuerca).
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planchers stalagmitiques s=ityes dans trois remplissages voising
mais independants gonpt contemporains .

J-3-Autres datations.

Une mandibule (AT-75) prélevee dans le sol intact de 1a
Cueva Mavor a éta datée par spectramétrie gammm nan destructive gui

+233
utilisy la méthode U-Th. (Yokovama et al, 1986b). Un adge da 320
-173

103 aAn8 a @té trouvé par le rapport Th-230/U-234, et un age
supérisur a4 175.000 ans a gt4 obtenu par le rapport Pa-231/U-235

4-Conclusion,

Les sites de la Cueva Mayor et de 1a Trinchera ne peuvent
pas étre mis en relation directe.

Lezs caracteres morphologiques des mandibules st Jaes
datations affectuéass sur calles-ci confirment leyr appartenance a
la famille des Anténdandertal jsns

Les études faunistiques et las datations faites sur las
planchers stalagmitiques tendant & dooner up age compris entre 200
et 300.000 ans pour les couches de la Trinchera.

Les 2ges donnes Par la technique ESR et la position
stratigraphique das échantillons laisment Penser que lez planchers

stalagmitiques ont i se former au cpurs d'une phass de
réchauffement du Rims.
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DE { Krad ) Da (mrad/an) dge (103 apg)
TGY 2 109 4 1.5 51.76 4 5.9 211 & 32
TSY12 1364 1.0 53.05 4 5 3 256 &+ 33
TZY3 0.6 &+ 1 p 47.72 + 4. g 222 & 33

TABLEAY I1I1-3: doses équivalentagg {(DE}, doses annuellas (Da) ez

ageg des gchantillong atalaqmitiques de la Trinchers {Atapuerca).
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CHAPITRE v L4 GROTTE DU PRINCE

1- Introductlnn.

La grotee du Prince fait partjg des grotres de Grimalgj
Situegs en Ligqurie italienna, presz de la frontiare
franco-ltalienne. Catte vaste cavite, Orientes sud-gse nord-ouest

Premier d®  Monaco En 1968 lors gg bouvelles recherchas
entrenriggg Par L. Barral at 3. Simone, un  vestige humazp
anténeande:talian €&t decouvert dans ]gg Diveauy rissiens . I
s'agit  4'yp fragmant d'os iliague droit dg femme adulre.

L'industrla dacouverte dans cgg mémes Diveauy €5t classges COmme
#tanc acheuiesnne.

Une tranchee d yp métre de large sur douze métrgs de haut ,
permis d’ observer en détail das formations marines
antétvrrhealennes et des brachgs continentales ADt8Wirmiennas sur

lasquelles vient S appuyer un ramwlissaqa continentail Wurmiern
Contenant yne industrig moustérienng (Simone, 1570}

couches antewurmisnnes et a  fourpa la matiarg 2  plusieurs
datatipps Dars le cadrg de cetrte 8tude, dgyy types d'échantlllons
f0nt dates par 1a methode ESR- trois PIoviennent de diversg endroatg
de 1la couverturg stalaqmitique €t un ggt eéxtrait d'une couche
marine (M3) dent 1'etude fera 1 obijet d'un chapitre ulterieur

Calcaires. sont 1nteratratifieas PAL un plancher Stalaomitigue. En
Bffet, 1, Stratigraphie indiqug que cge ravetement Stalaqmltique
g'est deposs Juste avant lag breches Brz, Done, dater ]a calcite,
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L2 doge Cosmigue, tras faible, est dg 0.5 mrad/ap pour les trois
8chantillans

Les igag obtenus pgur SP—82-6{2} et SP-82-8(4) sonr comprisa
8ntre 130.000 gt 179.000 ans_
Los 1liague a gtg date par Spectrometrie gamma non destructive
(Yokoyama et Ngquven, 1982 ; Yckoyama gt al, 1986b). L' age obtenu par

+ 150.000
cette technigue {méthode U-Th) ezt de 220.000 ans .
-~ 50.000

D'autre Part, le Pa-231 est el équilibre avec U-235. L' age de

Cet échantillon get PRI conséquent Bupérieur a 1, limite dg jg
méthode U-Pa, donc 3 150.080 ang

Les échantillpns SP-92-6 at SP-82-8 ont éqalement &tg mesurés
Par la méthode U-Th qui utilise la spEctrométrie alpha (Shep

1985) Las ages obtenus Sont compris entrg 143 000 et 216 000 ans
(tableau IvV.3)

Tous ces Ages sont epn bon accord, si l'op tient compte des
eIreurs Statistigues, Par conséquent, op Peut estimer gue la pase
de ce plancher Stalagmitique gz un age d’ environ 200.000 ans

L'échantillen SP—82—?(4) est beaucoup plus <jeune puisque le
plancher Stalagmitique dont il gt 188U est ype formation
Postérieurs qu, Tecouvre lex braches & ossemanta Br2. L'age abteny
par ESR, de 89 000 28.0090 AnS, est coherent avec les donnems

stratigraphiques et 1'A4ge obtenu par la méthoge U-Thk, 75.g00 +
4 000 aps {Shern, 1985) .
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non recuit recuit 120°C recuit 1gpeo(

k3 LR h3 LR hi
SP-82—6(2) 4.130 2 9 210 8 - - -
SP—82~?(4] 2 60 8 3.720 .7 - - -
SP—92)8(4} 3.2:0.7 11.840.5 5.441.2 10.341 3 5.0+1.0
TABLEAU IV-1  Dosss équivalentes ey Krad, des 8chantillons de

calecite de 1a grotte du Pringe.

SP-82-6(2) SP-82-7(4) SP-82-8(4;
U (pmmj 0.444 0.277 0.278
doses (mrad/an )
x 13.5¢ B.72 10.42
g 4.21 3. 84 4.06
Y + cosmique 13.70 16.70 13.40
dose tatale 31.47 &+ 3.1 29.26 1+ 2.9 17.B8 + 2.3

TABLEAY Iv-2-

Prince

dosgg annuelles deg échantillons ds

la grotte du
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ESR U-Th(e)*"  u_rhey) *** U-Pa(y) ™"

plancher stalag

mitique sup.

SP-B2—?(4) 89 + 28 79 + 4 - -

nlancher stalag

mitigue inf.

SP—82-6(2] 130 1+ 16 143 + 15 - -

SP-B2-—8(4] 179 =+ 29 19¢ £ 21 - -
+120

o8 iliague - - 220 > 17%
-50

TABLEAU 1V-3- comparaigson des Ages cbtenus (103 ans) par ESR avec

d'autres methodas .

x
ce travail

** spectrométrie alpha (Shen, 1985)
AR x

Spectrométrie gamma (Yokoyama st al, 1986b)
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3~ Conclusion,

L'os iliagque a eate découvert dans la partie inférieure des
breches Br2. Leg Ages obtenus par la méthode ESR sont en bon accord
avec les resultats gbtenus par d'autrss méthodes talles que 1la
Spectrométrie gamma st 1a methode U-Th. D'autrs part, les donneées
typologigques qui font de 1'industris recueillie dans la couche Br2,
une industrig acheulésnne plus las caracteras morphologigues de
1'as iliaque Permettant de penser que 1'op €St en presgsnce d'un
anténéandertalien, corroborant les reésultats de catre étuds .
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CHAPITRE V. LA GROTTE DE FATE

l- Introduction.

“La Caverna delle Fate" {(grotte des fées) est situee a SKnp
2u nord-est da Finale (Liqure, Italie). Flle 8'ouvre largesment vers
le sud-ouest AVec une premiere salle aszsz vaste, qui se prolonge,

vers le asud, par un couloir qui méns a ung gérie de galeries et de
salles sur envirpn 150m,

Les fouilles dirigées par G.B. Amerano dans caette grotte, a
la fin du siscle dernzser (1887-1888), ont fourni uyne grande
quantite de restes 0Osseux et d'industries lithigues qui se
rattachent au debur du Wurm. Des restes humains fossiles de 1a
grotte de Fate, ont ate identifiés recemment au cours de 1la
Tévision des restes osseux pléistocenes de 1a collection recueillis
Par Amerano. Ils étaient enfermés dans une Calzse, mélés a des
OBsements de¢ mammifares extraits des couches a (rsus spgiasus at
Presentaient lss mémas conditionzs de fossilimation 1Ils sont
representes par un fragment de frontal (Le Fate I) et uyne
hemimandibule (Le Fate II) d'enfant, st Par un fragwent de
mandibule d' individy adulte (Le Fate ITI), (Giacobini et al, 1983}.

2~Prélevement deg échantillons .

Dans le couleir gui prolonge la premisre salle (figure V-1;,
les fouilles d' Ameranoc ont PErmis d'idantifier des couches
archéologigues qui 8e succédsnt depuis le Moustsérien jusgu’ au
Néolithique moyen. Les couchas dy début du Wirp renferment uyne
industrie moustérienne typique riche 8n  racloirs, de débitage
lavallois et de facies non levalloisien {Lumley de H., 1869} .

Les restes humains Droviennant vraisemblablement de cetts
galerie appelsée aussi corrider n°3.

Les echantillons etudiés ont egalement été prelevés dans cette
partie de la grotte. Comme 1'indique 1a figure V-Z, ils

appartiennent a deux planchers stalagmitigques interstratifies dans
lez couches WUrMiennes .
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3-Datation des calcitas par ESR.
3-1- Doses equivalentes (DE) .

Les doses aguivalentes gsont déterminees pour la mesure de h3
et LR, par la methode de 1'additign.

Pour F-85-2, hl est pratiquement inexistant ce qul suggere
que 1'échantillon est jeune. la ligne de base inclinee pius la
perturbation causgée par lg mangangse rendent difficile la mesure de
LR. Le piage h3 a donc éteé utilise vour la mesure de la dose
equivaliente de F-85-2

Les dosss equivalentss des eéchantillons F-85-% st F-85-10
gont déterminees pour ia mesure de LR. La ligne de bage est plus
borizontale que dans le cas de F-85-2 Pour F-85-10, le signal de
h2 perturbe quelque peu la mesurs de LR 8D ce 2ens qu'il diminue
la bauvteur de LR.

Un signal cause par le broyage des échantillons 8T guil croit avec
V'irradiataon gamma, se superpose aux h3 de F-§5-9 er ¥-85-10 Ce¢
signal parasite ne s'observe pas pour F-85-2

Lles doses sguivalentes obtenues pour F-85-2, F-8%-3 &t

F-85-10 sont respectivement de 3. 1 x 1.3 . 6.0 « 0.3 et 60 = 0.8
Krad.

3-2- Doses annuelles et dges obtenus.

Les echantilloms stalagmitigues é&tudiés dans ce chapitre,
oDt une teneur treés faible en uranium (0.04 ppm d'U-238).

Ces echantillons sont 2 la limite de mesurs PAr spectromestrie
oamma .

la dose externe est déterminée par mesure de sBpectrométrie
gamn2 des seédimenrts anvirgnnant les echantillons etudias (tableau
V-13. Pour cs calcul, la teneur sn Bau, de 15%, et un factaur de
Qfométrie égal a 0.71. ont @t8 pris en compte.
1a dosse CoBmique est evaluee a omrad/an.
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Calcite (Fate)

Teneur
U-238 {ppm) 0.04
Dose alpha (mrad/an) 13.50
Seédiment F-85-14
Activite
U-238 (dom/qg) 2.55 2 0.07
Ra-226 (dmm/q) 1,15+ 0.11
Rn-222 (dpm/g) 1.32 £ 0.02
Th-232 (dpm/g) 1.90 = 0.05
K-40 (%) 1.53 £ 0.02

Dose (mrad/an)

gamma 58.7
cosmigue 3.0
TOTALE 17.2

TABLFAU V-1 teneur en U-238 des calcites, activite st dose des

sédiments environnants.
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Les ages obtenus sont de 40.000 = 12.000, 78.000 + 9.000 et

78.000 = 13.000 ans pour F-85-2, F-85-9 st F-85-10 respectivement
(tableau V-2).

4— Conclusaions.

Les restes humains ont 6&té datas par spectométrie gamma
utilisant un datecteur de germanium A haute pureteé (GeHP). Les
ages, calculés npar 1lms meéthodes des rapports Pa-231/U-235 et

+21.000 +36 000
Th-230/U-234 ont donné 75.000 et 82.000 ans

-14 000 ~-25.000
respectivement (Giacobini st al, 1984).
Ces dates sntérinant les caract #res morphologigues de ces
ossements st les classsnt parmi les Néandertaliens

Les résultats obtenus par la méthode ESR sur les
échantillons de calcits confirment ce= données. Le plancher
stalagmitigue , notg STD (fiqure V-2), =e serait forme aprés le
pramier stade de glaciation du Wirm. Le plancher stalagmitague
contsnant l'achantillon F-85-2 28 sarait quant & lui formé a la fin
du Paléolithigue moyen ou au début du Paléolithiqus supérieur
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DE (Krad) Da (mrad/an) Age (107 ans)
F-85-2 314 1.3 7.2 2 7.7 40 + 12
F-85-9 60 &0 3 7.2 & 7.7 78+ 9
F~85-10 6.0 + 0.8 772 % 77 78 & 13

TABLEAYU V-2 doses equivalentes (DE)}, doses annuelles (Da} er ages

des echantillons Btalagmitiques de la grotte de Fate.
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B/ CORRELATION ENTRE PLAGES MARINES ET STRATIGRAPHIE

Contrairement & 1la partie précédente, nous nous limiterons,
d’un point de vue géographigue, a 1'sétude ds Bites appartsnant a la
région comprise entra Nice et 1a frontiere franco-italienne. Fp
effet, dans ces cadre gecgraphique, ia grande amplitude relative das
mouvements de la mer au cours du Plio-Pléistocens, permet d'avoir
des dépdts marins littpraunx gui constituent autant de
niveauxX-reperes dans les saries sédimantaires: 1'age des seadiments
continentaux (de plain air ou de grottes) et des gldements
préhistorigues qui peuvent leur étra associés peut donc étre defin:
aver vlus de précision {Bonifay, 1$75)

Les variations qlaclo—austatiquas st la neotectonigus ont Bu, dans
cette reégion, une influsnce majeure guant a ia ILépartition en
altitude de ces rivages marins.

Lee sites étudiés {figqure B) sont les suivants .
- la grotte du Vallononet {stalagmite de fermeture} .
- le site de Terra Amata (cordon littoral).

- la grotte du Lazarst (plage de Villa Marcella)

- la grotte du Princea (couche marine).
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CHAPITRE VI: LA GROTTE DU VALLONNET
l- Presentatrion st stratigraphie du site.

La grotte du Vallonner, =situes a Roquebruns Cap-Martin
{Alpes maritimes), est la plue ancienne habitation an grotts connus
en Europe (Lumley de et al, 1963). 1lea remplissage de cetta petite
gratte est peu épais (1.50 metra environ).

Un remplissage continental, antdrisur a la transgression
calabrienne [voir ci-dessous), est forme de gros bloce déchiqueteés
par la mer. Le plancher gtalagmitique de base (E) ast egalement
quelgue peu demantelé par la mer

Au-dessus, les traces d'un niveau mArin se voient a la base
du second remplissage continental, & 1l'altitude de 108 metres Ce
Diveau qQu: correspond & un  mAximum transqressif, est date
paleontologiquemant du Calabrien (laworsky, 1973). La faune marins
et 1 abondance des foraminifares temoignent d'un miligu tres
littoraZ

Apres le raetrait de 1la mer, au Calabrien superisur, un
remnlissage continental colmate presgu’ entiérement la grotte. 11
est forme essentisllement de sables argileux & cailloux anguleux st
galets (C, BZ, Bl). Un violient ravinement a, par la suite, arrache
du couleir ce remplissage qui a éte creuss en surface. Das argiles
rouges sableuses colluvises (A} ont comblé 1a profonde rigole qu:
8'était rormee A la suite du ravinement.

Enfin, un évais plancher stalagmitique (&) surmonte st a PAr
consaquent protégé ce qui restaitr du remplizsage des erosions
postérieures.

La fagure VI-1 schématisa 1la stratigraphie de la grotte du
Vallonnet.

2- Reperes chronoleogigues.

L'age calabrien du naveau ds 108 metres rasulte, d'apras
laworsky (19735, de 1a coexistence de Griphasa virlect: et de
Criprass cucvllats avec Pecren maxipus. (Cette transqression est

contemporaine de 1'interglaciaire Donau-Giinz {Lumley de ar al,
1976y .
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La partie inférieure du second remplissage continental
(couchas C, B2 et Bl) est riche en ogsements de mammifares
fosgiles. Elle comprend de nombreuses eéspeces parm: lesquelles
Canis sp.., Acinonyx pardinensis et ILsptobos sp . Cette association
annonce les faunes du Pléistocens moyen. De plus, la presence de
rongeurs tels qu' 4lJ/ophaiomys piiocaenicus indigue que cette fauns
appartient au Pléistocene moyen trés ancien (Chaline, 1971).

Le remplissage du Vallonnet, qui présente une aimantation
positive, pourrait dater de 1'épizode de Jaramillo (0.9-0.95 Ma);
c8ci étant en accord avec les datations obtennes par lez faunes.

Guelgues outils sur galet ont #&té ramasses dans las couches
inférisures du second remplissage.

3- Datation d'échantillons stalagmitiques par ESR.
Deux échantillons font l'objet de cette étuds.

- S8V-82-3 opréleve dans 1ia partie supérieure du
plancher stalagmitique de base E.

- SV-82-6 qui appartient a la partie inférieurs du
planchar de fermeturs % .
Ces deux echantillons ont déja eté dates par la mathode ESK
(Michelot, 1982 Yokovama et 2l, 1983b).

3-1- Doses squivalentes {DE) .

Lorsque 1 on effectue une succession de recuits a 180°C gur
un échantillon naturel pendant dss périodes de temps donna (1, 2
4, 8 heures.}, les riéges kil et h3 ont un comportement opposé en ce
88n8 gue le premier auqmante st le gscond diminue. Autrement dit,
il v 2 un transfert d'eélectrons da h3 vers hl (fiqure VI-2) Nous

avons consideré que le transfert d'electrons de h2 vers hl était
négligeable.

4

Les doses sguivalentes sont calculées npar 1'gquation
suivante:
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DEréella = DEpq *( 1+ hadécru [ h3)

dans laquelle DEh3 et hl correspondent respectivement a la valeur

de la dose éguivaiente pour h3 et la mesurs de h3 obtenuez dans
l'échantillon naturel non racuit.

h3décru 8 obtient en divisant la hauteur de hl naturel par le

coefficient k ds transfert d'électrons (fiqure VI-3).

Pour h3, en maesurant de pic a pic, Michelot obtient des
doses égquivalentes égales & 28 et 27 Krad respectivement pour
SV-82-3 et 8V-82-6.

Le signal h3 est superposé A calui de h2. &3 on superpose le signal
h} de SV-82-6 naturel et non irradié & ceux des &chantillaons
irradiés, on resmargue qus la partis nggative a8t accrue par le
sigonal h2 Nous avons par conségquent mesuré la partie positive du
signal {depuis la ligne de base jusqu’au sommet du pic h3).

Par cette techniqus, nous obtencns une dose agquivalente de 42 Krad
pour hl. De ce fait, la dose équivalente réelle devient alars égale
4 69 Krad.

Pour 1'échantillon SV-82-3, nous obtenons une dose éguivalente de

43 Krad pour h3 et une dose équivalente raelle de 75 Krac. Le
tableau VI-1 récapitule ces données

3-2- Doses annuelles st ages obtenus.

D' un point de wvue expérimental, la presente etude = attache

4 trouver les doses éguivalentes réelles des échantillons SV-82-3
at SV-B82-¢

En ca qui concerne les doses annuelles, les résultats calculés par
Yokoyama et al {1983b) =ant repris (tableau VI-2).

Les age= obtenus pour SV-82-3 et SV-82-6 zont respectivement
de 1.415 + 198 107 ans et 1.045 4 146 10° ans (tableaw VI-2).

4- Concluzions.

Si 1l'on tient compte de 1'srreur faite sur 1'age calculs par
la méthode ESR sur 5V-82-6, ce resultat est sn bon accord avec le
paléomagratisme ainsi gu'avec les études realisées sur les faunes.
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3V-82-3 SV-82-6

k 0.89 1.03
h3 {unite arbitraire) 77 98
b3 décru (unité arbitraire) 56.7 64 .0
DE h3(Krad) 43 42
DE réells 75 69

TABLEAU VI-1: coefficient de transfert k, hautsurs de h3 et h3

décru, dose equivalente de h3 et dose réelle des echantillons

SV-82-3 et SV-82-6 du Vallonnet.

5V-82-3 SV-82-¢
teneur en U{ppm) 0.30 0.42
Doses (mrad/an}
interne 32 45
8xterne 21 21
totale 53 + 5.3 66 2 6.6
Age (107 ans) 1.415 + 198 1.045 + 146

TABIFAU VI-2: teneur en uranium, dose annuells et age des

échantillons 3V-82-3 et SV-82-6 (Vallonnet).
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Les datations effectuées sur SV-82-3 et 3V-82-6 encadrent et
confirment 1'age calabrien du niveau marin repéré a 1l'altitude de
108 matres.

Le second remplissage continental de la grotte du VYallonnet s 'est
deposé pandant 1a peérioda glaciairs du Giinz.
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CHAPITRE VII: LE SITE DE TERRA AMATA

1- Intraduction.

Le site de Terra Amata est un site acheulésn situé sur les
pentes occidentales du Mont Boron, a Nice.

Des fouilles de sauvetage, organizées par H. ds Lumley avant
la construction d'un immeuble en 1966, ont permis de dégager vingt
6t un niveaux d'habitat Buccessifs. Les chasseurs qui occupaient ce
site de plein air, utilisaient le feu. En sffet, plusieurs foyers
ont ete trouvés dans les habitats de la duna, au centre des hutteg
temporaires qui abritaient les hommes ds Terra Amata.

Une faune abondante, composee de grande mammiferes {caerf
¢léphant, sanglier, bouquetin, rhinoceros de Merck) mais aussi de
carnivores (loup) et de divers rongeurs et olssaux, 2a été
découverte sur les airss o' habitation.

Das etudes comparatives de la faune, des sols d habitat st
de 1l'industrie lithique de ce site avec ceux d' autres glsements
surcpéens comme Vertesszodllos (Hongrie), Cava Molinario, Torre in
Piatra (Italie), Torralba et Ambrona (Espagne) placeraient Terra

Amata entre §00-550.000 ans pour la plage inférieure et 370.000 ans
pour les niveaux d'habitat.

2- Stratigraphie.

Les geédiments guaternaires, d'une dizaine de metres
d' épaisseur, reposent sur un sccle constitus de calcaires et marnes
crétacés. Celui-ci est surmonté par des dépdts du Pliocens
sasentiellement constitués de sablas limomeux.

Les depdts du Pleistocane moyen ancien peuvant Aatrse
subdivisés en guatre ensemblss dont les trois premiers (A,B et Cl)
débutent chacun par une plage marine transgressive recouvarte par
des sédimenrs continentaux. Ces trois plages sont postarisures a la
ligne de rivage de 26 me#tres (Mindel) et anterisuras & celle da 23
metres (Mindel-Riss). Le cyecle C2 qui ne commence pas par uns plage
marine transqressive, est forme par des limons argilo-calcaires.
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Un sol de 2.50 metres d'eépaisseur constitue les dépdts au
Pléistocéns moyen moven (Mindel-Riss) .

Quelques dépdtcs appartenmant au Riss at au Riss-Wirm soot
présents dans la zone Sud et Sud-Est de la coupe.

Enfin, une épaisse couchs de colluvions récentes (environ 2
métres) repogs an discordance sur lag dépots quaternaires (figure
VII-1).

3- Dataticn de guartz par la méthode ESR.

la datation de grains de quartz par l1a meéthods de la
thermoiuminescence a été considérablsment déeveloppea ces derniéres
annees. (ependant, 1 application de cette technique s @st .imitee
aux eéchantillons relativement jeunes.
Pour le «cas de sites du Plaistocéns moyen, le choix de
i'utilisation de la meéthode ESR s'explique par le fait gqu elle
permet d'identifier différents cantres-piéges parmi lesguels on
peut choisir un ou plusieurs centres de vie moysnne assez lonque

3-1- Echantillon et spectres atudiés.

Des grains de quartz sont extraits d'un  sable mari-
(eéchantillon n°3155). Cet échantillon a #até preleve dans 1’ ensemble
Cla qui est formé de dépdts marins littoraux. Ce cycle correspond a
une ctransgression marine gqui a  taille une grande surface
d'abrasion, située sntre 24.25 métres et 26.55 metres d'altituds
L' 8schantillon n°3155 appartient a la coupe XVII (pralevement n%4;
qui 2 elle-méme &teé effectués dans un cordon littoral {figqure
VII-2).

A 1l'endroit du prélevement, le sable est constitué d' snviron
60% de guartz, 25% de feldspaths, 8 a 10% de gres-quartzites, laes
grains alterés et divers atant trés peu importants (Abdessadok,
1985) .

Le diametre des grains de quartz utilises apres separation
(voir paragraphe I-3), est compris entre 40 st 180 wm.

Dans le cas de cet achantillon, le centre aluminium s est
averé le plus stable {comme pour le seédiment solien n°d3 de
1"Arago). La dose éguivalente a par conseguent Ate MESUC&8E A DArCir
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du centre Al. La figqure VII-3 montre un de cas centres masuras
dans un gchantillon naturel el un mesuré# dans un échantillon
irradia (1450 Krad). La hauteur du siqnal est mesuree depuis le
Sommet du pic n°l jusqu'a la bass dy pic n°i6.

Des courbes de croissance ont éte tracess pour chagque ligne
hyperfine qui compose le centre aluminium (Yokoyama st al, 1385 .
Les courbes obrenues 8ont toutes paralleles entrs elles, a
1'exception de celles tracees & partir des pics n°9 et 10 Qul sont
Perturbes par d'autres signaux (probablement das signaux de Fe***).
Cette &tuds temocigne de la pureté dsz sapectres obtenus.

3-2- Dose equavalente, dose annuelle et ages obtenus .

Le principe de datation est identigue pour les sediments
éoliens et les sables marins. En affet, les sables, avant da se
déposer. sont lonquemsnt remues par la mer et en méme temps exposes
au soleil.

l'antensitg du gignal reésiduel est calculss 34 partir de
9rains de quartz sextraits de sables ds plages actuslles pres de
Terra Amata; cet echantillen @St congsidérd comme #tant “d’ age
zaro’. L'intensite duy signal du centre Al de cet #chantillon
correspond & 60 * 5% de 1’ intensite de 1'échantillon naturel n®3i55
8t 4 18% de 1 intensita de saturation.

La figure VII-4 indique gue 12 courbe de crolgssance du
centre Al, en fopnetion deg 1'irradiation gamma, est legsrement
Saturés & partir 1500 Krad. La dose équivalente est détermines par
1'equation (4)

Les valeurs de dopses équivalentes de 171 1 9 gt 179 10
Krad sont gbtenues Iespactivement uns samaine et sept mois apres
1'irradiatiorn gamma des échantillons. Aucun "fading”

significatif (diminution du signal) est A noter apres
irradiatiorn.

anomal
cgtte

La doss résiduells DoE ast également calculee par 1 équation
(4) 2 partir de l'intensita du signal "d'age zérc". Une dose de 104
Krad (i 10%) est obtenue.

Une palécdose Pd de 15 £ 15 Krad est obtenus an ratranchant
DoE a DE.
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Les activites de U, Ra, Rn, Th et K de 1'échantillon n”3155
sont determinéss par spectrométrie gamma {tableau VII-i)} On
obtient une dose annuelle de 197 &+ 14 mrad/an.

Un Age de 380.000 &+ 80.000 ans est obtenu pour l'échantillon
5®3155 (tableau VII-2).

4- Conclusion.

Chronoleogigquement, le cordon littoral, dans lequel
1'eéchantillon n°3155 a &té preleve, appartient & 1 ensembile
Mindélien Cla. Ce dernier corresoond a la phase climatique tempéree
da Shackleton 1! gui daterait de 450.000-380.000 ans.

Comme nous 1 avens indigqueé precedamment, les ¢tudes
comparativaes de la faune de Terra Amata avec celles d autres
gisements eurcpéens donneraient un age de 370.000 ans aux niveaux
d’habitat (qui appartiennent a 1'ensembls Cl).

L'age obtenu sur 1'échantillon n®3155, par la meéthode ESR,
est en bon accord avec toutes ces donneéss.

Wintle et Aitken {1977) ont date, par thermoluminescence.
deux silex briilés issus de 1 ensemble Cla. Ils ont obtenu un age de
230.000 « 40.000 ans. lLa difference d' 2ge entre ces deux techniques
n'est pas encore expliquée dans la mesura ob ces datations sont en
fait des teantatives de datations. En ce gqui concerne la methode

ESR, c'est la premiére fois qu'slle est appliquée a des graics de
quartz.
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Terra Amata n°3155
Ensemble Cia
Activité des nuclides
U-238 (dpm/qg) .77 + 0.09
Ra-226 (dpm/qg) 1.10 =+ 0.20
Rn-222 (dpm/qg) 0.82 + 0.03
Th-232 (dpm/qg) 0.74 +« 0.03
K140 (%) 122+ 0.03
Doee (mrad/an}
alpha 15 & 12
béta 120 + 6
JAauEnA 56 + 4
cosmique 6 & 1
totalae 197 + 14

TABLEAU VII-! dose annualle des quartz extraits du sable marin

n°3155 de 1 snmemble Cla (Terra Amata) .

Terra Amata n°3155

ensemble Cla

Paléodose (Krad) 7% 2 15
Dose annuelle (mrad/an) 197 = 14
Age (10 ans) 380 = 80

TABLEAU VII-2: tableau récapitulatif des rssultats abtenus.
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CHAPITRE VIII: LA GROTTE DU LAZARET (PLAGE DE VILLA MARCELIA)

i- Introduction

la grotte du Lazaret est située 2 1'sst du port de la ville
de Nice (Alpes Maritimes). Dez restes bumains, dont un paraietal
d enfant, furent découverts dans les années scixante. Les fouilles
entreprises depuis 1962, sous la direction du Professeur Henry de
Lumley, ont reévels 1 emplacement d'une cabane dans les depodts
attripues 2 la fin du Riss (Lumiey de H., 1969) .

e remplissage de «ce gisement atteint hui: metres

d'épaisseur. 11 peutr &tre subdivise en GQuatre soug-ensembles
(Lumley de H., 1%61).

- LBs niveaux marins guaternairss a la base.

Ils sont constitués de galets et de sablas et présentent une
gtructure litee.

- Les niveaux continentaux.
Ils reposent directement sur les niveaux marins sous~Jjacents Jls
representent l'essentiel du remplissage (5 50 métres d épaisseur;

- Sol d'altération et concrétionnement .
Au cours d'une periode de rechauffament climatique, un eépais

plancher stalagmitigue se met en place et recouvre les sediments
dans la partie centrale et au fond de la grotte.

- Les couleées de solifluxion st la breche de fermeture.
D' amportantas massas de salifluxion, provenant des pentes du Moot
Boron, colmatent 1'entree des 1a grotte.

Des periodes de rechauffement concrétionnent et consolidsent 1a
breche de rermeture.

La figqure VIII-1 représente la stratigraphie de la grotre et
la position du plancher stalagmitique de 1 ensemble E

En Décembre 1985, troas carottages, a l'entrés, au milieu et dans
le fond de la qgrotte, ont &te effectues dans le but de mieux
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comprendre la stratigraphis. Des etudes sédimentolpogiques et
palynologiques sont @n cours.
D'autres carottages prévus depuis 1 entrée de la grotte en allant

vers la mer, permettront de retrouver le niveau de la mer
tyrrhenienne.

La plage de Villa Marcella est situés en contrebas de la
grotte du Lazarset (figure VIII-2).
Il g'agit, dans cette étuds, de relier 1'age de cette plage 2 la
stratigraphie de la grotte du Lazaret

2- Datation d'une coquille marine par ESR.

L'échantillon &tudaé {Aa~r} est une cogquille marine (Asrras:

rugosa a2ipha) (C'est une faune banale caractérisant une mer ASABRT
chaude .

l2 doss #éguivalente est calculée pour le signal h3. La
gignal obtenu pour LR est tres petit. De plus, il est pratiquement
entidrement masgué par une grande raie qui correspond a h2
Bian gue la ligne da bass =oit parfzitement horizontale, la mesure
de la hauteur du signal LR s avere trop délicate pour faire une
détermination corrects de la dose équivalente.
1 dose egquivalente obtenue pour h3 est égales a2 7.8 + 0 6 Krac

Ia dose annuelle est déterminee en laboratoire par
fpectrométrie gamma non destructive utilisant wun détecteur de
germanium & haute purets {GeHP).

L2 dose annuelle ains:i calculee est de 67 6 mrad/an (Tableau
VIII-1).

L'age de l'échantillon As-r est de 115.000 = 16.000 ans Le
tableau VIII-2 rassemble ces résultats.

3- Conclusion

Le plancher stalagmitique de 1'ensemble E a ete daté par 1la
methode U-Th (Shen, 19B85). Six mesures ont permis a 1 auteur de
conclure que ce plancher s est formé entre 61.000 et 100.000 ans.
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Echantillon As-r

Activiteé
U (dpm/iqg) 1.00
Doses (mrad/an)

alpha 28.2

béta 9.7

Sédiment entourant As-r

Activite
U-238 (dpm/g) 0.74 = 0.05
Ra-226 (dpm/qg) 0.56 0, 7
Rn-222 (dpm/qg) 0.66 = 0.02
Th-228 (domig) 0.27 + 0.01
K-40 (%) 0.14 £ 0.01

Dose {mrad/an)

gamma 18.4
cosmique 10.8
TOTALE 67.6 + 6.8

TABLEAU VIII-1 Activiteé et dose annualle de 1 échantillon As-r

(plage de Villa Marcella, Lazaret).
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Echantillon As-r
Dose equivalenta (Krad} 7.84 0.6
Dosge annuslle (mrad/an) 67.6 ¢+ 6.8
Age {193 ang) 115 2 16

TABLEAU VIII-2. Tablgau racapitulatif des resultats obtenus sur

1"échantilicn As-r {plage de Villa Harcella, Lazaret |
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I2 date de 115.000 ans obtenue sur 1'échantillon As-r,
compte tenu de l'erreur (un sigma}, est contemporaine das datations
calculdes par la technique précédemment citée.

D'autre part, la plage de Villa Marcella est contemporaine
de la transgression tyrrhenienne. En effet, des espaces chaudes
talles que Srrombus Swbopius Qqui caractérisent cette mer ont té
ratrouvees sur cette plage.

A la lecture de ces résultats, 1l est logique de penser gue
le plancher stalagmitigue de 1 ecsembls E = est forme au cours de
1'interglaciaare Riss-Warm.
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CHAPITRE IX: La GROTTE DU BRINCE

Ila datation par ESR d'échantillons stalagmitigques preleves
dans la grotte du Prince, fait l'objet d'un chapitre precedent

(Chapitre IV), dans lequel la presentation et la stratigraphis du
site sont exposees.

L' échantillon #tudié (SP-B2-2) dans le présent chapitre est
1884 d'une couche marine, M3 (ef. figqure Iv-1}.

La couche marine étudiée est située au-dessouz de la brache
rissienne Brl et attribuee au Mindel-Riss (Barral st al, 1976)

1- Datation de 1l‘'eéchantillon SP-82-2 par ESR.

Le calcul de la dose éguivalsnte est fait pour la raie LR,
la mesure de la hauteur du gignal est difficile en ce sens gque
1" échantillon SP-82-2 contient beaucoup de manganese. Nous avons
par conseguent procsdé A une correction de la hauteur du gagnal LK
en fonction de la hauteur du signal de mangansse. Cette operaticn
hous permet de déterminer avec plus de précision la ligne de bass a
partir de laguelle nous sffectucns nos mesures.

ia dose eguivalente obtenus par cette méthods est de 13.0 «
1.4 Krad.

Remarque: la mesure de la doss équivalante pour la raie hl n'a pas
éta possible car le signal obtemu ne le permettait pas. En effst,

une tres forte proportion de manganése perturbe ce signal et
empéche de faire une mesure correcte.

Lz dosge interne est calculée & partir des activitgs, en
U-238, Th-232 et de leurs descendants ragpectifs et K-40, de
1'#chantillen SP-82-2. Une valeur de 48.40 mrad/an est obtenus
(tableau IX-1;.

L'activite de U-238 est déterminés a partir de la valeur du Th-23C

moven {cf. Chapitrae IV)
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Sp-82-2

coucha marina

Activité
U-238 (dpmiq) 0.32
Th-230 (dpm/q) 0.43
Th-232 (dpm/g) 0.08
K-40 (%) 0.05

Dose {mrad/an)

alpha 35.17¢
béta 12.70
interne 48.40

TABLEAU IZ-1: activité et dose interns de 1'#chantrillon SP-82-2

issu de la couche marine.
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la dose externe est déterminse par des dosimetres nlacés
in-gitu. Elle est sgale a 15.20 mrad/an.
Les valeurs da U,Th et K sont preécisdées dans ls tableau IX-2

L'age cbtemu pour SP-82-2 sst de 204.000 + 28.000 ans.
Le tableau IX-2 récapitule les principaux résultats obtenus.

2- Conclugions.

Comme nous 1'avons précisé auparavant, de bonnes raisons
conduisent a penser gue la mer tyrrhénienne est responsable de
l'encoche littorals de 23 metres. La principale est gue la bréche
Brl, creusée a2 cs niveau, contisnt une industris acheuléenne,

comprenant notamment des choppers, chopping-tools et bifaces Cette
brache est rissienne.

La couche marine se trouve au-dessous de la breche Brl et la
datation par ESR obtenue sur SP-82-2 laisse BUppGEEI QJue CBette
couche 2 pu se former au cours de l'interstads II-III du Riss
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SP-82-2

counches environnantes

Activits
U-238 (dpm/q) 0.39 2 0.05
Th-232 (dpm/qg) 0.08 £+ 0.02
K-40 {dpm/qg) 0.15 x 0.01

Doge {mrad/an)

gamma 14 .20 = 0.8
cosmigue 1.00 = 0.2
gxterne 15.20 + 0.8

TABLEAU 1%-2 activite et dose externe des couches gui entourant

SP-B2-2.

bt
DE (Krad) Da {mrad/an} Age (10~ ans)

SP-82-2 13.0 + 1.4 63.60 £ 6.4 204 = 28

TABLEAU IX-3. dose eguivalents (DE), dose annuelle (Da) et age de
SpP-B2-2.
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C/ ETUDE COMPARATIVE PAR LES METHODES ESR ET U-Th.
Ce travail est réalisé sur deux sites.
- L'aven d’'Orgnac III.

- La grotte d'Aldens.
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CHAPITRE X: L'AVEN D'ORGNAC III

1- Introguction.

Le gisement d'Orgnac III est situeé sur la commune d'Orgnac
en Ardsche (languedoc rhodanien). C'est une cavite elliptiqus de
5 . .
600 m” comblée par des sediments jusqu’au niveau du lapiaz .

L'aven d'Orgnac abritait des chasseurs acheuléens au cours
de la glaciation du Riss {300 000 a 120.000 ans).
Dez bifaces et choppers, de grosses esquilies osseuses ainsi que
des traces de royars ont eteé ratrouves sur des scls d'habita- qua
s'etendent sur une dizaine 48 MATLES CArres.

Les restes humains saont tres rares. En effet, seules
qualques dents de lait et une canine supérieure droite appartsnant
4 un adults ont été retrouvéss. Les molairas de lait ont une grands
rassemblance avec celles des enfants de 1'Araqo.

Z- Stratigraphie

La fiqure X-1 indigue le plan de situation des differentes
surfaces de decapaqgs, en 1971  Une <coupe schématigque du
remplissagse, ainsi que la position de 1 échantillon étudie. sont
montrées dans la figure X-2

4 1l 1ssue de fouilles dirigees par Jman Combier. trois

cycles sédimentaires distincts sont identifiés sur une gpalsseur de
1 méatras:

Les sadiments du cycle le plus ancien (Ensembls D), sont
d'une eépaisseur d environ 3 métres. Ils sont formes de cailloutis a
matrice sableuse st reposent sur le substratum. Cet snsemble ne
contient pas 4’ industrae.

Le deuxiéme cycle eat constitué de sédiments assez homogenes
(Ensembles C/D et C) gul se sont accumules sur une hauteur de 4
"meétres. ce dépét est d origine essentiellement crvoclastique
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(cailloutis cryoclastigues 8t gelivas). Les gtudes
sédimentologicgues 8t faunistigques laissent panser gue ce depdt
appartient au Riss. En outre., les niveaux acheulasns qu il
renferms, permettesnt de suivre da facon exceptionnelle 1 évolution
ds 1'Acheuléen moyen at final.

Un plancher atalagmitiqua surmonte le niveau 6.

L' échantillon étudié (ORG-82-2} a2 éte prélevé a la base de ce
plancher.

Des argilas d'altération constituent le troisiame cycle
(Ensembles A4 et B} ILa formation de ce stade s'est effectuéa au
cours qu Riss-Wirm. Il contient une industris prémousgtérienne.

3- Datation de calcite par la méethode ESR.

La dose equivalente de ORG-82-2 est déterminse pour h3 et
LR. Les resultats obtenus pour ces daux types de Ppleges SOLT
respectivement de 5.0 = 0.7 et 11.0 = 0.4 Krad.
35i l'on rient compte de 1'age supposé de 1'échantillon (par za
po2ltion stratigraphique}, et de la duree de vie moyenne ds hl, ces
resultats paraissent cohérenmts. En effet, la wvaleur de dose
equivalente obtenus pour k2 donne 1'Aags correspondant A la duree de
vie de h3 et non l'age de 1'échantillon.

la dose annualle est calculeée a partir des reasultats obtenu:s
pPar spectrométrie alpna (Shen, 1985).

ORG-82-2 se caracterise par sa faibls teneur en uranzum (0. 0%7 ppo
d'U-2381. La dose interne est de 15.60 mrad/an.

la deose extsrne est estimés a 20 mrad/an ce qui donne une dose
totale annuelle de 35.60 mrad/an.

Four ORG-82-2, 1'age obtenu par la methode ESR, est de
309.000 = 34.000 ans.

Le tableau I-1 recapituls toutss les données mentionness ci-dessus.

4~ Conclusions.

Quatre echantilions stalagmitigques ont fait 1 objet d une

datation par ia msethode du désequilibre des famillas de 1'uranium
(Shex, 1985}
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ORG-82-2

Tensur en U (ppm) 0.097
Dose équivalente (Krad)

h3 50 0.7

LR 11.0 £ 0.4
Dose annuelle (mrad/an}

alipha 6.20

béta 9.40

intearne 15.60

gxtarne 20.00

TOTALE 35.60 + 3.6
Age (lO3 ansi par LR 309 & 34

TABLEAU X-1. Dose eguivalente , dose annuelle et age de

l'échantillon stalagmitique (ORG-82-2}).
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+266.000

ORG-82-2 a &té daté, par cette méthode, a 356.000 ans
-76.000

La moyenne des quatre rapports Th-230/U-234 est de 0.963 =
0.016. 4 partir de cette moyenne, 1'auteur obtisot un age de
339.000 ans et pense ogue cette valeur représente bisn 1'age réel de
cas formations stalagmitigues.
Les ages obteous sur ORG-82-2 par ces deux méthodes (ESR et U-Th!
sort en bon accord compte tenu de 1'erreur (un s1gma ).

Le plancher stalagmitique s est donc formé au cours de
1" interglaciaire Mindel-Riss.
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CHAPITRE XI: LA GROTTE D' ALDENE
1- Présentation st stratigraphie du site.

Ia grotte d'Aldéne ezt situee sur la commune de Cesseras
dans 1l'Heraulr, a environ 50 Km au nord-ousst de Narbonne {figqurs
¥I-1). Elle s'ouvre au sud de la Montagne Noira, dans uns falaise

constituée 3 la base par des calcaires nummulitiques du Lutétien
inférieur.

Le remplissaga de cette grotte a ate presqu’' entiarement vidsa
par une exploitation de phosphates. Quelques teémoins de ce
remplissage ont cependant subgisté. La stratigraphie a sté atudiee
sur le temoin principal, T1, par Baissas (1972).

Le remplissage gqui s'eétend du Mindel-Riss au Riss-Wurm,
comprend trois ensembles stratigraphiques:

~ L'ensemble inférieur (couches M a I) est constitue par une
succession de limons argileux, sables guartzeux et petits galets
Au  =ommet, quelques éboulis sont surmontés par un  plancher
gtalagmitique (Il).

L'association de faune contenue dans cet ensembls le rattache au
début du Mindal-Riss.

- L'ensembls moyen (couches H & F) est principalement forme
par des limons argileux et cailloutis.

~ L' ensemble suparieur (couches F a A) @8t egalement
constitue par des limonsz argileux puis sableux et par deas
cailloutis. Le plancher stalagmitigue Al surmonte ces couches.

Ces deux ensembles sont rattachés au Rigs, tandis que le
plancher Al se serait forme pendant 1l'interglaciaire Riss-Wirm.

Remargue: un guatriéme snsemble (couches 4 a lc) a pu étre atudieé
dans le témoin T2. Ces couches sont rattachess au Wiirm.

Ia figure XI-2 illustre la stratigraphie de cette grotte.
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2~ Datation par ESR d'un échantillon stalagmitigue.

L' échantillon étudie (Al-Al) a éteé prélsvé dans le plancher
stalagmitique Al. La calcite est pure et bien cristallisée.

la doze egquivalente est détermin#e pour les raies h3 et LR.

Les valeurs obtenues sont respectivement da 18.4 2 2.5 et 17.8 2
1.3 Krad.

Le zignal de LR ast associé au signal de h2. Ce dernier gui
augmente avec l'irradiation gamma, géne considérablement la mesure
de la hauteur du sagnal LR. Dans lez canditionsz de mesure de LR,
c'est a dire & faible puis=ance (P = 0.1 mW) et avec unae modulation
importante (M = 5G), le signal h2 ne s'cbserve pas dans 1'
échantillon naturel Par contre, il est davenu trés important dans
1" échantillon irradié a 20 Krad.

De méme pour h3, le signal de h2 perturbe la partie négative de h3.
Nous avons par conségquent calculé la dose équivalents de h3 er

mesurant 1a partie positive (depuis la ligne de bass Tusggqu’ au
sommet du pic h3).

12 dose interne, calculée en laboratoira, est de 61 6
mrad/an.

La dose externe, de 46.0 mrad/an, a éteé enregistreée par des
dosimétres placés in situ par Hennig (1982).

Une dose totale de 107.6 mrad/an est ainsi obtenue .

Les doses équivalentes calculées pour h3 ou LR donpent daux
dges trés voisgins:

- Age obtasnu avec h3: 171.000 z 29.000 ans

- age obtenu avec LR: 165.000 z 18.000 ans
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Le tableau II-1 recapitule les données citées ci-dessus.
3- Conclusions.

Les agms obtemus avec les signaux h3 et LR sont en bon
accord.

Hennig {1982) a dateé plusisurs achantillons stalagmitigues
provenant da cette grotte, par la méthode du désequilibre
Th-230/U-234. Deux de ces échantillons sont issuz du plancher A
(témoin T4 gui est dans le prolongement de Ti), Pour la partie
basale { échantillon n®14), il obtiant un Age da 139.000 : 14.000
ans Bt gqui, zelon §. Simone (1982), est compatible avec les &tudas
stratiqraphiques et sédimentologiques.

L' échantillon n°13, extrait de la partie supérieure, donne un age

+82.000

de 267.000 ans. Ce visillissement considérabls est, selon
-44 000

S. Simone, imputahle 2 des migrations d'uranium hors das

concrétions qui ont &té provogquies par des lesasivages et
conorétionnements mugosssifs.

Compte tenu de 1'erreur (un sigma), les ages obtenus par la
méthode ESR, sont en accord avec 1'2gs obtenu par Hennig sur 1°
échantillon n®14.

Ces données confirment la stratigraphie établia pour cetts grotte.
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Echantillon Al-Al

Teneur en uranium(pgm) 0.29

Dose (mrad/an)

alpha 56.50
béta S.10
interne 6i.60
gxterne 46.00
TOTALE 107.60
Age (103 ans}

k3 171 1 29
LR 165 2 18

TABLEAU XI-1: Dose annuells et Ages obtenus pour 1'échantillon

stalagmitique (AL-Al) de la grotte d'Aldéne.
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CONCLUSION

Le but de c¢g travail est de dater aes sitaes Appartenant ay
Pléistocens moven et supérisur. Lag technigues leg plus utiligees
pour dater ces Jilsements sont la methods du desequilibre dasg
fam:lles de l'uranium et iz thermoluminescence . Or, la méthode U-Tx
N8 permet pas de dater commodémant des sSites au-dela dg 200.000 ang
et elle exige des systemes clos. Quant a la TL, elle est limices a
des Aages comparables A la vig moysnne du pic a 280°C 8xploite dang
Cette technique et QUl est environ 250.000 ang. J'ai donc choisa
d'utaiiser 1la méthods da Ja Tésgnance de spip 8lectronique,
devaloppes depuls quelques années, qui permet de dater des gites
d'3ges plus anciens car elle exploits les électrons fi1x68 sur das
Dieges plus profonds que ceux utiligés par la TL D'autrs part, la
resoluticn des Drincipales 8migzions de TL dy quartz entre 300 et
400°C est difficile {Valladas et Valladas, 1982) Or 1la me&thode ESR
permet l'explcltaticn sépares de quelques Centres-plages
faluminium, titanse..} que la TL ne Permet pas d'identifier.

Dans le cas de 1a calcite, les 8ignal hl a upe duree de vig
de 1 ordre de 10° a lO9 ang, A 15°C (Yokoyama gt al, 1985a) rg
signal carrespond ay Pic de 350-400°C observé en TL, guil est
difficilement mesurable en raison ds  1'existencs d'une forte
lumigre Parasite dans cet intervalle dsg températurs. Deg plus,
S'utalisation du signal “large Raie” (IR), a g = 2.0040, 3z ast
revelee satisfaisantg 8t en bon accord avec leg resultats obtenus
par hi, a 1" excepricn deg échantillons dg la grotte dy Prince dont
le signal LR est perturbé par les raips du manganege

la meéthode ESR IBCOUVI® pratigquement toute ia période dy
Quaternaire . Elle s applique & plusisursg minéraux. Ainsi nous avons
daté la calpite appartenant A divers planchers stalagmitiques, des
cogquilles marines, dess quartg extraits de sédiments éoliens at ds
sables marins st das sédiments cuits par des laves.

A la caune de 1"Araqo, nous avops daté des quarcz eoliens
@xtraits de 1'ensemble III situes Stratigraphiguement au-dessus du
sol G dans lequel le crapg de 1 homme de Tautavel a ete découvert
L'&ge obteny POUL ces quartz est 430 000 < 85 Q00 anps.
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Parallelement, rnous avons daté dea planchers stalagmitigues de
formation plus recente appartenant a 1l ensemble IV &t rrouve un age
compris antre 157.000 et 224.000 ans.

Quant aux datations effsctudes sur 1la plags de Villa Marcella et
sur la grotte du Pringe dont 1'ige n’ excads pag 150.000 ans, il eat
plus facile d'utiliger ls 2agnal h3.

D'autre part, par la methode ESR, nous avons me relier la
tratigraphie des sites aux pPlages marines, dans la région CoOmprissg
entre Nice et la  frontiere franco-italienne, travaillant

Tespactivement sur des coguilles marines, des gables de plage et
des couches maripas.

I1 est intaressant de constater qus les datations par ESR
obtenues sur des calcites bien cristalliseas aAppartenant aux Ssites
de l'Arago, Orgnac et Aldene, sont sn bon acecord avec les resuitats
da la methode du desequilibre des familles dg 1'uranaium.

FPour resumer, lgs Sites acheuldéens st mousteriens etudiés
dans ce trava:l ont des 3dges compris sntra 40.000 st 1415 000 ans
(tableau &) Notans enfin que 1'3ge de 1415.000 ans ne constitue
Pas une limite de la méthods. En effet, le sigmal d'un echantillon
de Colombe 2 est Pa& sature A un 3ge de deux millions d' annees .

Cette experience laisse donc entrevoir la datation d'echantillons
plus anciens

La méthode de 1a resonance de spin electronique apportera
certainement dans un avanir rroche, d'autres informations er
TEpEr8s pour une pericde ds 1'évolution humaine qul n'a pu étre
abordés jusqu :ci par d'autres tachniques da datation absglus.
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