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Introduction

Améliorer la justesse et la précision des échelles de temps est une demande de plus
en plus pressante des diverses communautés scientifiques étudiant les variations
climatiques subies par la Terre au cours des temps géologiques. Dans un contexte ou les
changements climatiques semblent perceptibles a I'échelle d’'une vie humaine, il est
nécessaire de comprendre les variations climatiques se déroulant sur de courtes périodes (<
10 ka) afin d’essayer de quantifier ou d’anticiper d’éventuels changements dans un futur
relativement proche. Développer une échelle de temps a meilleure résolution temporelle
que celle atteinte par la cyclostratigraphie est une étape importante afin de quantifier avec
précision les rapides variations climatiques passées. L'établissement d’un outil
chronologique global et applicable aux différentes archives climatiques (sédiments, glaces,
spéléothémes,...) est donc indispensable pour replacer les enregistrements climatiques
provenant de ces archives dans un cadre chronologique commun et pour faciliter leurs inter-
comparaisons permettant ainsi de quantifier d’éventuels déphasages entre événements,
marqueurs ou archives climatiques.

Les objectifs de la thése consistent a développer un tel outil en combinant datation
absolue et étude du champ magnétique terrestre appliquées aux produits volcaniques. En
effet, le champ magnétique, généré au sein du noyau terrestre, est largement indépendant
du climat et son expression en terme de champ dipolaire est globale a la surface de la terre.
Il est enregistré par de nombreuses archives climatiques : les sédiments marins ou lacustres
et les glaces qui archivent aussi les variations climatiques, et les coulées de laves a partir
desquelles une chronologie absolue peut étre établie. Les sédiments ont fourni de nombreux
enregistrements des changements d’intensité du champ magnétique terrestre dans le passé.
Ces enregistrements ont une résolution temporelle trés variable en raison des taux
d’accumulation différents suivant les régions étudiées et des techniques de laboratoire
employées. L'avantage des sédiments est qu’ils peuvent se déposer, si le contexte
géologique s’y préte, de facon continue dans le temps. Néanmoins, ils ne fournissent que
des changements relatifs d’intensité, qui plus est, placés le plus souvent sur des échelles de
temps stratigraphiques. Une calibration absolue en age et en intensité de ces
enregistrements est donc nécessaire. Les laves sont émises de fagon irréguliere dans le
temps mais elles ont I'avantage d’enregistrer I'intensité absolue du champ magnétique et
elles peuvent étre datées en couplant les méthodes “°Ar/>’Ar et K-Ar. L’analyse en datation
et en paléomagnétisme de laves bien réparties dans le temps permet donc de transférer les
enregistrements sédimentaires sur une échelle des variations d’intensité absolue. Une telle
étude couplée a été menée avec succes sur la période 20-45 ka couvrant les deux excursions
du Mono Lake et du Laschamp (Guillou et al., 2004 ; Laj et al ., 2014). Ces études ont permis
de montrer que ces deux excursions sont bien séparées dans le temps avec une récupération



quasi totale de l'intensité entre les deux et constituent maintenant des points d’ancrages
précis qui peuvent étre largement utilisés dans toutes les reconstitutions paléoclimatiques.
Obtenir d’autres points sur des périodes un peu plus anciennes, encore mal documentées,
permettrait donc de caler temporellement les changements d’intensité du champ
magnétique terrestre avec précision, échelle de temps par la suite transférable a diverses
archives climatiques. Ce travail de these contribue ainsi a la calibration de la période 0-200
ka.

Cette étude a été réalisée au Laboratoire des Sciences du Climat et de
I’Environnement (CEA, CNRS, UVSQ), au sein de I'’équipe CHRONOMAG qui dispose de
I'ensemble des dispositifs expérimentaux nécessaires a I'acquisition des données
paléomagnétiques et géochronologiques. Les analyses chimiques en éléments majeurs et
traces des laves ont été effectuées au CRPG de Nancy. Les lames minces ont été réalisées par
les laboratoires GEOPS (Université Paris-Sud) et LDO (Université de Bretagne Occidentale).
La mission de terrain aux iles Canaries a été encadrée par deux spécialistes du volcanisme
canarien : J.C. Carracedo et F.J Pérez Torrado (Université de Las Palmas, Grande Canarie,
Espagne). Certains résultats de ce travail ont été présentés a des congrés nationaux
(Paléomagnétisme en France: résultats récents et perspectives, Paris 2013) et
internationaux (EGU 2014, Vienne 2014). Enfin, les données géochronologiques des volcans
ardéchois, présentées a 'EGU 2014, ont permis de soutenir le parc naturel des Monts
d’Ardéche dans I'obtention du label mondial Geopark, soutenu par 'UNESCO.

Ce manuscrit est composé de 5 chapitres suivis d’annexes regroupant principalement
les détails des analyses effectuées.

Le chapitre | présente le contexte scientifique dans lequel se déroule cette these. Il
détaille la nécessité de mettre au point une échelle de temps robuste et précise permettant
de corréler les différentes archives climatiques et revient sur les moyens de calibrations
disponibles. Enfin, il présente plus en détail I'outil retenu (le champ magnétique terrestre) et
les études préliminaires qui serviront de base a la réalisation de I'outil chronostratigraphique
désiré.

Le contexte géologique des zones d’études, a savoir les iles Canaries et I’Ardéche, est
présenté dans le chapitre Il, ainsi que les protocoles d’échantillonnage paléomagnétique et
géochronologique.

Le chapitre lll décrit I'ensemble des méthodes utilisées pour mener a bien cette
étude. La datation des laves repose sur deux méthodes complémentaires: le K-Ar et
“ar/* Ar, pour lesquelles les principes et protocoles expérimentaux seront détaillés. De
nombreuses expériences sont menées en paléomagnétisme pour aboutir aux données de



paléointensités. La encore les principes, rbles, et protocoles expérimentaux de chaque
analyse seront détaillés.

L’'ensemble des résultats acquis sont présentés dans le chapitre IV. Etant donné le
nombre important de données produites, les résultats y sont présentés sous forme
synthétique. Les éléments présentés dans ce chapitre couvrent cependant les points
essentiels de nos résultats tout en illustrant la diversité des cas obtenus. Les résultats
détaillés sont disponibles dans les diverses annexes.

Le chapitre IV se décompose en 2 parties indépendantes. La premiére s’intéresse aux
résultats obtenus en Ardeche qui, bien que ne répondant pas a la problématique initiale,
fournissent de nouveaux éléments de chronologie du volcanisme ardéchois. La deuxieme
partie se focalise sur la problématique initiale et discute de I'apport des nouveaux couples
age-paléointensité obtenus dans le cadre de ce travail a la calibration des échelles de temps.






Chapitre | : Vers une meilleure calibration des échelles de

temps

I.A) De la nécessité de calibrer et corréler les échelles de temps

L’étude du climat passé et la compréhension des mécanismes qui en régissent ses
variations nécessitent d’établir une échelle de temps commune aux différentes archives
climatiques (sédiments, glaces, spéléothémes,...). Une telle échelle se doit également d’étre
la plus juste et la plus précise possible afin de pouvoir quantifier les éventuels déphasages
entre évenements climatiques, améliorant ainsi notre compréhension des divers
phénomeénes climatiques.

A ce jour, chaque archive climatique a sa propre échelle de temps. Ainsi, les échelles
de temps des séries sédimentaires, marines (principalement) ou lacustres, sont basées sur la
relation entre les parametres orbitaux terrestre et des indicateurs climatiques. Les séries
glaciologiques ont quant a elles des échelles de temps établies en combinant plusieurs
méthodes (comptage de couche, modele d’écoulement,...). L'établissement de points de
calage temporels a l'aide d’outils de datation indépendants des variables climatiques
(datations radiométriques, isotopes cosmogéniques,...) a largement contribué a améliorer la
justesse et la précision de chacune de ces échelles.

Reste le probléeme de placer I'ensemble de ces archives dans un cadre temporel
commun. Il est donc important de contribuer a développer un outil chronologique et de
corrélation a grande échelle qui soit a la fois commun a I’'ensemble des archives climatiques
et indépendant des variables climatiques.

I.A.1) Etablissement des échelles de temps

Certains indicateurs paléoclimatiques (tels que les enregistrements isotopiques de
I'oxygeéne : §'®0) varient suivant les cycles orbitaux de la précession, de I'obliquité, et de
I’excentricité (périodicités respectives de 23, 40 et 100 ka) proposés comme forcage externe
du climat par Milankovitch. Depuis cette découverte (Hays et al., 1976), ces méthodes
cyclostratigraphiques ont été largement appliquées aux séries sédimentaires. L'un des
indicateurs paléoclimatiques les plus utilisés est le 60 des foraminiféres benthiques, car
considéré comme un signal global. La compilation LR04, obtenue par Lisiecki et Raymo
(2005), propose un cadre temporel, sur les derniers 5,3 Ma, des variations climatiques. La
construction de LRO4 repose sur 57 enregistrements de 80 benthiques répartis en
différents points du globe. LR0O4 est maintenant I’échelle chronologique de référence pour



les enregistrements en domaine marin. Néanmoins, malgré cette avancée significative, cette
compilation a ses limites. Ainsi, I'incertitude associée a I'échelle de temps n’est pas
compatible avec une étude de signaux climatiques a haute résolution puisque les données
de 8"0 benthique ne permettent généralement pas d’atteindre une précision temporelle
inférieure a 5 ka, soit 1/4 du cycle le plus court de la précession (Waelbroeck et al., 2008).
Ceci apparait insuffisant lorsqu’il s’agit de quantifier et de caractériser des événements
brefs. De plus, les 57 enregistrements pris en compte pour la construction de LR04
proviennent d’océans différents et de profondeurs différentes. Ils représentent donc des
masses d’eau ayant des signatures isotopiques particulieres, parfois dépendantes de la
température plus que du volume des glaces, notamment pendant les déglaciations
(Waelbroeck et al., 2008).

Les enregistrements glaciologiques sont également un outil précieux pour préciser la
chronologie des variations climatiques.

Dans les régions a fort taux d’accumulation de glace, telles que le Groenland ou les
régions cotiéres d’Antarctique, le cadre chronologique des archives repose en partie sur le
comptage des couches annuelles. Ces couches annuelles sont identifiées par différentes
méthodes telles que linspection visuelle ou la mesure de cycles saisonniers de la
composition isotopique ou chimique de la glace. De nombreuses échelles reposant sur ces
méthodes ont ainsi été établies. On peut citer entre autres GISP2 (Meese et al., 1997) et
GICCO5 (Andersen et al., 2006 ; Svensson et al., 2006). La justesse et la précision de ces
échelles restent trés sensibles aux erreurs de comptage ainsi qu’a la propagation de ces
erreurs. Pour I'échelle GICCO5, I'erreur sur I'age est estimée a 1 an a 1 ka, alors qu’elle est de
2601 ans a 60 ka (Figure 1.1). Par ailleurs, I’dge le plus ancien obtenu au Groenland (forage
NorthGRIP) est 123 ka.
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Figure 1.1 : Evolution de I'erreur en fonction de I'dge pour I'échelle de temps GICCO5.

Les forages des glaces d’Antarctique recoupent des empilements a plus faibles taux
d’accumulation ce qui permet de recueillir des enregistrements remontant plus loin dans le
passé. Ainsi I'échelle AICC2012, (Veres et al., 2013, Bazin et al., 2013) construite en
combinant les données de 5 carottes (4 en Antarctique et 1 au Groenland) remonte jusqu’a
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800 ka. Néanmoins, la résolution de ces enregistrements, plus faible que ceux du Groenland,
n’autorise pas I'établissement d’'une échelle de temps par comptage des couches de glaces.
Dans ce cas, les échelles de temps sont le plus souvent obtenues par modélisation
glaciologique (e.g. : échelle de temps GT4 de Petit et al., 1999 ; EDC3 de Parrenin et al.,
2007). D’autres méthodes d’obtention d’échelles de temps sont parfois utilisées telles que le
forcage orbital, ou la corrélation de la carotte a dater avec une autre bien datée via
I'utilisation de marqueurs communs présents dans la glace. L’échelle EDML-1 (Ruth et al.,
2007) dérive ainsi d’EDC3 (Parrenin et al., 2007) par corrélation de 322 horizons volcaniques
communs identifiés dans leurs enregistrements glaciologiques respectifs. Les échelles de
temps obtenues par modélisation glaciologique souffrent néanmoins d’incertitudes
temporelles liées au processus de modélisation (formulation mathématique du modele,
implémentation numérique du modele, incertitude des parametres définissant le modeéle,...).
Il est cependant possible de diminuer ces incertitudes. Ainsi, Veres et al. (2013) et Bazin et
al. (2013) ont minimisé les erreurs de |'échelle AICC2012 en utilisant une méthode
bayesienne (Lemieux-Dudon et al., 2010) permettant de combiner I'ensemble des
informations robustes (contraintes glaciologiques, marqueurs stratigraphiques, gaz)
provenant de différentes carottes de glace.

Ainsi créée, chaque échelle possede une incertitude temporelle. Pour les échelles
glaciologiques l'incertitude est principalement due aux erreurs possibles de comptage et aux
erreurs inhérentes au processus de modélisation. La principale source d’incertitude affectant
les chronologies reposant sur la stratigraphie isotopique est I'incertitude liée a la réponse
des variables climatiques au forcage orbital utilisé pour modéliser les cycles stratigraphiques
observés.

A la difficulté d’établir des échelles de temps précises pour chaque type d’archive,
s'ajoute celle de corréler entre elles des archives de nature différente. Souvent, la
corrélation entre 2 différents types d’archives est alors établie sur la base de caractéristiques
communes observées dans les 2 archives. Shackleton et al. (2000) ont ainsi corrélé un signal
de température d'une carotte de glace de Vostok 3 un signal de 620 benthique d’une série
sédimentaire au large du Portugal. Cette corrélation est effectuée sur la base d’une
évolution similaire des 2 variables climatiques différentes observées en différents points du
globe et dans des archives de nature différente. Néanmoins, il peut exister des déphasages
dans l'enregistrement des signaux climatiques, aussi bien entre les différents traceurs
climatiques qu’entre les différentes archives climatiques. Ces déphasages peuvent ainsi
induire des erreurs lors de corrélations basées sur |’évolution similaire de 2 signaux
différents.



I.A.2) Calibration et corrélation des échelles de temps

Une solution largement utilisée pour réduire I'incertitude temporelle des échelles de
temps est d’utiliser des marqueurs stratigraphiques d’age connu. Cette technique est utilisée
aussi bien pour les enregistrements glaciologiques (par comptage ou par modélisation) que
pour les enregistrements sédimentaires. Les marqueurs stratigraphiques correspondent a un
horizon donné de la série climatique qui va pouvoir étre daté de maniere précise et
indépendante de I'échelle de temps mise en place dans cette série. La comparaison de cet
age ponctuel avec I'dge obtenu « en continu » via I’échelle de temps de I'archive étudiée
permet alors de juger de la justesse et de la précision de cette échelle et peut donner lieu a
une éventuelle recalibration temporelle. A ce jour de nombreux outils sont disponibles pour
obtenir ces marqueurs temporels, certains d’entre eux permettent méme une corrélation
inter-archives.

Les marqueurs gaz tels que le §"04m, le 6°N, ou le méthane sont largement utilisés
pour corréler des séries glaciologiques. Ces marqueurs sont contenus dans les bulles de gaz
atmosphériques piégées dans les glaces lors de leur compaction. L'un des marqueurs gaz les
plus utilisés est le méthane dont les variations sont fortement liées aux rapides fluctuations
climatiques (Chappellaz et al., 1993 ; Mitchell et al., 2011). De plus, le temps de mélange de
ce gaz dans I'atmospheére est trés rapide (Blunier et al., 1998 ; EPICA community Members,
2006). Cette propriété permet ainsi de relier entre elles des carottes de glaces du Groenland
et de I’Antarctique et est a ce jour trés largement appliquée (Veres et al., 2013 ; Buiron et al.,
2011). Néanmoins, cet outil reste limité aux archives glaciologiques et ne permet pas de
corréler une série sédimentaire avec une série glaciologique.

La datation au '*C reste une méthode de choix pour la datation des archives
sédimentaires. Cet isotope cosmogénique, formé dans les hautes couches de I'atmosphere
(Lal et Peters, 1967 ; Masarik et Beer, 1999), se retrouve incorporé dans |'atmosphere,
I'océan et la biosphére. Dans ces 2 derniers compartiments, des éléments peuvent le fixer
dans des proportions identiques a celle du compartiment dans lequel il se trouve. Lorsque
ces éléments se retrouvent isolés de ce compartiment (mort d’un organisme vivant par
exemple), aucun échange de C n’est plus possible et ce dernier décroit de fagon
exponentielle, permettant ainsi la datation du moment ou ces éléments se sont retrouvés
isolés. L'obtention d’'un age 14C nécessite cependant un travail de calibration important
puisque le taux de production de cet isotope varie dans le temps du fait du cycle du carbone
et de la modulation des rayons cosmiques incidents par le champ magnétique terrestre et
I'activité solaire. Cet effort continu de calibration est principalement effectué grace a une
combinaison d’approches telles que la dendrochronologie, I'analyse de lacs varvés, et le

croisement de méthodes de datation absolue (*C et 234y /230

Th) sur des spéléothémes et
coraux. Les progrés régulierement effectués dans la calibration des ages '*C (Stuiver et al.,
1998 ; Reimer et al., 2004 ; Reimer et al., 2013) augmentent la justesse et la précision de

cette méthode et justifient sa large utilisation. Dans les séries sédimentaires il est ainsi
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possible de dater des horizons de diverse nature (foraminiféres benthiques, foraminiféres
planctoniques, coraux, débris organiques d’origines diverses). Néanmoins cette méthode
connait quelques limitations puisque I'obtention d’un age 4C demande la connaissance de
I’age réservoir, information qui n’est pas toujours disponible. De plus, cette méthode ne
permet pas la datation d’objets plus vieux que 50 ka, compte tenu de la période de demi-vie
du *cC.

234, 230
U-

Sur la période 0-50 ka mais également au-dela, la datation Th peut étre mise

en ceuvre pour dresser le cadre chronologique des archives. L’%U décroit naturellement en

20Th. Ces deux éléments appartiennent a la chaine de décroissance radioactive de

238 2%ph, dans laquelle un équilibre entre les

I'Uranium, débutant avec “°U et finissant a
éléments de cette chaine se met naturellement en place en fonction des constantes de
désintégration de chacun. Certains processus naturels peuvent néanmoins modifier cet
équilibre. L'Uranium et le Thorium ont un comportement géochimique distinct vis-a-vis du
milieu aqueux : I'uranium se dissout dans I'’eau contrairement au thorium. Il en résulte que
I"'uranium peut étre incorporé dans les carbonates lors de leur formation. Le thorium, lui, ne
I'est pas (Scholz et Hoffmann, 2008). Dans ces carbonates, le thorium présent est donc
intégralement produit par décroissance de l'uranium depuis le moment de leur formation
permettant ainsi sa datation. Le chronomeétre U-Th est particulierement bien adapté a la
datation des coraux et spéléothémes. Ces ages U-Th sont utilisés pour caler temporellement
les signaux climatiques (e.g. 620 ou §%C) mesurés dans les spéléothémes (Wang et al.,
2001 ; Genty et al., 2003). Waelbroeck et al. (2008) utilisent quant a eux des datations U-Th
sur coraux pour obtenir un age défini a + 2 ka pour I'avant-derniére transition glaciaire-
interglaciaire. Le chronomeétre U-Th admet lui aussi certaines limitations. S’assurer de la
fiabilité d’un age nécessite de vérifier que, d’une part, le systéme carbonate ne contient pas
de 2°Th dans son état initial, et que, d’autre part, ce systeme est resté clos depuis sa
formation (i.e. aucun gain ou perte d’uranium ou thorium). Il a été montré que dans certains
cas, les coraux évoluent en systeme ouvert (Bard et al., 1992 ; Stirling et al., 1995) et que
certains processus physico-chimiques peuvent induire des échanges ou modifications
chimiques au sein des séries calcaires (processus diagénétiques, dissolution, précipitation,...).
Ceci a nécessité la mise au point de modeles prenant en compte ces processus (Thompson et
al., 2003 ; Villemant et Feuillet, 2003 ; Scholz et al., 2004). Enfin, du fait de la période de

230

demi-vie du “""Th, ce chronométre a une limitation temporelle supérieure que I'on place a

500-600 ka.

Une autre méthode de datation absolue reposant sur le chronométre K-Ar et adaptée
aux produits volcaniques (laves et téphras) peut étre appliquée pour contraindre les échelles
de temps. Le “°K contenu dans le magma décroit naturellement en “°Ar* (* pour
radiogénique) qui peut s’échapper par dégazage. Lorsqu’une lave ou un téphra refroidit a la
surface apres une éruption, aucun échange gazeux ne peut plus avoir lieu. Dans ces
systemes fermés, I"Ar* s’accumule dans le réseau cristallin du systéeme. La mesure de cet



“OAr* combinée a celle du *°K restant permet la datation de I'éruption volcanique. Comme
les autres méthodes reposant sur la décroissance radioactive, ce chronomeétre posséde ses
propres limites méthodologiques qui seront détaillées plus loin. Cette méthode est d’une
bonne complémentarité temporelle avec les méthodes du *C et de I'U-Th. L’horloge K-Ar est
particulierement bien adaptée a la datation de téphras qui peuvent étre des marqueurs
temporels et outils de corrélation précieux. Les téphras sont issus de I'activité explosive de
certains volcans. lls sont constitués de fines projections volcaniques pouvant parcourir de
grandes distances par transport aérien avant de se déposer. On peut ainsi les retrouver aussi
bien dans des glaces que dans des sédiments. Une fois le téphra identifié dans une série
climatique, notamment par les outils de la géochimie élémentaire et isotopique, et daté de
maniére indépendante, I'dge obtenu apporte une contrainte temporelle supplémentaire a
I’échelle de temps de la série climatique. Le groupe INTIMATE, dont le travail vise a la
synchronisation des différentes archives climatiques (Blockley et al., 2012), utilise ainsi des
niveaux de téphras, dont certains tel que le téphra de I'lgnimbrite Campanienne, bien
reconnu en Méditerranée, ont été datés par le chronométre K-Ar (de Vivo et al., 2001).

La téphrochronologie permet des corrélations entre archives sédimentaires et
glaciologiques. A titre d’exemple, Davies et al. (2008) ont pu, sur la base d’analyses
géochimiques, identifier le téphra Fugloyarbanki dans 9 carottes d’Atlantique Nord. Des
échantillons de carbones prélevés au sein de ces téphras ont été daté par **C (Rasmussen et
al., 1996 ; Wastegard et al., 2006) et délivrent, une fois calibrés (Fairbanks et al., 2005) un
age de 27 721 + 264 ans BP (10). Ce méme téphra a également été retrouvé dans la carotte
de glace NorthGRIP. En référence a I’échelle GICCO5, son age est dans ce contexte de 26 740
1390 b2k (10) (Svensson et al., 2006). Ces ages sont donc similaires (en prenant une erreur a
20) ce qui permet de renforcer la justesse de I'échelle GICCO5 au niveau de cet horizon. Ce
téphra peut ainsi étre utilisé comme point d’ancrage permettant la corrélation d’archives
sédimentaires et glaciologiques. Cette corrélation n’est cependant pas globale. Davies et al.
(2008) précisent ainsi que le téphra Fugloyarbanki ne peut étre utilisé comme point
d’ancrage qu’entre les différentes archives climatiques de la région de I’Atlantique Nord.

Les isotopes cosmogéniques peuvent également étre utilisés comme outil de

98¢, 36| et 'C se forment par interaction des rayonnements

corrélation et datation.
cosmiques avec les particules de la haute atmosphére (Lal et Peters, 1967 ; Masarik et Beer,
1999). l'impact du rayonnement cosmique étant modulé par le champ magnétique terrestre
(CMT), le taux de production de ces isotopes est d’autant plus élevé que l'intensité de la
composante dipolaire du CMT est faible (Masarik et Beer, 1999). En effet la composante non
dipolaire décroit rapidement avec la distance par rapport a la Terre et n’a pas d’influence
dans la haute atmospheére. Le champ magnétique solaire (Lal, 1988 ; Masarik et Beer, 1999)
ou une variation du rayonnement cosmique (Muscheler et al., 2005) peuvent également
impacter le taux de production de ces isotopes. Ces deux facteurs ont des constantes de
temps plus courtes que les variations du CMT et il est donc possible par échantillonnage

différent des courbes obtenues de les distinguer. Dans I'atmospheére terrestre, le 98¢ est
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agrégé aux aérosols et le *°Cl transporté sous forme gazeuse (Beer et al., 2002) alors que le
14¢ est engagé dans le cycle complexe du carbone. Aprés un temps de résidence de 1-2 ans
(Raisbeck et al., 1981) a 6 ans maximum (Baroni et al., 2011) qui leur permet de se mélanger
de maniére uniforme autour du globe (Heikkild et al., 2011), le °Be et le **Cl sont déposés
sur Terre par le biais de précipitations (Beer et al., 2002). Leurs archivages sur Terre sont
alors le reflet de la somme de l'influence des trois facteurs : rayonnement cosmique, activité
solaire, et composante dipolaire du CMT quel que soit le lieu de dépot. Ces isotopes sont
mesurables dans les glaces (‘°Be) et dans les sédiments (°Be/’Be). La concentration
mesurée est normalisée par le taux d’accumulation de la glace pour remonter aux flux et
donc au taux de production. Dans les sédiments, le taux d’accumulation est accessible soit
par I'excés en 2*°Th, soit par la mesure du °Be. Grace a une relation polynomiale d’ordre 5
reliant le taux de production a l'intensité du CMT en supposant I'énergie solaire constante
(Masarik et Beer, 1999), les enregistrements cosmogéniques, qu’ils soient sédimentaires ou
glaciologiques, peuvent étre convertis en intensité magnétique absolue du diplle terrestre.
De nombreux enregistrements d’isotopes cosmogéniques sont aujourd’hui disponibles, aussi
bien pour les glaces (Wagner et al., 2000 ; Muscheler et al., 2004) que pour les sédiments
(Frank, 1997 ; Christl et al., 2003 ; Ménabréaz et al., 2012). Ces enregistrements permettent
alors de comparer et corréler les archives sédimentaires et glaciologiques par le biais d’un
outil global : le CMT. Ces enregistrements peuvent fournir des marqueurs temporels pour
contraindre une échelle des temps a condition que les fluctuations observées aient été
datées par ailleurs. Ainsi, I’évolution en %8e de la carotte de glace EPICA Dome C permet de
distinguer l'inversion géomagnétique Brunhes-Matuyama et de |'utiliser comme marqueur
temporel pour son échelle de temps EDC3 (Parrenin et al., 2007). L’échelle GICCO5 a été de
la méme facon temporellement contrainte par les excursions géomagnétiques de Laschamp
et de Mono Lake (Svensson et al., 2006).

Le CMT, enregistré de facon plus ou moins directe dans diverses archives
géologiques, peut donc étre utilisé pour calibrer les échelles de temps et comme outil de
corrélation longue distance et inter-archives (Laj et al., 2000 ; Kissel et al., 2008 ; Laj et al.,
2014). 1l offre un potentiel d’autant plus important au développement d’une échelle de
temps unifiée et robuste que, crée au centre de la Terre, il est indépendant de tout
paramétre climatique ou environnemental. Le CMT réunit ainsi I'ensemble des
caractéristiques recherchées et constitue donc un des outils les plus adaptés au
développement d’une échelle chronostratigraphique fiable.

De nombreuses études ont déja été réalisées sur I'enregistrement du CMT dans les
différentes archives. Elles sont les premiers jalons de I'échelle de temps que nous désirons
développer et posent les bases de cette thése, tout en situant le contexte scientifique dans
lequel elle se déroule.
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I.B) Le CMT comme outil de calibration et corrélation inter-archives

Le champ magnétique terrestre est assimilé au premier ordre a un dipdle, placé au
centre de la Terre, et incliné d’environ 11° par rapport a I'axe de rotation de celle-ci (Figure
I.2.a). En plus de cette composante dipolaire, le CMT comprend une composante non-
dipolaire, largement variable a la surface du globe (Figure 1.2.b).
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Figure 1.2 : a) Le dip6le géomagnétique (d’aprés Butler, 1992). b) Allure de la composante non dipolaire en
1945 (d’apres Butler, 1992).

En chaque point du globe, le CMT est défini par un vecteur caractérisé par son
intensité et 2 composantes directionnelles : la déclinaison (angle dans le plan horizontal
entre la composante horizontale du vecteur CMT et le Nord géographique) et I'inclinaison
(angle entre la direction du vecteur CMT et le plan horizontal). Le CMT terrestre est
« imprimé » dans de nombreuses archives telles que les sédiments, les glaces, les laves, ou
encore certains objets archéologiques. L’étude de ces différentes archives a mis en évidence
les variations en direction et en intensité du CMT. L'enregistrement de ces variations est a la
base des courbes de références retracant I'évolution de l'intensité du CMT en fonction du
temps.

I.B.1) Les enregistrements continus du CMT

Deux types d’archives enregistrent en continu le CMT : les glaces et les sédiments. |l a
déja été montré en I.A.2 comment les isotopes cosmogéniques contenus dans ces archives
permettent d’obtenir un tel enregistrement. Dans le cas des sédiments, I'analyse de leur
aimantation rémanente permet d’obtenir un enregistrement continu du CMT indépendant
de celui obtenu par I'analyse des isotopes cosmogéniques.

Les sédiments marins ou lacustres peuvent contenir des particules magnétiques. Ces
particules s’orientent préférentiellement selon la direction du CMT régnant au moment de
leur dépo6t. Malgré le manque de connaissances exactes des processus d’aimantation des
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sédiments (Verosub, 1977 ; Roberts et Winklhofer, 2004), il est admis qu’ils sont capables
d’enregistrer en continu la direction et I'intensité du CMT pourvu que les caractéristiques
physico-chimiques de leur fraction magnétique, porteuse du signal CMT, soient parfaitement
connues. En effet, de nombreux processus post-dépot tels que la bioturbation, la
compaction, ou encore les transformations chimiques peuvent intervenir et affecter
I'aimantation rémanente des sédiments (Butler, 1992 pp.50). De plus, une séquence
sédimentaire sera un bon enregistreur du CMT si sa minéralogie magnétique est uniforme
en nature et taille de grain sur toute sa longueur (Tauxe, 1993). Enfin, les taux de
sédimentation sont parfois trop faibles (1-3 cm/an) pour enregistrer certaines variations
rapides du CMT (Roberts et Winklhofer, 2004). Malgré ces difficultés, la capacité des
sédiments a préserver un signal fiable de paléointensité du CMT a été démontrée
notamment par la cohérence, au moins sur le long terme, entre des enregistrements
magnétiques provenant de carottes issues d’environnements tres différents: taux de
sédimentation, lithologies, et conditions paléoenvironnementales. Ainsi, les mesures
d’intensité sur les sédiments se sont multipliées ces derniéres 20 années et ont permis
d’obtenir les premiéres courbes de variations d’intensité magnétique globale par
compilation de plusieurs carottes sédimentaires. Ceci a été effectué avec des résolutions
temporelles et spatiales variables suivant les séries sélectionnées : basse résolution pour
SINT-200 (Guyodo et Valet, 1996) et SINT-800 (Guyodo et Valet, 1999), haute résolution
temporelle en Atlantique nord pour NAPIS-75 (Laj et al., 2000), haute résolution temporelle
mais tres locale pour SAPIS-75 (Stoner et al., 2002), haute résolution temporelle et globale
pour GLOPIS-75 (Laj et al., 2004). Ces courbes synthétiques sédimentaires permettent de
réduire au minimum l'impact des facteurs environnementaux (e.g. variation du taux de
sédimentation, délais a I'acquisition d’aimantation) et des potentielles composantes non-
dipolaires du CMT sur I'enregistrement du signal magnétique. Des séries temporelles plus
longues (1,5 et 2 Ma) ont également été proposées en s’appuyant sur les méthodes et
résultats de celles plus courtes existantes (Valet et al., 2005 ; Channell et al., 2009). Ces
courbes synthétiques fournissent I’évolution continue de la composante dipolaire du CMT et
sont reportées sur des échelles de temps, également de qualité variable.

GLOPIS-75, mise au point par Laj et al. (2004), rassemble les données magnétiques de
24 séries sédimentaires réparties sur I'ensemble du globe et possédant des taux de
sédimentation compris entre 5 et 34 cm/ka sur une période de 10-75 ka et un pas
d’échantillonnage permettant une résolution temporelle de 500 a 110 ans. Cette étude a
bénéficié de I'établissement au préalable de la courbe synthétique NAPIS-75 (Laj et al., 2000)
basée sur 6 enregistrements détaillés obtenus en Atlantique nord. L'avantage de cette
premiere courbe synthétique est que grace aux indicateurs climatiques révélant les mémes
variations milléniales que dans les glaces du Groenland (Kissel et al., 1999), 'age précis de la
carotte GISP2 (la seule disponible a I'époque) a pu étre transféré aux séquences
sédimentaires. Les enregistrements de paléointensité des mémes carottes se sont alors
retrouvés en phase les uns avec les autres (sans aucun ajustement supplémentaire) et en
phase avec les enregistrements d’isotopes cosmogéniques °Be (Muscheler et al., 2004) et
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38Cl (Wagner et al., 2000) dans les glaces. Pour GLOPIS-75, les paléointensités obtenues sur
I’ensemble des carottes ont été inter-corrélées et reportées dans le référentiel de GISP2
grace a la corrélation avec NAPIS-75. Les enregistrements ont ensuite été re-échantillonnés
tous les 200 ans et normalisés par rapport a une méme valeur moyenne de paléointensité.
Un processus itératif d’élimination des valeurs aberrantes de paléointensité est alors
effectué. Pour chaque horizon mesuré, la moyenne est calculée parmi les données de
paléointensité disponibles, et la valeur de paléointensité la plus éloignée de cette moyenne
est enlevée. Cette procédure est répétée tant que les valeurs différent entre elles de plus de
1,5%. Lorsque cette précision est atteinte, la valeur moyenne de paléointensité
correspondante est conservée. Au final, la valeur de paléointensité a chaque horizon est
calculée a partir de 11 a 24 valeurs, les données rejetées ne provenant pas des mémes
carottes ni des mémes régions (le poids « global » est ainsi conservé). Les données obtenues
fournissent ainsi la variation relative de I'intensité du CMT sur l'intervalle de temps 10-75 ka.
Pour obtenir les valeurs absolues de l'intensité du CMT, cette courbe a été calibrée en
intensité. Pour ce faire, 'excursion géomagnétique du Laschamp, tres bien marquée sur
GLOPIS-75 et dont la valeur de paléointensité est connue (Roperch et al., 1988 ; Chauvin et
al., 1989), a été utilisée comme point d’ancrage autour de 41 ka. Sur la période 0-19,5 ka, la
combinaison de données volcaniques et de données archéomagnétiques (limitées a 12,5 ka)
permet de terminer la calibration de GLOPIS-75 et de prolonger cette courbe synthétique qui
couvre donc la période 0-75 ka.

PISO-1500, courbe synthétique proposée par Channell et al. (2009), regroupe les
données magnétiques de 13 séries sédimentaires possédant des taux de sédimentation
compris entre 1,6 et 24,8 cm/ka sur les derniers 1,5 Ma. Douze des carottes ont été
corrélées a la treizieme (IODP U1308) dont les enregistrements magnétiques et isotopiques
ont été choisis comme référence par les auteurs. La corrélation se fait par intervalle de 1 ka
pour le signal 50 et pour le signal magnétique, en utilisant une méthode mathématique
mise au point par Lisiecki et Lisiecki (2002), évitant ainsi toute corrélation subjective et
permettant d’obtenir une corrélation optimale entre les signaux des 2 carottes. Pour ces
corrélations, l'ordre séquentiel des intervalles dans une série sédimentaire et |'ordre
séquentiel des valeurs dans un intervalle doivent étre conservés. Pour chaque intervalle de 1
ka, une moyenne arithmétique est ensuite calculée sur I’ensemble des valeurs corrélées (de
paléointensité et de 5%0). Le modeéle d’age utilisé est celui de la carotte IODP U1308
(détaillé dans Hodell et al. (2008)), construit par utilisation d’age **C jusqu’a 35 ka, puis au-
deld par corrélation de son signal 60 benthique avec 2 signaux références dont
principalement celui de LRO4 (Lisiecki et Raymo, 2005). La calibration des variations relatives
d’intensité magnétique en valeurs absolues est effectuée en placant la courbe synthétique
autour de la valeur moyenne de paléointensité (7,46. 10%2 Am?) estimée sur les derniers 800
ka (Valet et al., 2005). Cette calibration est complétée en assignant une valeur de 7,5 puT
pour le minimum d’intensité magnétique atteint par I'enregistrement de la carotte IODP
U1308 de référence lors de I'’évenement géomagnétique du Cobb Mountain autour de 1.2
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Ma (Nomade et al., 2005 ; Laj et Channell, 2007), suivant les suggestions de Constable et
Tauxe (1996).

La courbe synthétique sédimentaire SINT-2000 proposée par Valet et al. (2005)
retrace |’évolution en intensité du CMT durant les 2 derniers Ma. Cette derniere est obtenue
a partir d’un nombre d’enregistrements sédimentaires variant de 5 a 10 sur la période 0,6-2
Ma. Ces enregistrements magnétiques ont été sélectionnés sur la base d’une résolution
temporelle (non précisée par les auteurs) similaire, et de la présence de caractéristiques
magnétiques communes. La carotte ODP site 851 couvre les 2 derniers Ma avec un taux de
sédimentation moyen relativement constant ne dépassant pas 2.5 cm/ka (Valet et
Meynadier, 1993). Ceci lui donne une résolution temporelle au mieux de 1000 ans en
supposant que les carottes ont été étudiées par cubes jointifs. Par la technique u-channel
associée a des magnétometres dont les bobines de mesure ont la géométrie « haute
résolution », la résolution temporelle est alors de 2000 ans environ (4 cm de résolution
spatiale). Cette carotte a été retenue comme référence pour établir une échelle de temps
basée sur les variations du §0. La corrélation entre les enregistrements a ensuite été
effectuée en liant les minima d’intensité magnétique (e.g. les inversions magnétiques)
identifiables et communs aux enregistrements magnétiques de chaque carotte. Les signaux
magnétigues sont normalisés a une méme valeur moyenne. Sur chaque intervalle de 1 ka,
les données magnétiques des différentes carottes sont moyennées permettant d’obtenir des
variations relatives sur 0,6-2 Ma. Cette courbe est ensuite prolongée vers les périodes plus
récentes grace a SINT-800 (Guyodo et Valet, 1999). Pour ce faire, les 2 courbes sont
assignées a une méme valeur moyenne sur leur intervalle commun : 0,6-0,8 Ma. La courbe
obtenue est appelée SINT-2000. Elle est ensuite calibrée par 'utilisation de valeurs absolues
d’intensité magnétique issues de données volcaniques. Pour cela, ces intensités sont
moyennées sur des intervalles de 0,1 Ma afin de réduire I'impact de leurs composantes non
dipolaires et les imprécisions liées a leurs datations. Ces valeurs moyennes permettent alors
d’obtenir la valeur moyenne d’intensité absolue du CMT pour les derniers 0,8 Ma et de
I'utiliser pour calibrer SINT-2000.

En comparant les courbes synthétiques GLOPIS-75, PISO-1500 et SINT-2000 (Figure
I.3) on constate que GLOPIS-75 a une résolution temporelle supérieure, di au taux de
sédimentation plus élevé de ses carottes et a une analyse plus fine (tous les 200 ans au lieu
de 1000 ans pour les 2 autres). Il semble donc plus judicieux d’utiliser GLOPIS-75 sur la
période 0-75 ka. Au-dela, PISO-1500 et SINT-2000 mettent en avant une évolution
globalement similaire du signal magnétique. PISO-1500 présente cependant des variations
du signal magnétique plus fines que SINT-2000.
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Figure 1.3 : Comparaison des 3 courbes synthétiques sédimentaires GLOPIS-75, PISO-1500, et SINT-2000 sur
les 200 derniers ka (sans leurs barres d’erreurs respectives pour plus de lisibilité).

Il apparait évident que la précision temporelle de ces courbes synthétiques dépend
en grande partie de la précision des échelles sur lesquelles elles ont été placées. GLOPIS-75,
placée sur I'échelle de temps glaciologique est la plus précise. Cependant, cette échelle de
temps ne va pas au-dela de la glace la plus ancienne au Groenland (123 ka en
enregistrement continu précisément daté). Pour les périodes plus anciennes, il a été
précédemment expliqué que les échelles souffrent d’une incertitude temporelle
significative. De méme, de la calibration effectuée par les différents auteurs dépend la
justesse des valeurs absolues d’intensité magnétique que fournissent ces courbes. Ces
calibrations sont effectuées avec précaution a 'aide de laves et objets archéomagnétiques,
enregistreurs ponctuels de l'intensité du CMT. Néanmoins, le peu de points utilisés pour
effectuer ces calibrations peut se traduire par une erreur sur les valeurs absolues d’intensité
magnétique finales. Pour utiliser le CMT comme outil de calibration et de corrélation inter-
archives, une amélioration de la justesse des enregistrements disponibles est donc
souhaitable afin de réduire autant que possible les incertitudes liées a I'échelle d’age et aux
valeurs absolues du CMT.

I.B.2) Les laves : un outil de calibration du CMT

A ce jour, deux outils sont disponibles pour calibrer les enregistrements magnétiques
archivés dans les sédiments: les laves et les objets archéomagnétiques. Les objets
archéomagnétiques rassemblent les artefacts fabriqués par 'homme et riches en minéraux
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ferromagnétiques. Ces artefacts sont la plupart du temps des objets en terre ou argile cuite
(poteries, porcelaines, briques, céramiques,...). Pour ces 2 porteurs du signal magnétique, le
mode d’enregistrement du CMT est le méme: les matériaux sont portés a haute
température (naturellement dans le cas des laves, artificiellement pour les matériaux
archéomagnétiques) au-dela de leur température de Curie et perdent donc toute potentielle
aimantation rémanente (ou ne l'ont pas encore acquise pour les laves). Lorsque ces
matériaux refroidissent, ils sont soumis au CMT qui oriente les moments de leurs minéraux
magnétiques selon sa direction. Les laves et matériaux archéologiques acquiéerent ainsi une
aimantation thermorémanente stable et proportionnelle a I'intensité du CMT régnant au
moment de leur formation. Sous réserve qu’ils n’aient pas été réchauffés ultérieurement, ils
constituent un enregistrement ponctuel dans le temps et absolu de l'intensité du CMT
régnant au moment de leur formation, comprenant majoritairement la composante
dipolaire du champ magnétique (et objet de notre intérét) et la composante non dipolaire
minoritaire (variable dans le temps et I'espace).

Les objets archéomagnétiques ont néanmoins une répartition limitée dans le temps
(12 derniers ka). De plus, ces données ont déja été largement utilisées dans la calibration de
GLOPIS-75 (Laj et al., 2004). Pour les périodes plus anciennes, ce sont les laves qui
fournissent des informations, en échelle absolue, du CMT régnant a un moment donné, a
condition que leurs signaux magnétiques n’aient pas été altérés (altération, foudroiement,
ré-aimantation par une coulée postérieure). Le signal magnétique résultant et mesuré dans
les laves peut comporter une composante non dipolaire, du fait du refroidissement rapide
de la lave a I'échelle des temps géologiques. L'enregistrement magnétique des laves n’est
alors plus seulement le reflet du CMT dipolaire régnant au moment de son refroidissement.
L’évaluation de la contribution de cette composante non dipolaire au signal mesuré
constitue la principale difficulté liée a l'utilisation des laves comme outil de calibration
d’intensité magnétique, et sera plus longuement abordée dans le Chapitre V.

L'intérét supplémentaire des laves est qu’elles peuvent étre datées via deux
méthodes radiométriques : K-Ar et ©Ar/* Ar. La période de demi-vie du *K rend cependant
délicate I'utilisation de ces chronometres aux périodes récentes (ages inférieurs a 10-20 ka).
Cependant, les méthodes et dispositifs disponibles aujourd’hui permettent d’atteindre des
ages de plus en plus jeunes avec des précisions de plus en plus importantes. Ainsi, Quidelleur
et al. (2001) ont réussi a dater par K-Ar une lave du Teide (iles Canaries) émise il y a 800 +
300 ans (10). Renne et al. (1997) ont quant a eux utilisé I"*°Ar/*Ar pour dater une éruption
du Vésuve (ltalie) ayant eu lieu il y a 1925 + 94 ans. Ces études sont respectivement
effectuées sur une grande quantité de feldspath alkalins (3g) et sur des sanidines (K > 10%),
ce qui leur a permis d’atteindre des ages aussi jeunes.

Une étude combinant la géochronologie et paléomagnétisme peut donc fournir des
couples age-paléointensité représentatifs du CMT régnant au moment de la solidification
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des laves. Ces dernieres semblent constituer un outil a fort potentiel pour calibrer les
incertitudes d’age et d’intensité absolue des courbes synthétiques sédimentaires.

A ce jour, l'utilisation combinée de la géochronologie et du paléomagnétisme a déja
permis de contraindre de nombreuses inversions et excursions du Quaternaire (Singer,
2014). Néanmoins ces couples age-paléointensité sont en nombre trop restreint. L'excursion
géomagnétique du Laschamp a fait I'objet de nombreuses études paléomagnétiques
(Roperch et al., 1988 ; Chauvin et al., 1989 ; Mochizuki et al., 2006 ; Laj et al., 2014) et
géochronologiques (Guillou et al., 2004c ; Cassata et al., 2008 ; Singer et al., 2009 ; Laj et al.,
2014) qui ont fourni un couple age-paléointensité robuste, fiable, et désormais utilisé
comme point d’ancrage temporel et de corrélation a grande échelle. Il est ainsi pris comme
référence pour dater la transition Paléolithique Supérieur/ Paléolithique Moyen (Blockley et
al., 2008 ; Fedele et al., 2008). Il a également été utilisé comme point de référence pour
confirmer la précision temporelle de I’échelle GICCO5 (Svensson et al., 2006), et les échelles
d’age de la glace antarctique (Parrenin et al., 2007).

Cette large utilisation de I'excursion du Laschamp comme point de calibration et de
corrélation encourage la poursuite de ce type de travaux sur des périodes plus anciennes.
C’est dans ce contexte que cette étude se propose, en couplant le paléomagnétisme et les
datations, d’obtenir de nouveaux points pouvant étre ajoutés a la base de données, afin de
compléter celle-ci en points bien contraints. Pour ce faire, il a été choisi de cibler I'intervalle
de temps 20-200 ka, et de se focaliser sur des laves mises en place a des périodes de temps
correspondants a de potentielles excusions et/ou des minima ou maxima du CMT lors de
cette période. De nombreux extrema existent sur notre période d’étude et 4 excursions
géomagnétiques sont identifiées et reconnues (Laj et Channel, 2007) : le Mono-Lake (~33ka),
le Laschamp (~40 ka), le Blake (~120 ka) et I'lceland Basin (~190 ka). Ces épisodes de
variations breves et importantes d’intensité du CMT sont ainsi relativement bien
documentés sur les courbes d’enregistrement continu du CMT. Ceci facilite les corrélations
entre archives magnétiques.
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Chapitre Il : Cadre général et échantillonnage

Je décrirai dans cette partie les sites géologiques étudiés lors de cette these, et les
campagnes d’échantillonnage.

Les sites d’étude ont été sélectionnés d’aprés la pertinence de leurs ages disponibles
dans la littérature par rapport a des excursions géomagnétiques et/ou simplement au
spectre de variabilité de I'intensité du champ magnétique terrestre lors des derniers 200 000
ans. Suivant cette approche ce sont 2 chantiers, les iles Canaries et I’Ardéche, qui ont été
étudiés. Un échantillonnage a alors été réalisé non seulement pour le volet
paléomagnétique de cette thése mais également pour le volet datation.

Dans le cadre de la collaboration existant depuis une vingtaine d’années entre le
LSCE et les volcanologues canariens, de nombreux ages ont été obtenus ayant pour but de
comprendre les mécanismes d’édification et d’évolution de ces fles. Grace aux travaux
publiés par Guillou et al. (1996 ; 1998 ; 2004b) et Carracedo et al. (2007) sur le volcanisme
canarien, de nombreux ages K-Ar étaient disponibles au début de cette thése. C’'est cette
base de données géochronologiques qui a guidé le choix des sites canariens étudiés.

Le volcanisme ardéchois a également été choisi car la gamme d’age de sa mise en
place, contrainte par thermoluminescence (Guérin et Gillot, 2007), est comprise dans
I'intervalle 0-200 ka. Ce chantier représente un défi méthodologique en ce qui concerne la
datation K-Ar et 40Ar/‘:‘gAr. En effet, les xénolites sont trés importants en nombre et en taille
dans les laves ardéchoises (Berger 1973, 1981) et, comme le soulignent Guérin et Gillot
(2007), cela rend leur datation par les isotopes de I’Argon relativement complexe.

IlLA) Les iles Canaries

ILA.1) Contexte géographique et géologique

Les Tles Canaries sont situées a une centaine de kilométres des cotes du Maroc, a
proximité de la marge continentale du Nord-Ouest de [I’Afrique. Cet archipel,
majoritairement constitué de roches ignées, se compose de 7 iles réparties sur une surface
de 500 x 200 km (Figure 11.1).
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Figure 1.1 : Localisation des iles Canaries. En gris foncé, les iles dans lesquelles nos sites d’étude sont
localisés (modifié d’apres Guillou et al., 2004b).

lll.A.1.a) Une origine controversée

Le début de I'activité volcanique est daté a environ 39 Ma (Coello et al., 1992). Parmi
les hypotheéses envisagées pour la formation de I'archipel canarien, celle prévalant a ce jour
est une remontée de magma au niveau d’une lithosphére peu résistante. Ce magma se serait
par la suite propagé le long de linterface entre la crolte continentale et la crodte
océanique. Puis, l'activité ponctuelle du point chaud canarien combinée a un lent
mouvement de la plaque Africaine vers I'Est, aurait achevé de faconner le facies actuel des
fles (Carracedo et al., 1998). Cette hypothese du point chaud en interaction avec une plume
mantellique est reprise par Anguita et Hernan (2000) et Geldmacher et al. (2005) et semble,
a ce jour, la plus probable puisqu’elle permet d’expliquer I'ensemble des phénomenes
observés au niveau des iles Canaries.

lll.A.1.b) Des caractéristiques communes a I’ensemble de I’archipel

Bien que chaque ile possede une histoire et des caractéristiques propres, certains
éléments se retrouvent a I’échelle de tout I'archipel.

En premier lieu, ces fles présentent des similarités dans leur mode d’édification. En
effet, elles sont issues d’une activité volcanique s’étalant sur plusieurs millions d’années
(excepté pour La Palma et El Hierro, les plus jeunes). Les étapes de développement des iles
suivent un schéma similaire illustré dans la Figure I1.2.

20



llots et terres peu émergées

Phase de
terres peu émergées
et mont sous-marin |

Phase de
déclin final

Phase de reprise
de I'activité volcanique &

Prédominance
Phase de repos de [érosion.
éruptif et érosion Pas de
subsidence
Phase post-bouclier P(édominancg,de la
étendue dans le temps, croissance sur [érosion.
volcanisme Pas de subsidence
en perte d'intensité
Phase bouclier Prédominance
bréve, de la croissance sur
volcanisme la subsidence
intensif
Phase démersion
Phase
sous-marine

Figure 1.2 : Phases de mise en place des iles canariennes (modifié d’aprés Carracedo, 2011).

Les étapes d’édification peuvent se résumer en 2 phases principales (Carracedo et al.,
1998). La premieére correspond a la construction d’un volcan bouclier. Cette phase se traduit
par une activité volcanique intense aboutissant a la mise en place de 90% du volume de I'lle
et de ses caractéristiques morphologiques principales. La seconde phase est la reprise de
I’activité volcanique (bien plus modérée que lors de la mise en place du bouclier) aprés une
phase de quiescence et d’érosion.
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Ces fles présentent également des similarités morphologiques liées a 2
caractéristiques tectonico-volcaniques (Carracedo, 1994). La premiere est la présence de
zones de rift ou d’ensembles de conduits éruptifs alignés de type rift (Carracedo, 1994,
1999). La genese de ces zones de rift est liée a la combinaison d’une remontée magmatique
pendant la croissance du volcan et de mouvements tectoniques. Selon la nature de cette
combinaison, différents types de rifts sont observés, chacun impactant différemment le
paysage (Table 1, Carracedo, 1994). La deuxiéme caractéristique est la présence de
dépressions appelées calderas. L'instabilité gravitationnelle croissante le long des pentes du
volcan combinée a une accumulation de contraintes sur ses flancs (dykes, superposition de
matériel volcanique) et a la breve, mais colossale, énergie libérée par une éruption peut
générer un affaissement aboutissant a la création d’une caldera (Carracedo, 1994).

Parmi les 7 iles que compte aujourd’hui I'archipel, 3 ont été retenues pour une
campagne d’échantillonnage : Tenerife, La Palma et Grande Canarie. Les sites étudiés sont
des coulées isolées correspondant aux dernieres phases d’activité de ces iles (< 1 Ma).

1.LA.2) Echantillonnage des iles Canaries

L’échantillonnage des blocs nécessaires a la datation a été réalisé au préalable et seul
I’échantillonnage paléomagnétique a été effectué dans le temps de cette these. Le protocole
d’échantillonnage étant le méme pour chaque campagne, il sera décrit plus longuement
dans la partie 1.B.3 de ce chapitre.

Les campagnes d’échantillonnage ont été supervisées par J.C. Carracedo et F.J Pérez
Torrado, tous deux spécialistes du volcanisme canarien.

L'objectif étant d’obtenir des points d’ancrage temporels, I’échantillonnage s’est
focalisé sur des coulées facilement identifiables et repérables sur le terrain. Ainsi, 18 coulées
ont été sélectionnées. Leurs coordonnées GPS sont reportées dans |I’Annexe 1.

I.LA.2.a) Tenerife

IILA.2.a.1) Présentation de Tenerife

Tenerife se situe au centre des fles Canaries. De forme triangulaire, c’est la plus
grande fle de Iarchipel (2058 km?) et son sommet, le Teide, culmine a 3718 m (Ancochea et
al. 1990). Tenerife est la seule des 7 iles a étre au stade ultime son développement :
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certaines fles a I'Ouest de I’archipel (El Hierro et La Palma) n’ont pas encore atteint ce stade,
d’autres a I'’Est I'ont dépassé et sont dans un état d’érosion avancé (Guillou et al., 2004a).

L’activité volcanique de Tenerife a débuté il y a 11,9 Ma par la mise en place en 3
phases successives et indépendantes de 3 volcans boucliers (Guillou et al., 2004a). Le
premier a été le volcan Roque del Conde (11,9-8,9 Ma), puis le Teno (6,4-5,1 Ma) et Anaga
(4,9-3,9 Ma). Une période de quiescence de 2-3 Ma s’en est suivie pendant laquelle I'érosion
a été le principal acteur des changements morphologiques. L’activité volcanique a repris
avec la mise en place du large volcan central Las Cafadas. Vers 200 ka, le sommet de ce
volcan s’est effondré laissant place a la caldera Las Cafiadas (Carracedo et al., 2007). La
phase volcanique consécutive a cet effondrement est la plus récente de I'ile, et donc celle
qui présente un intérét dans le cadre de cette these.

Pendant cette période, I'activité volcanique se développe le long de fissures (zone de
rifts). Durant ce volcanisme fissural, le volcan Teide s’est développé au sein de la caldera Las
Cafadas. Lors des 150 derniers ka I'activité du Teide a ralenti. Les éruptions devenant moins
fréquentes, les laves émises sont géochimiquement plus différenciées. Vers 30 ka, des
éruptions de laves phonolitiques ont complété la construction du Teide. Depuis, la hauteur
atteinte par le Teide a favorisé la migration de I'activité volcanique le long d’un rift orienté
Nord-Ouest, ce qui a engendré la construction de démes parasites (e.g. le Pico Viejo, dont la
principale phase de croissance a pris fin vers 17 ka). Les hauteurs atteintes par ses édifices
ont par la suite favorisé des déplacements latéraux de magma, provoquant des coulées de
lave a leur base (Carracedo et al., 2007). La derniére éruption du Teide remonte a 1150 BP et
la plus récente enregistrée sur I'fle date de 1909 (Carracedo, 2006 ; Carracedo et al., 2007).
La Figure 1.3 ci-apres résume I'activité volcanique de Tenerife lors des derniers 200 ka.
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Figure I1.3 : Activité volcanique de Tenerife lors des derniers 200 ka (d’aprés Carracedo et al., 2007).

[I.LA.2.a.2) Localisation des échantillons de Tenerife

Seules 2 coulées ont été échantillonnées a Tenerife : TT56 (14 carottes) et TT57 (12
carottes). Situées toutes 2 sur le littoral Nord-Ouest de I'lle, elles sont respectivement datés
par K-Ar a 178 + 6 et 194 + 8 ka (Carracedo et al., 2007). Ce sont des coulées épaisses de 2-3
m. Ces laves ont des compositions de basalte alcalin. Elles sont massives, dépourvues
d’enclaves avec peu ou pas de signes d’altération. Les positions de ces 2 sites et leurs ages K-

Ar sont reportés sur la Figure 11.4.
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Figure 114 : Localisation des sites échantillonnés sur Tenerife (carte modifiée d’aprés Carracedo et al., 2007).

ILA.2.b) La Palma

[ILA.2.b.1) Présentation de La Palma

La Palma est située dans la partie occidentale de I'archipel canarien. Elle s’étend sur
une superficie de 708 km? et culmine a 2426 m (Roque de los Muchachos). Cette fle est 'une
des plus jeunes de I'archipel et est celle qui croit le plus rapidement (Carracedo et al.,
1999q). Stratigraphiquement, I'lle de La Palma comprend 3 principales unités (Carracedo et
al., 1999 a,b) (Figure 11.5). La premiere unité est I'édifice basal, essentiellement sous-marin.
Suite au soulevement de cet édifice par basculement, des laves aériennes ont recouvert
cette base. Ainsi, la mise en place du volcan Taburiente et son activité ont abouti a la
formation de la partie Nord de I'lle entre 1,7 et 0,5 Ma (Guillou et al, 2001). Les volcans
Taburiente et Cumbre Nueva forment aujourd’hui la majeure partie de la masse de l'ille
(Guillou et al., 1998). Durant les derniers 500 ka, I’activité volcanique a migré et s’est
concentrée essentiellement dans la partie Sud de I'lle (volcan Cumbre Vieja) ou de
nombreuses éruptions récentes ont eu lieu (dont celle de 1949 que nous avons étudiée). La
Palma est actuellement dans le stade bouclier (Guillou et al., 1998).
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La Cumbre Vieja, (altitude 2000 m, volume subaérien : 125 km®) constitue la zone
d’intérét de cette these. Carracedo et al. (1999a) estiment que sa mise en place a débuté par
une croissance rapide entre 125 et 80 ka puis s’est poursuivie avec une activité volcanique
de rift modérée entre 80 et 20 ka qui s’est de nouveau intensifiée entre 20 et 7 ka. Depuis
I'activité volcanique s’est ralentie méme si de nombreuses coulées historiques sont
identifiables (Figure 11.5.D).

;al.:;ri:n(l';: Taburiente volcano
Bejenado
Volcano
Cumbre Vieja lavas
Cumbre Volcano
Nueva 7
Ridge emission vents
cliff-forming
lavas ! marine
. =~ Cumbre Vieja erosion
Volcano

A ) 125-80 ka: Juvenile stage of growth of Cumbre B ) 80—20 ka: reduced volcanic activity. Rift

Vieja volcano. Rift system difficult to identify, if system still not well defined. Island

existing at this stage. Island grows by intense decreases due to marine erosion.
lcanism.
e 7y NORTHEAST 1480 - .. CURRENTLY
P4 RIFT -.: : . . CTIVE
4 NORTH-SOUTH
IFT
\Sc.ree-and—
platform-
forming lavas
1949
3.3 ka
NORTH-SOUTH RIFT 1971

C) 20-7 ka: renewed activity. Northeast and north-south D) <7 ka: rift reorganization: north-south rift

rifts active and well defined. Island grows at the south dominant, volcano becomes unstable.

and northeast.

Figure 1.5 : Volcanisme du Cumbre Vieja lors des dernier 125 ka (d’aprés Carracedo et al., 1999a).

Les volcans de la Cumbre Vieja sont principalement formés de laves alcalines
(basanites, basaltes alcalins, téphrites, basaltes trachytiques) et de démes phonolitiques
épars (Guillou et al., 1998).

IILA.2.b.2) Localisation des échantillons de La Palma

Les sites étudiés a La Palma sont répartis le long de la Cumbre Vieja, a moins de 3 km
des cotes. Huit sites ont été échantillonnés : 6 proches de la cote Ouest et 2 proches de la
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cote Est (dont la coulée historique mise en place en 1949). Huit des neuf coulées étudiées
ont été datées par Guillou et al. (1998) et couvrent la gamme d’age 26 - 123 ka. La derniére
est la coulée historique de 1949. Les coulées se présentent sous forme d’affleurements dont
I’épaisseur peut varier de quelques centimétres a une dizaine de meétres et la longueur de
quelques metres a une bonne trentaine de metres. Les laves qui les composent sont des
basaltes possédant peu ou pas d’enclaves (de socle ou manteau) et peu de vésicules
(excepté pour le site LPR09). Les positions de ces sites et leurs ages K-Ar sont reportés dans
la Figure Il.6.
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Figure 1.6 : Localisation des échantillons et principales unités de la Palma (modifié
d’apreés Carracedo et al., 1999a).
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I.LA.2.c) Grande Canarie

[l.LA.2.c.1) Présentation de Grande Canarie

L'lle de Grande Canarie est située au centre de l'archipel (Figure 1.1). De forme
subcirculaire et possédant un diameétre d’environ 40 km, elle culmine a 1949 m au-dessus du
niveau de la mer (Pico del Pozo de las Nieves).

Guillou et al. (2004b) résument les étapes de mise en place de cette fle en combinant
et complétant I'étude géochronologique de van den Bogaard et Schmincke (1995) et le
travail de Pérez-Torrado et al. (1995). Ainsi, la premiere phase d’édification, de 14,5 a 8 Ma,
comprend la mise en place du volcan bouclier, I'effondrement gravitaire avec mise en place
de la caldera et la reprise de I’activité volcanique aprés I'effondrement. L’activité volcanique
cessant vers 8 Ma, une période d’érosion d’environ 3 Ma débute pour Grande Canarie. Vers
5 Ma, I'activité volcanique reprend avec la mise en place du stratovolcan Roque Nublo et son
développement. Cette phase s’étend jusqu’a environ 2,8 Ma. En parallele, vers 3,5 Ma,
I"activité volcanique se développe le long des zones de rifts. Suite a cette intense période de
rifting, I'activité volcanique se disperse spatialement, ce qui aboutit a la création de
nombreuses plateformes sur I'lle. Cette activité se poursuit jusqu’a 1,4 Ma. Aprés une
période de calme, I'activité volcanique reprend vers 0,7 Ma avec la mise en place des
coulées récentes.

Seules les coules récentes (< 0,7 Ma) constituent un intérét dans le cadre de cette
these. Elles sont localisées dans le quart Nord-Est de I'lle tel qu’illustré dans la Figure I1.7
(Recent Volcanoes). Ces coulées sont issues d’une activité volcanique de rift, dispersée aussi
bien dans le temps que I'espace et ayant lieu au niveau de fissures et conduits éruptifs. Les
produits volcaniques, émis de maniere trés localisée, sont des basaltes avec peu ou pas
d’enclaves.

IILA.2.c.2) Localisation des échantillons de Grande Canarie

Huit coulées ont été étudiées et couvrent la gamme d’age 49 - 276 ka (ages K-Ar issus
de Guillou et al., 2004b). Les positions des sites échantillonnés et leurs ages K-Ar sont
précisés sur la Figure Il.7. Ces coulées sont émises de maniere éparse et sont faites de
basaltes alcalins types basanites, de phonolithes et de téphrites.
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Figure I1.7 : Localisation des sites échantillonnés sur Grande Canarie (modifié d’aprés Guillou et al., 2004b).
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Les coulées échantillonnées sur Grande Canarie peuvent se regrouper en 2 zones
géographiques :

- Les coulées localisées en altitude (Figure 11.8) : elles sont situées en bord de route,
sous forme d’affleurement de 5 a 25m de long, sur 1 a 4,5m d’épaisseur (sites
RGCO1, RGCO2 et RGCO3).

- Les coulées situées sur le littoral (Figure 11.8) : 2 sont des affleurements (sites
RGCO08 et RGC10), les 3 autres sont des coulées formant des plateformes (RGC04,
RGCO7 et RGC09). Ces laves ont également plus de vésicules que celles
échantillonnées en altitude (excepté pour le site RGC10).

Figure 1.8 : A gauche, le site RGCO2, un effleurement de montagne. A droite, la coulée RGC04 située sur la
céte et formant une plateforme.

30



I1.B) L’Ardéche

11.B.1) Cadre géographique et géologique

L'Ardéche se situe au Sud-Est du Massif central (France) et abrite, avec le
département de la Haute-Loire, la province volcanique du Bas-Vivarais (Figure 11.9).

Quaternaire

[ Basanites (Vallée de I* Ardéche )

[0 Basaltes and basanites

[0 Tuffs et braches

Tertaire

0 Basalte

I Fhonolite and trachyte
Argile, sable

Bl Bassins Carbomiferes
Granites and gneiss

 Failles {3Maar

Figure I1.9 : Ardéche, localisation et géologie (d’aprés Mergoil et Boivin, 1993).

éme

Bien que I'existence de cette province volcanique ait été reconnue dés le XVIII
siecle, trés peu d’études lui ont a ce jour été consacrées (Berger, 1973, 1981 ; Rochette et al.,
1993, Guérin et Gillot, 2007 ; Boiron, 2011 ; Boiron et al., 2013). La province du Bas-Vivarais
s’étend sur une superficie de 500 km? et se compose de 17 appareils volcaniques alignés le
long de failles orientées Nord-Ouest/Sud-Est (Figure 11.9). Le volcanisme ardéchois appartient
au type spécifique de volcanisme intracontinental (Guérin et Gillot, 2007). Rochette et al.
(1993) distinguent différents types d’activités volcaniques dans cette province. Ainsi, 7
volcans ont eu uniquement une activité de type strombolien avec une ou plusieurs émissions
de scories et de coulées basaltiques, 6 volcans présentent des coulées basaltiques qui ont
succédé a un maar, 3 sont de simples maars ne présentant qu’une activité
phréatomagmatique, et 1 volcan présente un cOne strombolien précédé par une activité
phréatomagmatique.

Les produits émis sont pour I'essentiel des basaltes alcalins contenant de
nombreuses enclaves d’origine mantellique et xénolites du socle de type granites et roches
métamorphiques (Berger 1973, 1981). L’analyse des spectres des terres rares de ces laves
par Rochette et al. (1993) fournit des résultats identiques suggérant une origine commune
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de ces laves a partir de magmas identiques. Enfin, d’apreés ces mémes auteurs, I'absence de
laves différenciées tend a valider I’hypothése d’un faible temps de résidence du magma au
sein de la crodte.

La chronologie des évenements volcaniques du Bas-Vivarais demeure aujourd’hui
encore assez imprécise. En effet jusqu’a ce jour, I'utilisation de méthodes radiométriques
classiques (K-Ar et '*C) reste une opération épineuse. Ainsi, la gamme d’age des édifices
volcaniques dépasse souvent la limite méthodologique du **C (environ 40 000 ans). De plus,
I'abondance des enclaves du socle et du manteau, porteurs potentiels d’exces d’argon, rend
I"utilisation du chronomeétre K-Ar trés délicate. Guérin et Gillot (2007) ont néanmoins réussi a
fournir une gamme d’age a ces évenements volcaniques par utilisation de Ia
thermoluminescence. L'activité du Bas-Vivarais se décomposerait ainsi en 3 phases datées a
45400 + 3200 ans, 78800 + 5300 ans, et 166000 + 15000 ans. L’ensemble de I'activité du Bas-
Vivarais semble donc se situer dans la gamme d’age abordée dans cette thése.

11.B.2) Localisation des échantillons

Comme pour les fles Canaries, ce sont des coulées isolées qui ont été étudiées. Leur
sélection a été effectuée grace aux cartes géologiques existantes et aux études
préalablement réalisées en Bas-Vivarais (Berger 1973, 1981 ; Rochette et al., 1993 ; Guérin et
Gillot, 2007 ; Boiron, 2011). Les sites d’échantillonnage retenus s’étendent sur une zone
d’environ 30 km (Nord-Sud) sur 20 km (Est-Ouest). Ce secteur d’étude est représenté sur la
Figure 11.10.

Deux campagnes d’échantillonnage ont été organisées. La premiere en Juin 2012 a
permis de confirmer la sélection préalable des sites et de prélever 20 échantillons,
provenant de 15 coulées apparemment différentes, en vue de datations. Ces derniéres ont
abouti a I'obtention de 19 ages K-Ar puisqu’un site s’est révélé trop altéré pour fournir un
résultat fiable (site CHE12-15B). Sur la base de ces premiers ages, une seconde campagne a
été organisée en Avril 2013 et a permis de procéder a I’échantillonnage paléomagnétique.
Cependant, certains sites échantillonnés lors de la premiére mission ne I'ont pas été pendant
la seconde, et ce pour plusieurs raisons : affleurement inaccessible avec le matériel de
forage (site JAU12-10), 2 échantillons pris sur la méme coulée fournissant un age K-Ar
identique (e.g. sites PAL12-16 et PAL12-17), ou encore roche trop friable pour obtenir une
carotte (site MAR12-06). Un total de 12 coulées différentes, ont été échantillonnées lors de
la seconde mission.

Les positions des sites échantillonnés lors des 2 campagnes sont reportées dans la
Figure 11.10. Les coordonnées exactes de ces sites sont fournies dans I’Annexe 1.
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Figure 11.10 : Localisation des sites ardéchois échantillonnés (modifié d’apres
Guérin et Gillot, 2007).

Les sites difféerent beaucoup entre eux. Tout d’abord ils se situent a des altitudes
variant de 400 a 1150 m environ. Ensuite, I'épaisseur des coulées est trés hétérogene. Ainsi
pour certains sites il peut s’agir de véritable falaises de basaltes d’une trentaine de métres
de haut sur une cinquantaine de long, alors que d’autres sont de petits affleurements en
bord de route, longs de quelques métres et d’épaisseur a peine un metre (Figure 11.11). La
morphologie des coulées est également tres variable. Certaines sont prismées et dessinent
de magnifiques colonnades (e.g. AlZ12-09, THU12-12), alors que d’autres présentent un
débit en large blocs du fait d’'une prismation plus frustre (SOU12-11) (Figure 11.11).

33



Figure 11.11 : A gauche le site AIZ12-09, long de plusieurs dizaines de métres, dont les colonnades et pseudo-

colonnades s’élévent a une trentaine de métres. A droite, le site SOU12-11 fait d’une coulée plus petite, non
prismée, affleurant sur quelques métres et haut d’a peine un métre.

11.B.3) Processus d’échantillonnage

L’échantillonnage est particulierement important puisqu’il permet de choisir la
matiere premiere des échantillons qui seront analysés. En effet, les analyses et technologies
les plus fines ne pourront donner un résultat convenable si le support de ces analyses est de
faible qualité. Cette partie présente la maniére dont les échantillons ont été sélectionnés
puis prélevés sur le terrain.

11.B.3.a) Echantillonnage géochronologique

De maniére générale, seuls les blocs peu ou pas altérées et possédant peu ou pas
d’enclaves sont sélectionnées. Pour I’Ardéche, tous les sites étudiés possédent des enclaves.
Les blocs présentant le moins d’enclaves possible ont donc été choisis. Le controle de I'état
de fraicheur de la roche et I'analyse des enclaves se fait sur le terrain par observation
macroscopique. Ce controle est ensuite complété en laboratoire par des observations
microscopiques.

Sur le terrain, un bloc éloigné de la base et du sommet de la coulée est repéré. Il est
ensuite débité a la masse puis examiné. S’il contient trop d’enclaves et présente des signes
d’altération, il est rejeté. Dans le cas contraire il est conservé, et les parties périphériques,
potentiellement plus altérées, sont enlevées. Un échantillon de 1-2 kg est ainsi obtenu.

La position géographique de I'échantillon est relevée par GPS. Un schéma de
I’affleurement est réalisé et des photos sont prises.
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11.B.3.b) Echantillonnage paléomagnétique

En premier lieu, il convient de contrdler I'état de fraicheur de la roche. Ainsi, pour
chaque affleurement, les zones les plus altérées (risque de détérioration des porteurs de
I'aimantation) et fissurées (risque de casser la carotte lors du forage) sont écartées.
Parallelement, un contréle au gradiométre permet de repérer d’éventuels événements
ayant pu modifier I'aimantation de la roche (e.g. dynamitage, foudroiement). Dans une telle
situation I'aimantation de la roche ne représente plus I'aimantation primaire acquise lors de
son refroidissement, information que I'on recherche. Ce gradiometre, passé le long de
I’affleurement, permet de localiser ces anomalies. Un gradient fort en un point (détecté par
I'affichage d’une valeur de saturation au gradiométre et émission d’un signal sonore plus
important) par rapport au reste de la coulée correspond a une zone ou I'aimantation a été
potentiellement altérée. Cette zone de I'affleurement est a bannir de tout échantillonnage.

Une fois ces vérifications terminées, les zones a forer sont marquées. Dans la mesure
du possible, il est préférable d’éviter de forer le haut ou le bas de la coulée (altération, ré-
aimantation par une coulée déposée ultérieurement). De plus, afin d’obtenir les carottes les
plus représentatives possibles de la coulée, ces derniéres sont forées a plusieurs endroits le
long du site. Leur espacement varie ainsi de quelques centimétres a plusieurs meétres.

Les carottes (25 mm de diameétre) sont obtenues au moyen d’une perceuse
possédant un foret amagnétique muni d’'une couronne diamantée. Cette couronne est
refroidie en continu par de I'’eau lors du forage. Les carottes sont ensuite orientées a I'aide
d’un appareil a orientation qui s’emboite autour d’elles alors qu’elles sont encore en place
dans la roche. Ce dispositif est composé :

- D’une boussole permettant de définir I'azimut magnétique de la carotte, a savoir
I'angle dans le plan horizontal entre la direction de I'axe de la carotte et le Nord
magnétique. La direction obtenue est la génératrice de la carotte qui servira de
repére dans les expériences de désaimantation thermique et paléointensité.

- D’un clinométre permettant de mesurer le pendage de la carotte, a savoir I'angle
entre la direction de I'axe de la carotte et le plan horizontal.

- Un compas solaire qui permet de définir I'azimut solaire (lorsque les conditions
d’ensoleillement permettent d’y accéder). L’heure de la mesure est notée ce qui
permet en intégrant la déclinaison du soleil disponible dans la littérature de
calculer le «vrai» azimut de la carotte. Ceci constitue donc, avec l'azimut
magnétique, une double lecture mais aussi permet de quantifier une éventuelle
anomalie magnétique locale et/ou régionale.

La précision des mesures obtenues avec un tel dispositif est de I'ordre de 2°. Ces
mesures sont indispensables puisqu’elles servent a calculer les parameétres initiaux
nécessaires aux mesures de désaimantation thermique et de paléointensité.
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Une fois I'orientation achevée, une marque est faite sur le sommet de la carotte pour
repérer la trace du plan vertical aligné avec I'azimut. La carotte est cassée a sa base, extraite,
et une génératrice est gravée sur toute sa longueur pour garder la trace de ce plan vertical
sur tous les échantillons qui ont seront extraits. Des fleches sont également gravées le long
de cette génératrice pour repérer |'orientation « extérieur » - « intérieur » initiale dans la
roche. Les carottes obtenues ont une longueur moyenne de 10 a 15 cm ce qui permet de
s’affranchir de la zone altérée en surface en étudiant au laboratoire les échantillons les plus
profonds.

En fin d’échantillonnage, des photos et un schéma de I'affleurement sont réalisés et
accompagnés d’un relevé de la position géographique (GPS).

Pour les Tles Canaries, I'échantillonnage a abouti a I'obtention de 205 carottes avec
une moyenne de 11 carottes par coulée. 26 carottes ont ainsi été forées a Tenerife, 86 a La
Palma, et 93 a Grande Canarie.

En Ardéche, ce méme exercice a abouti a 'obtention de 119 carottes, soit une
moyenne de 10 carottes par coulée étudiée.
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Chapitre lll : Principes des méthodes utilisées et protocoles

expérimentaux

I11.A) Méthodes K-Ar sans traceur et *°Ar/*Ar

Cette partie a pour but de présenter les méthodes de datation mises en ceuvre dans
le cadre de cette these. Tout d’abord I'aspect théorique de I'horloge K-Ar, ainsi que son
principe de fonctionnement, ses avantages et ses limites, seront expliqués. Puis la
préparation des échantillons et le mode analytique de chaque méthode, tels que développés
au LSCE, seront présentés. Les aspects plus techniques des manipulations en laboratoire y
seront a chaque fois détaillés. Enfin, la pertinence de I'utilisation des deux méthodes de
datation sera présentée.

llLA.1) L’horloge K-Ar

L'horloge K-Ar repose sur le principe de décroissance radioactive naturelle d’un
élément pére (*°k) en un élément fils (*°Ar*). La décroissance du potassium a été mise en
évidence en 1948 par Aldrich et Nier (1948) qui ont entrepris de mesurer le rapport “OAr/*°Ar
de différents minéraux potassiques. La comparaison de ces rapports avec le rapport
“OAr/*°Ar atmosphérique admis, constant et égal a 295,5, a permis de mettre en avant la
production d’*°Ar radiogénique (noté “°Ar* par la suite) par décroissance naturelle du “°K.
Depuis, de nombreuses études ont contribué a la connaissance actuelle que nous avons de
ce chronomeétre particulierement adapté aux sciences de la Terre en raison de la diversité
des matériaux qu’il permet de dater (roches magmatiques, météorites, téphras, ...) et de la
gamme d’age qu’il couvre (la période de demi-vie du *°K est de 1,25 milliards d’années).

Dans cette these, le chronomeétre K-Ar joue un réle majeur puisqu’il permet de dater
les laves échantillonnées via Iutilisation de deux méthodes: “°K-*°Ar sans traceur et
Oar/PAr.

11l.A.1.a) Fonctionnement de I’horloge K-Ar

La désintégration du K est complexe et ne produit pas uniqguement de I OAr* (Figure 111.1).

Ainsi, le “°K se désintégre :

- 2 88,8 % en *°Ca par émission B’

-3 11,2 % en “Ar* (dont 11% par émission y, 0,16% par capture électronique, et
0,01% par émission B)
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Figure Ill.1 : Schéma de désintégration radioactive naturelle du .

Le potassium est I'un des sept éléments les plus abondants de la cro(te terrestre et
est présent dans le magma. Au sein de la chambre magmatique, I"*°Ar* formé peut
s’échapper, en partie ou totalement, du systéme par dégazage. Lors de I"éruption, le magma
arrive en surface. Il subit alors un brusque refroidissement, instantané a [I'échelle
géologique, et se solidifie. A partir de ce moment, I"*°Ar* ne peut plus s’échapper et reste
piégé dans le réseau cristallin de la lave ou il s’accumule (Figure 11.2). L'age K-Ar d’une lave
correspond ainsi I’age de sa mise en place, autrement dit celui de I'éruption.
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Figure Ill.2 : Schéma de décroissance de “°K et accumulation d”*°’Ar* dans les laves froides.
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1l.A.1.b) Equation d’age

L’évolution de *°K au cours du temps, notée “°Ky s’écrit :

Ok 9 = “Ko.e™ (1) avec : %Ky : nombre d’atomes *°K a la fermeture du systéme
A : constante de désintégration du *°K
t: temps

Soit : “%Ko- %Ky, e (2)

Par conservation du nombre d’atomes, il est possible d’écrire :

40K0 = 40K(t) + 4°Ar* + 4°Ca *
& %Ko - Ky ="Ar* + Pca*
& OAr* + ca* = 0k y(eM-1) (3)

L'utilisation des relations entre les constantes de décroissance isotopique (Table Ill.1) est
nécessaire pour obtenir I'’équation d’age.

Table lII.1 : Constantes de décroissance du K, d’aprés Steiger et Jager (1977).

Constante Valeur Signification
Ar=AP%Ar | (5.808 £0.004)x 10™ a? | Constante de désintégration du *°K qui engendre “°Ar

A = N°Ca (4.962 +0.009) x 10™°a™ | Constante de désintégration du “°K qui engendre “°Ca

A=A+Aca | (5.543 £0.010)x 10 a™ Constante totale de désintégration de *°K

Ainsi, on obtient a partir de (3) :
OArx((A*Ca*/APAr*) +1) = K y(e-1)
SOA((Aca/ Mar)+1) = K(e-1)
SOArF (M) = K€1) (4)

Puis, en isolant t, la formule permettant de calculer I'dge T de fermeture du systeme est
obtenue:
1 A*0Ar* 5
T=z-Inf|——7F—+1 (5)
A )\Ar K(T)
La période de demi vie (*°K ty2 = 0Ko/2) est calculée a partir de (1), et vaut :

ty2 = In2/A = 1,25 10° ans
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Le calcul de I'erreur sur I'age prend en compte les incertitudes portants sur : les

constantes de désintégration, la calibration du spectrométre de masse, les teneurs en K et
en °Ar*. || est détaillé dans Westaway et al., 2006.

11I.A.1.c) Hypothéses de base du chronométre

L'utilisation de I’horloge K-Ar repose sur plusieurs hypothéses. La connaissance de

ces hypothéses est fondamentale car elles jouent un réle majeur a différents niveaux de

I’analyse d’un échantillon. Ceci permet donc d’avoir un regard critique plus pertinent sur les

résultats obtenus.

1)

2)

3)

4)

5)

A linstant de sa formation (i.e. a t=0), I'échantillon est considéré comme dépourvu

de tout *°Ar*. Cela revient a dire que seul I’

Ar d’origine atmosphérique est présent
dans le systéme lors de sa fermeture, soit un rapport “°Ar/*°Ar égal a celui de Iair
(=295,5) a t=0. Dans le cas contraire, les ages obtenus seraient surestimés a cause
d’un exces d’*°Ar. Ces exces d’*°Ar sont identifiables par la méthode “°Ar/**Ar, mais

pas par la méthode “°K-"°Ar pour laquelle ils constituent une vraie limite.

La durée de formation de I’échantillon doit étre négligeable par rapport a I'dge de
I’échantillon. Dans le cas des roches volcaniques, objet de cette étude, cette
hypothése est validée car leur durée de refroidissement est négligeable en
comparaison de la gamme d’age des échantillons étudiés (20-200 ka).

L’échantillon étudié doit avoir évolué en systéme clos depuis sa formation et ne pas
avoir subi d’altération. Ainsi, aucun événement ne doit avoir pu impacter le K et I'Ar
contenu dans I'échantillon depuis sa formation. Cette hypothése est vérifiable par la
méthode “°Ar/*’Ar mais 13 encore pas par la méthode K-Ar. Afin de contraindre au
mieux cette hypothese, seuls les échantillons les moins altérés sont prélevés sur le
terrain. L'absence ou le degré d’altération est vérifiée en laboratoire par des
observations macroscopiques et microscopiques.

9K décroit a un taux constant qui ne dépend pas des conditions physiques du
systéme. Les constantes de décroissance du 9K sont celles reportés dans la Table
1.

Le rapport O /Kioral €St COnstant dans les matériaux naturels. En effet, la mesure de
O ne se fait pas directement mais par I'intermédiaire de la mesure de Kigal (€N A0k
40Ar) ou de ¥Ar, (40Ar/39Ar), combinée a la connaissance des abondances isotopiques
(Table 111.2).

Table 1ll.2 : Abondance des isotopes d’Ar et de K (d’aprés Nier, 1950 et Garner et al., 1975).

1
Islotope

39K

40K

41K

4OAr

BAr

Ar

L]
Ablondance

93.2581%

0.01167%

6.7302%

99.600%

0.0632%

0.3364%
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.A.2) Sélection et préparation des échantillons

Avant une quelconque analyse en laboratoire, les échantillons de lave doivent étre
précautionneusement préparés puisqu’aucune mesure ne saurait donner un résultat
acceptable si I’échantillon analysé n’est pas de bonne qualité. Ces étapes d’avant mesure
sont donc indispensables a I'obtention d’un age robuste pour les laves étudiées. La méthode
de sélection et de préparation d'un échantillon est la méme pour la méthode K-Ar et
Oar/PAr.

La préparation de I’échantillon suit le protocole de mesure détaillé dans Guillou et al.
(1998). Il suit un protocole composé de 3 étapes : broyage-tamisage, nettoyage, et tris
minéralogiques.

11l.A.2.a) Broyage - Tamisage

Aprées avoir éliminé les parties extérieures du bloc prélevé (potentiellement les plus
altérées), ce dernier est découpé en cubes d’environ 4-5 cm de c6té grace a une scie
circulaire a usure dont la lame posséde des éclats de diamants.

L'étape de broyage se fait par décrémentation de I'espace entre les machoires du
broyeur qui débute a 15mm et fini a Omm en passant par 11mm, 8mm et 5mm. Apres
chaque étape de broyage, le broyat passe par une colonne de tamisage faite de deux tamis,
le premier ayant un maillage de 250 um et le deuxieme un maillage de 125 um. La fraction
comprise entre 125 um et 250 um est conservée. La fraction supérieure a 250 um repasse
par le broyeur avec un espacement entre machoires réduit, puis le broyat sera a nouveau
tamisé. L’échantillon obtenu a alors une granulométrie adéquate (grains de taille comprise
entre 125 et 250 um) pour étre analysé.

111.A.2.b) Nettoyage de I’échantillon

Apres tamisage, I’échantillon est rincé sous I'eau distillée afin d’enlever la majeure
partie de la poussieére adhérant encore aux grains. Puis I'échantillon est plongé dans un
bécher contenant de I'acide acétique a 99,8%. Ce bécher est ensuite placé a 60°C dans un
bain a ultrason pendant 45 mn. Cette étape a pour but de dissoudre les phases d’altération
éventuellement présente. Ensuite, I'échantillon est abondamment rincé a I'eau distillée, puis
nettoyé a I'alcool et a I'acétone.

lI.A.2.c) Tris minéralogiques

La lave n’est pas constituée uniguement de mésostase pure. Elle peut aussi contenir
de nombreux phénocristaux, qui se sont formés bien avant le refroidissement de la lave,
ainsi que des xénocristaux. Ces cristaux sont de potentiels porteurs d’excés d’argon, en
particuliers les olivines et pyroxenes (Laughlin et al., 1994), et risquent donc de fausser I'age
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de I’échantillon s’ils ne sont pas éliminés. Pour cela, différents types de tris sont
successivement effectués :

I1I.LA.2.c.1) Tris magnétique

L’échantillon est passé sous un aimant. La mésostase, riche en minéraux magnétique,
va se retrouver attirée par I'aimant, contrairement aux xénocristaux qui vont donc rester sur
place. Cette premiére séparation faite, la phase magnétique est récupérée pour |'étape
suivante du tri.

[1lLA.2.c.2) Tri densitométrique

Cette étape permet d’affiner la séparation entreprise lors du tri magnétique. En effet,
certains phénocristaux peuvent avoir été entrainés avec la mésostase.

Pour ce tri, la poudre d’échantillon est introduite dans un entonnoir contenant du
diiodométhane (d = 3,32 g.cm™). Par ajout progressif d’acétone (d = 0,791 g.cm™), la densité
du liquide diminue. Les cristaux, plus denses que la mésostase, chutent au fond de
I’entonnoir alors que celle-ci continu de surnager.

A la densité ad-hoc (i.e 2,9-3,0 pour les basaltes), la mésostase est récupérée et
rincée a l'acétone, puis séchée a I'étuve. L'échantillon est enfin prét a étre analysé. Un
controle a la loupe binoculaire permet de s’assurer de la pureté de I’échantillon obtenu.

[1l.LA.2.c.3) Piquage

Dans I’éventualité ou le contréle a la lunette binoculaire révélerait la présence de
certains phénocristaux, un piquage au grain par grain sous loupe binoculaire peut étre
effectué avant analyse.

La Figure 111.3.b ci-dessous présente le résultat final obtenu apreés tris, ainsi que la phase
non magnétique provenant uniquement du tri magnétique pour le méme site (Figure Ill.3.a).
On constate |'existence d’une quantité conséquente de minéraux non magnétiques,
potentiels porteurs d’exces d’argon, confirmant I'importance de ces différents tris.

Figure 111.3 : Résultat des tris minéralogiques. Cas du site ardéchois PAL12-17 : a) Fraction non
magnétique obtenue a l'issue du tri magnétique. b) Fraction finale obtenue aprés les tris magnétique et
densitométrique.
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11l.LA.3) Méthode K-Ar sans traceur

La méthode de datation K-Ar utilisée au LSCE est la technique 9k-*°Ar sans traceur.
Elle a été développée par C.Cassignol (Cassignol et al., 1978 ; Cassignol et Gillot 1982).

Comme le montre I'équation (5) en Ill.LA.1.b), seules deux variables mesurées
suffisent au calcul de I'age : la quantité d’”*°Ar* et celle d’*°K.

I1.A.3.a) Mesure de “)K

La quantité de K est mesurée par ICP-AES au CRPG de Nancy. Pour chaque échantillon
une valeur moyenne de potassium est obtenue sur trois analyses indépendantes, afin de
s’assurer de 'homogénéité de I’échantillon et donc d’avoir un résultat plus fiable. La valeur
de ‘K de chaque échantillon est calculée a partir de leurs valeurs de Ko par utilisation des
abondances isotopiques (Table 111.2).

La composition isotopique et les teneurs en argon sont mesurées par spectrométrie
de masse au LSCE.

111.A.3.b) Extraction et purification de I’*°Ar

En premier lieu, il faut extraire I'argon piégé dans le réseau cristallin. Pour cela,
chaque échantillon (soit 1 a 2 g de poudre de roche) est placé dans un creuset en Molybdéne
préalablement dégazé a 1500°C sous vide primaire. Le creuset est par la suite introduit dans
un module fait de quartz et Pyrex. Ce module (Figure 1ll.4) comporte un four en quartz, un
doigt de silice contenant du charbon actif, et un doigt de silice contenant de la mousse de
titane.

Etape 1 : Prédégazage et mise sous vide

Ligne a vide Queue de
Le module est connecté a la ligne a vide puis Four :}/C‘)Chon

placé sous vide secondaire au moyen d’une pompe Sougure 1 {
turbomoléculaire. Durant les premieres 24 heures de

pompage, seul le charbon actif est dégazé en le portant
a 350°C. Ensuite, le titane est porté a 875°C pour le
dégazer pendant une trentaine d’heure, conjointement
au charbon. Le charbon actif et le titane peuvent alors
étre ramenés a température ambiante et le vide est

amélioré grace a l'action combinée de pompes getters

et d’'un cryopompage. Le vide dans la ligne atteint

350°c 875°c
Doigt de Doigt de
charbon Titane

désormais des valeurs comprises entre 1,0. 107 et 5,0. \

10® Torr. Aprés quatre journées de pompage, les Echantillon

modules sont séparés de la ligne a vide (Figure 111.4). Figure lil.4 : Préparation d’un
échantillon K-Ar. 1) Prédégazage.
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Etape 2 : Fusion

Le module est alors déplacé afin que
I’échantillon soit fondu, grace a un four a induction.
Durant la fusion, le doigt de charbon actif est plongé
dans l'azote liquide afin de favoriser la désorption
des gaz piégés dans I"échantillon (Figure I11.5).

Etape 3 : Purification

-

Boucle
d'inductic

2:00G1 € 24NELD UojRUEYT

Azote
liquide
Circuit de
refroidissement
par eau

Figure 1ll.5 : Préparation d’un échantillon
K-Ar. 2) Fusion.

SoujureS_ R
Une fois le gaz extrait, il est purifié par de la o )
mousse de titane. Portée a 830°C, cette derniere fixe les
gaz actifs contenus dans I’échantillon tout en restant \
neutre vis a vis I’argon (Figure I11.6). Soudure 2

Etape 4 : Récupération de I'échantillon

Apres purification, seuls les gaz non actifs
(principalement I'argon) sont présents dans le module.
Ces gaz sont adsorbés par le charbon actif porté a
température de I'azote liquide. Puis, par fermeture des
soudures 2 et 3, la partie du module contenant
I’échantillon gazeux est récupérée avant d’étre
connectée a la ligne ultra-vide du spectromeétre de
masse (Figure 111.7).
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Figure 111.6 : Préparation d’un
échantillon K-Ar. 3) Purification.

Vers le
spectrométre

Masselote
“®—— magnetique
permetant
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module

Figure 1ll.7 : Préparation d’un
échantillon K-Ar. 4) Récupération de
I’échantillon.



11l.A.3.c) Mesure au spectromeétre de masse

Le vide de la ligne d’introduction du spectrométre de masse (Figure 111.8) est obtenu

par combinaison de pompages turbomoléculaires et cryogénique. Il est entretenu en
permanence par des pompes getters (SAES GP10) qui piégent les gaz actifs résiduels.

Pompage
secondaire

Pompage
primaire

Légende :
P.C. 1 et 2: piéges

cryogéniques 1 et 2

O .
e V.u.v:vannes ultra-vide
O <]
Spectrométre de @ {E @ ° Gt. : pompe getter
%V e Ref.Atm : bonbonne
O+ s & L , i
w3 50 contenant de I'air
O Q e prélevé en laboratoire
O

Ampoule @
échantillon

D.C. : bonbonne de

calibration

Figure 111.8 : Schéma de la ligne a ultravide connectée au spectrometre de masse K-Ar.

Une fois connecté a la ligne, I’échantillon gazeux est libéré de I'ampoule a I'aide d’un
aimant extérieur qui actionne la masselotte magnétique et brise ainsi la queue de cochon.

I1I.LA.3.c.1) Protocole de mesure

Le gaz se libere et se détend dans la ligne ultra-vide. Il est ensuite attiré a proximité
du spectromeétre de masse grace au doigt de charbon actif porté a température de I'azote
liquide. L’argon est ensuite libéré du charbon actif en ramenant ce dernier a température
ambiante. Aprés cryopompage du spectrométre de masse, I'argon est introduit dans le
spectrometre ou il est ionisé sous I'effet d’'une source électronique. Ar devient “°Ar* et *°Ar
se transforme en **Ar". Ces ions sont accélérés sous I'effet d’une différence de potentiel (V),
puis projetés dans une enceinte ou régne un vide poussé a travers un champ magnétique H.
Leur trajectoire de rayon R suit I'équation :
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Avec :

1

H : champ magnétique (3600 G)

1439 m_, |2
R= T{EV} e m :masse atomique de I'ion

E : nombre de charges élémentaires portées
par I'ion (V)

V : différence de potentiel (environ 620V)

Les isotopes 36 et 40 de I'argon ayant des rapports (m/e) différents, le spectromeétre
de masse permet de les différencier grace a leur rayon R de trajectoire. Ainsi, pour H =
3600G et V = 620V, on obtient : Rsp = 62,9 mm et Rzg = 59,7 mm.

Aprés séparation, les teneurs en *°Ar et *°Ar sont analysées par un double collecteur
composé de deux coupelles de faraday disposées a m/e=36 et m/e=40, et permettant la
mesure simultanée de ces deux isotopes de I'argon. La mesure est intégrée sur une durée de
100 secondes.

L'analyse de I’échantillon terminée, celui-ci est évacué du spectromeétre de masse par
cryopompage.

I11.A.3.c.2) Correction atmosphérique

L"*°Ar total contenu dans une lave a deux origines : radiogénique et atmosphérique.

Ainsi :

4 4 4
OArtota| = 0Arat+ OAr*

Avec : - 4°Artota| - OAr total contenu dans I’échantillon
-Ar. : Ar provenant de I'atmosphére
4 4 . , . , . 4
-ar* : ©Ar radiogénique provenant de la décroissance de *°K

Expérimentalement, la correction atmosphérique se fait en introduisant une aliquote
d’argon atmosphérique de référence grace a une bombonne d’air reliée au spectrométre de
masse. Cette dose d’air est mesurée dans les mémes conditions de pression que I'échantillon
a dater. La comparaison des rapports (*°Ar/*®Ar) de I'échantillon et de dose d’air, soit
(4°Ar/36Ar)atm, permet d’obtenir la valeur d’*°Ar* de I’échantillon.
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La formule de correction utilisée est la suivante :

4OAréch _ 40Aratm
36Aréch 36Aratm
*OArgch

36Aréch

40Ar* —

I11.A.3.c.3) Calibration

L’étape de calibration a pour but de convertir le signal électrique, issu de la mesure
spectrométrique, en nombre d’atomes. Pour cela, un nombre connu d’atomes d"*°Ar est
introduit dans le spectrométre de masse a partir d’'une bombonne calibrée. La connaissance
du nombre d’atomes est rendue possible grace a l'utilisation de standards d’ages connus.
Les 2 standards, utilisés lors de I'analyse des échantillons de cette these sont les 2 biotites

suivantes :
Table 113 : Standards utilisés pour les mesures K-Ar sans traceur.
Oar* Age + 1o o
Standard % K 9 Référence
(10 mol/g) (Ma)
Hess et Lippolt,
HD-B1 7,987 0,335 24,21 +0,32
1994
McDougall et
Roksandic,
LP-6 8,37 1,923 127,8+0,7 )
1974 ; Baksi,
1973

L'obtention d’'un age peut donc se résumer en 3 étapes analytiques : mesure,
correction atmosphérique et calibration (Figure 11.9). Ces étapes permettent d’obtenir la
valeur de la quantité OAr* 3 reporter dans I’équation (5) pour obtenir I'age de I'échantillon.

Signal (A)

A Mesu.!re Refereljlc.e Calibration
Echantillon Atmosphérique
b --- -------------------------- N atomes connu
OArm m m

Figure 11.9 : Etapes de mesure de la méthode K-Ar sans traceur.
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I1.A.4) Méthode “°Ar/*’Ar

11l.A.4.a) Production d’*?Ar : flux d’irradiation

Cette méthode est une variante de la méthode *“°Kk-*°Ar. N’existant pas sous forme

naturelle, '’*’Ar est produit par irradiation du *°K sous un faisceau de neutrons rapides. La
quantité d”*°Ar ainsi crée est proportionnelle a la quantité de *°K de I’échantillon et donc 3 la
quantité de 0K, puisque le rapport 0K /K est supposé constant dans la nature.

Le rendement de production d’3°Ar est calculé grace a des standards d’ages connus, présents
dans la méme navette que les échantillons lors de l'irradiation. Ce rendement est calculé de
la maniére suivante (Mitchell, 1968) :

Ar = 39|<AT[ de0:d:

Soit, en posant | = JO d)EGEdE :
PArs = ¥KATI (a)

Avec : - **K : nombre d’atomes de **K dans le standard
-*Ar, : nombre d’atomes de *°Ar produits par le standard

- d)E : flux d’énergie E des neutrons

- O¢ : Section efficace de capture de la réaction **k = *°Ar

- AT : durée d’irradiation

Ar est radioactif et sa période de désintégration est égale a 265 ans. Les échantillons
peuvent parfois étre analysés un certain temps apres l'irradiation. Cependant, ils sont tout
de méme analysés dans un délai assez bref. Par conséquent, I'influence de ce délai sur les
quantités d’*°Ar mesuré est négligeable.

111.A.4.b) Activation neutronique

L’échantillon (environ 100 mg) est placé au sein du réacteur nucléaire Osiris du CEA
Saclay et est soumis a un flux de neutrons rapides pendant une durée variant de quelques
minutes a 1h selon I'adge et la nature de I’échantillon. En pratique, 3 échantillons sont placés
dans les creux d’un disque en aluminium pour étre irradiés en méme temps. Le disque
d’aluminium contient également les standards permettant de calculer le flux de neutron
traversant chaque échantillon (Figure 111.10).
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Disque d’aluminium

Emplacement pour
standard

Emplacement pour
O échantillon

Figure 111.10 : Positionnement des échantillons et standards pour I'irradiation.

Dans I'idéal, Iirradiation doit fournir de I’*?Ar tel qu’il est en quantité similaire a
I“CAr*. Ainsi, plus I'échantillon est estimé vieux et donc potentiellement riche en “°Ar*, plus
le temps d’irradiation sera long. Au contraire, plus le rapport K/Ca de I’échantillon est élevé,
plus le temps d’irradiation sera court. En effet, cela suppose une quantité de K
potentiellement importante et donc potentiellement plus de *°K. Par conséquent
Iirradiation produira plus d’*°Ar. En pratique, plusieurs échantillons sont irradiés en méme
temps. Ainsi, en ayant une idée de leurs ages et compositions chimiques respectives, il est
convenu d’un juste milieu pour les durées d’irradiation.

11I.A.4.c) Equation d’age

Le calcul de I'age d’un échantillon par Oar/PAr repose en partie sur |'utilisation de
standards d’ages connus. Ces standards posseédent une quantité connue d’argon 40
radiogénique (notée °Ar*) et ont pour but, comme pour la méthode K-Ar sans traceur, de
convertir un signal électrique en un nombre d’atome (i.e. calibration).

Dans cette thése, le standard utilisé est une sanidine d’Alder Creek : ACs-2, dont I'age
est estimé a 1,194 + 0,01 Ma (20) (Nomade et al., 2005). L'analyse de ce standard se fait par
fusion au laser, puis purification des gaz par un getter SAES C50 Zr-Al porté a 250°C. Le
protocole de mesure au spectrométre de masse est le méme que pour un échantillon a dater
(voir lllLA.4.e).

En appliquant I'’équation (4) pour le standard apparait I'’équation permettant de calculer la
guantité Opr*

4OAF; — %40K(e7\ts _ 1) (b)
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Avec : - t; : age du standard

-Aar/ A : fraction de désintégration de “°K conduisant a la formation de *°Ar.*

-Ar* : quantité d’argon radiogénique produit par le standard

De la combinaison des équations (a) et (b) on obtient :

Ay ~ ?\540K(e}‘t5 _ 1) ()
IAr,  3OKAATI
Par simplification, J, le flux d’irradiation effectivement recu par I’échantillon est noté :
SPKATIA (d)
40K)\5

En s’intéressant désormais a I’age d’un échantillon, I’équation d’age (b) devient alors :

(M — 1)
A

*Ar; =

Avec : - t. : age inconnu d’un échantillon
-Ar.* : quantité d’argon radiogénique produit par I’échantillon d’age inconnu

En utilisant I'équation (d), cette équation devient :

SPKATI(eMe — 1)
J

Puis, par utilisation de I’équation (a) appliquée a I’échantillon, on obtient :

*Ar; =

Ar, (ete — 1)
J

40Ar; =

Enfin, en isolant le terme t., I'équation a résoudre pour déterminer I'dge de I’échantillon

1 *OAr:
te = X In|1+ ]W
e

Cette formulation de I'’équation donnant accés a I'dge de I’échantillon met en avant

apparait enfin :

I'une des différences de la méthode “°Ar/*°Ar par rapport a la méthode K/Ar. Ainsi, au lieu
des deux mesures différentes nécessaires pour accéder au rapport “0K/*°Ar, la méthode
Ar/*’Ar permet de mesurer le rapport des deux isotopes en une seule fois par
spectrométrie de masse.

L’équation (c) permet d’obtenir :
_ (@-1)
T A0pp /3°Arg
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Ainsi, to peut également s’écrire :

L (40Ar*/39Ar)e N
te =5 Inf1+ (40Ar*/39Ar)s (eMs— 1)

11.A.4.d) Corrections d’interférence de masse

Plusieurs corrections sont nécessaires pour obtenir un age significatif par la méthode
“OAr/*°Ar. Ce n’est qu’une fois ces corrections effectuées que I’équation ci-dessus donnera
un age valide méthodologiquement.

Ces corrections s'imposent compte tenu des réactions secondaires, principalement
avec le calcium, se produisant lors de l'irradiation (McDougall et Harrison, 1988). Ces
réactions ont la particularité de produire des isotopes de I'argon selon les processus suivant :

-%0ca(n,na) *°Ar

-*ca(n,na) *°Ar

_ 40K(n,p) 40Ar

-3ClI(n,y) *°cl —B" = *Ar (négligeable)
-%Cl(n,y) *3cl-B > *#Ar

La Figure 111.11 résume l'origine des isotopes d’argon présents une fois I’échantillon irradié :

--—‘”%-flxrk
4.D"E*‘rat
4Dﬂxr*
S?ArK
—— *Ar 36
K ‘—BgAfm ~— Al
3%‘“\'1: BBArat E?ArCa Sbﬁxrat

Figure 11.11 : Spectre de masse d’un échantillon irradié avec présentation des différentes origines pour
chaque isotope (en indice).

Signification des indices : - Ca : provenant du calcium
- K : provenant du potassium
- Cl : provenant du chlore
- at : provenant de I'atmosphere
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La correction des masses 36, 39 et 40 est possible grace a une
réaction supplémentaire : *°Ca(n,na) *’Ar.

I1I.A.4.d.1) Correction des masses 36 et 39

Pour mesurer les quantités *°Arc, et *°Arc, il faut irradier un sel pur de calcium (CaF,
typiqguement), puis le fondre, et enfin mesurer les rapports isotopiques 40/37 et 39/37 au

>’ Ar en sortie

spectrométre de masse. Il faut également calculer la valeur d’*’Arg, valeur de
du réacteur car ce dernier est radioactif (période de 35,1 jours). Pour cela, I'équation

suivante est utilisée :

37Ar0 - 37ArmeA37tA37ti/(1_e}\37ti)

Avec : - ¥Ary: quantité d ¥’ Ar produite juste aprés I'irradiation
=¥ Arn : quantité d”*’Ar mesurée le jour de I'analyse
-t : durée de l'irradiation
- t; : intervalle de temps entre l'irradiation et I'analyse
- Ay : Constante de désintégration de I’*’Ar (= 0,01974 j'%)

Grace a cette mesure, il est possible de définir les facteurs de correction ¥ar/* Ar, et
*Ar/?’Arg (qui dépendent du rendement de 'irradiation) :

o (*°Ar/*Aro)ca= (*°Arm — (*Aram/295,5))/ > Arp,

. 7 . .

e Dans le cas d’un sel de calcium pur, *°Ar et *’Ar ne proviennent que des isotopes du

calcium. Le facteur de correction (39Ar/37Aro)ca est donc simplement déterminé par
analyse spectrométrique du gaz extrait par fonte du sel de calcium.

[1l.LA.4.d.2) Correction de la masse 40

Un sel pur de potassium (type KF ou K,SO,) est irradié pour corriger I'apport d’*°Ar
produit par la réaction “°K(n,p) “°Ar. Cette analyse donne acces au rapport (*°Ar/*’Ar) :

(Ar/°Ar)¢ = (A = (*°Arn*295,5))/ PAr,,

Ce rapport permet de calculer la quantité “°Arc, créée a partir de cette réaction
parasite.
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lll.A.4.e) Analyse d’un échantillon par chauffes successives

L'analyse par chauffes successives vise a obtenir I'dge d’un échantillon en le
chauffant par paliers successifs de température croissante (Turner et al., 1966).

Apreés irradiation, les échantillons sont placés dans un barillet en acier inoxydable, et
introduits dans un four a résistance a double enceinte monté a I'entrée de la ligne “°Ar/*°Ar
(Figure 111.12). Un prédégazage a 550-650°C permet d’éliminer une portion importante de
I'argon atmosphérique indésirable contenu dans I’échantillon.

Le processus par chauffes partielles consiste en 5-8 étapes de chauffes comprises
entre 600 et 1250°C. Pour chaque étape, une montée en température de 2 mn permet a
I’échantillon d’atteindre la valeur de chauffe désirée. Cette température est maintenue 20
mn, pendant lesquelles le gaz est purifié par un sublimateur de Titane. Ensuite, le gaz est
purifié 5 mn par 2 getters SAES (10 GP-MK3) Zr-Al opérant a 400°C. Le gaz est ensuite attiré
dans un autre secteur de la ligne, grace a du charbon actif porté a la température de I'azote
liquide. Aprés 5 mn de piégeage, ce secteur de ligne est isolé et le gaz y est libéré a
température ambiante. Il est alors purifié 5 mn supplémentaires par un getter SAES C50 Zr-
Al opérant a 250°C.

La composition isotopique du gaz purifié est mesurée par comptage d’ions grace a
'utilisation d’un spectrométre GV instrument 5400 (sensibilité 8 10 A/Torr). Les signaux des

isotopes d’argon sont en premier lieu centrés, puis intégrés sur 20 cycles de mesures avec
des temps d’intégration d’1 seconde (“°Ar, **Ar) ou 10 secondes (*3Ar, *’Ar, *°Ar).

Légende: V(numéro): Micro vanne ; Vm: Vanne manuelle ; Ti: Sublimateur de
Titane ; GP : Getter; C.A: charbon actif ; Turbo : pompe turbomoléculaire ; lon: Pompe
ionique

Figure 111.12 : Schéma de la ligne 40Ar/39Ar du LSCE.
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111.A.4.f) Facteurs correctifs

[1l.LA.4.f.1) Correction d’argon atmosphérigue

Comme pour la méthode K-Ar, la correction d’argon atmosphérique est nécessaire
pour déterminer I"*°Ar*. Cette correction se fait par mesures répétées au spectromeétre
d’aliquotes d’air de volume variable (1 a 6 cm?), prélevées grace a des micros vannes depuis
un réservoir connecté a la ligne sous vide. Ces mesures permettent donc d’accéder au
rapport OAr/*°Ar atmosphérique instrumental et donc de connaitre la discrimination de
masse de I'appareil de mesure avec une précision de 0,15 % (a 20). Deux a trois mesures

d’air sont effectuées lors d’une journée de mesures.

En absence de calcium, la simple comparaison des rapports (4°Ar/36Ar)atmosphérique
40 /36 s s 40
instrumental et( Ar/ Ar)échantillon fournlralt Ar*-

Toutefois, en présence de calcium, les masses corrigées des interférences liées a la
composante atmosphérique et a I'irradiation s’écrivent :

Opr* = Opr, — (40Arat+40ArK) Avec :
FAr = 3Ar,-PArc, - m:mesuré
36, _ 36 36 ) .
Ar = Arg- Arcs - Ca: provenant du calcium

- K:provenant du potassium
- atm:d’origine
atmosphérique

[1l.LA.4.f.2) Mesure des blancs

Les mesures faites sur les échantillons doivent étre corrigées des blancs
expérimentaux (blanc de « four » et blanc « laser »).

Le blanc de four est mesuré en suivant le méme protocole que celui des échantillons.
Le four est chauffé aux paliers successif ad-hoc entre 600 et 1400°C. Un blanc de four est

réalisé en moyenne tous les 3 échantillons.

Pour le blanc laser, le secteur de ligne correspondant a celui utilisé lors de la fusion
laser est isolé pendant une durée équivalente a une expérience de fusion laser. C’'est cette
valeur qui servira de blanc expérimental. Un blanc laser est réalisé tous les 3-4 échantillons.

11l.A.4.g) Traitement des résultats

Le traitement des résultats des analyses spectrométriques est fait par le logiciel
ArArCalc (Koppers, 2002).
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[1.LA.4.g.1) Les spectres d’age

Avec la méthode de chauffes successives, chaque palier de température permet de
d’extraire les isotopes “°Ar* et **Ar avec un rapport constant. On obtient donc, pour chaque
palier, un age apparent. L'ensemble de ces paliers forment le spectre d’age, de forme
variable selon la qualité de la mesure et de I’échantillon. Dans le cas d’un échantillon non
perturbé, ce spectre d’age a une pente généralement nulle ou faible (Figure 111.13).

280

260

40Ar-3°Ar age: 152.7* 4.1 ka

Age (ka)

240
20 Plateau age: 154.2 + 6.4 ka

200

180

180
140 I

120 Plateau age: 151.2* 7.4 ka ]

100

Cumulative 3%Ar released (%)

80

0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100

Figure 111.13 : lllustration du spectre d’dge obtenu par chauffes successives pour le site RGCO4. Les 2
couleurs illustrent 2 analyses différentes. Les étapes grisées sont celles non prises en compte dans le
calcul de I’dge plateau.

A partir de ce spectre d’age, il est possible de calculer I'dge plateau. Plusieurs
définitions ont été proposées pour le caractériser (Dalrymple et Lanphere, 1974 ; Berger et
York, 1981 ; McDougall et Harrison, 1988). Les critéres retenus pour définir un age plateau
sont ceux proposés par Sharp et Renne (2005). Ainsi le plateau doit : (1) étre composé d’un

minimum de 3 étapes de chauffes consécutives contenants au moins 60% de |39

Ar dégazé,
(2) avoir une pente négligeable a 1o d’incertitude analytique, et (3) aucun point aberrant ou

age non cohérent parmi les étapes sélectionnées.

[1l.LA.4.g.2) Les isochrones

La méthode “°Ar/*°Ar offre la possibilité de traiter les résultats sous forme
d’isochrones. Ces isochrones sont des diagrammes Oar/*Ar vs *°Ar/*Ar ou la pente est
égale au rapport OAr*/PAr, lui-méme proportionnel a l'dge. De plus, la valeur a
I'intersection de l'isochrone et de l'axe des ordonnés permet d’obtenir le rapport
(*°Ar/*°Ar)initia de I’échantillon étudié.

Les ages isochrones retenus suivent également les critéeres de Sharp et Renne (2005).
Un age isochrone inclus un nombre maximal de paliers consécutifs ayant une probabilité
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d’adéquation supérieure ou égale a 0,1. Il est constitué d’un minimum de trois étapes de
chauffe successives, contenant au moins 60% de I’*°Ar dégazé, et pour lesquelles le rapport
*Ar/*Ar n’est statistiquement pas différent de 295,5 (i.e. le rapport atmosphérique).

Dans cette these, les isochrones inverses (36Ar/4°Ar VS 39Ar/‘mAr) ont été préférés

pour présenter les résultats (voir Figure 111.14).

0.0034
Age Isochrone : 156.9 £ 21.1 ka
4OAr38Ar initial : 294.8 £ 3.5
0.0033 -
} MSWD :1.10
5 T~
00032 % 0
= NI
0.0031 U
) 39Ar/4°Ar
0.0030 datg-point erroy ellipses are 20 ) , ,
0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

Figure 11l.14 : Isochrone inverse obtenue pour le site RGCO4. Les ellipses a contour noirs représentent
les étapes non retenues.

Les axes de l'isochrone inverse sont normalisés par OAr au lieu d”*°Ar pour
I'isochrone normale. Or I’*°Ar, présent en quantité beaucoup plus faible que I"*%Ar, est
mesuré avec moins de précision que ce dernier. L’**Ar étant commun aux deux axes dans le
cas de l'isochrone normale, il peut engendrer des corrélations trompeuses entre ces 2 axes.
D’ou le choix de I'isochrone inverse. Aussi, cette derniére posséde une pente plus verticale
gue l'isochrone normale. Il est donc plus facile de repérer d’éventuels points ne s’alignant

pas sur l'isochrone.

Les isochrones sont donc particulierement utiles pour :
- Obtenir une deuxieme valeur d’age, a comparer a celle obtenue par I’age plateau.
- Mettre en évidence un éventuel exces d’argon. En effet le rapport (4°Ar/36Ar)initia|
correspond a la valeur de ce rapport a t=0, i.e a la fermeture du systeme. Ainsi, si
ce rapport est statistiquement différent de la valeur atmosphérique, cela met en

avant un exces ou une perte d’argon.
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11l.LA.5) Pourquoi deux méthodes de datation?

Les méthodes de datation “°K-"°Ar et “°Ar/>’Ar ont chacune leurs limites (Table I11.4).

Table I1l.4 : Avantages et inconvénients des méthodes K-Ar sans traceur et Ar/Ar.

40 39
Méthode K/Ar Ar/”Ar

- Nécessite une faible quantité

echantillons. centaines de milligrammes).

- Permet la mesure de - Certaines hypothéses de base

; 40
Avantages faibles teneurs en "Ar*, de I'horloge K-Ar sont

et donc adapté a la vérifiables : évolution en

datation de laves jeunes. systéme clos (avec le spectre
d’age) et “°Ar* = 0 (avec les

isochrones).

- Mise en ceuvre et
mesure rapide.

- Protocole de mesure long.
- Irradiation préalable.

- Nécessite de nombreuses

- Poids élevé de corrections (dues a des

I’échantillon (>1g).

Inconvénients - Hypothéses de bases de

I’'horloge K-Ar non

réactions secondaires lors de
I'irradiation).

- Effet de recul possible,

vérifiables. compliquant la datation

d’échantillons tres fins ou

vitreux.

La combinaison de ces 2 méthodes permet, grace a leur complémentarité, d’obtenir
plus d’informations sur I'échantillon a dater qu’elles ne le permettent individuellement.
Combiner ces deux méthodes permet ainsi d’obtenir des ages plus robustes.
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11l.B) Etude Paléomagnétique

L’étude paléomagnétique menée dans cette thése a pour but de déterminer la
direction et la paléointensité des laves étudiées. Aprés un court rappel sur les mécanismes
d’aimantation des laves, je présenterai dans ce chapitre les différentes analyses
paléomagnétiques que j'ai effectuées ainsi que leur pertinence dans la compréhension des
phénomeénes étudiés. Pour chacune, la théorie ainsi que la méthode analytique, telle que
développée et/ou utilisée au LSCE, seront détaillées.

111.B.1) Bases de I’étude paléomagnétique

Les laves sont en partie composées de minéraux magnétiques qui acquierent leur
aimantation en refroidissant sous I'effet du champ magnétique terrestre (CMT) régnant au
moment de ce refroidissement.

A haute température, la lave ne posséde pas d’aimantation. En refroidissant sous la
Température de Curie (T¢), les minéraux magnétiques vont commencer a s’aimanter. Ainsi
chaque grain magnétique possede une température de blocage Tg (dépendante de sa nature
et de sa taille) tel que Tz < T¢, et a partir de laquelle I'énergie du CMT prédomine sur
I'agitation thermique et oriente les moments magnétiques selon sa direction et son
intensité. La roche acquiert ainsi une aimantation stable, spontanée (rémanente), dirigée
selon la direction du CMT et dont l'intensité est proportionnelle a celle du CMT. Cette
aimantation se fait progressivement lors du refroidissement en sommant les contributions
des familles de grains magnétiques atteignant successivement leur Tg. A l'inverse, en
réchauffant une lave a partir de la température ambiante, les minéraux magnétiques
perdront peu a peu leur aimantation en atteignant leurs températures de déblocage (Tug)
respectives.

L’aimantation acquise par refroidissement sous un champ entre T¢ et la température
ambiante définit I'aimantation thermorémanente (TRM) de la roche. Cette TRM est portée
par les minéraux magnétiques présents dans la mésostase de la lave. Elle se définit sous
forme de vecteur ayant une direction définie par la déclinaison (D) et I'inclinaison (1), et une
intensité (F).

La TRM décroit au cours du temps selon une loi de décroissance exponentielle
(Figure 111.15) :
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Jr(t) =Jio e_t/t Jro

Avec :

_ o Je (8) = do exp(-t/)
- Jr : aimantation rémanente

- Jrp : aimantation rémanente
initiale

- t:temps

- T:temps caractéristique de

Jr = Remanent magnetization

relaxation ou Jr = Jrp/e

|
I
I
|

T 2T
time

Figure 111.15 : Décroissance de I'aimantation
rémanente (d’apres Butler, 1992).

La relaxation magnétique a été étudiée par Louis Néel qui a abouti a la formulation
d’une équation pour le temps caractéristique de relaxation magnétique (t) pour les grains
monodomaines (définition en I11.B.2) :

Avec: - C:facteur de fréquence =10%s

1 vh ] - v :volume du grain
T= c eXp(#) - hc : champ coerecitif du grain SD

- Js : aimantation de saturation du minéral
- kT : énergie thermiaue

Cette équation illustre bien la compétition entre I’énergie de blocage et I'énergie
thermique (kT), et la prédominance de cette derniére lorsque la température augmente.

Le temps de relaxation est extrémement variable selon la nature des porteurs
d’aimantation et leur taille. Ainsi, les grains appelés superparamagnétiques perdent leur
aimantation en quelques millisecondes, alors que l'ordre de grandeur du temps de
relaxation d’un grain monodomaine est de 1 Ma/ 1 Ga. Pour cette raison, I'laimantation des
monodomaines est qualifiée de stable dans le temps. lls peuvent donc étre utilisés pour
reconstruire la variabilité passée du CMT.

111.B.2) Minéralogie magnétique — nature et taille des grains

Les principaux minéraux ferromagnétiques caractéristiques des roches magmatiques
sont des oxydes de fer et de titane. Comme le montre le diagramme TiO,—FeO-Fe, 03 (Figure
Il1.16), le Titane pouvant se substituer au Fer dans les réseaux cristallins, plusieurs
continuums de compositions chimiques existent pour chaque famille d’oxydes. On parle
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alors de titanomagnétites (du péle magnétite au pole ulvospinel) et de titanohématites (du
pole hématite au pole ilménite).

TiO

1 '
3 FeT\zO5
Ferropseudobrockite

1 )
3 FeTiO,
limenite
1Fe,TiO, 1FeTiO,
Ulvospinel Pseudobrookite

FeO

1
1 EFean

3 T3a Hematite
Magnetite

Figure 111.16 : Diagramme TiO2—FeO-Fe,0; (d’aprés Butler, 1992).

Cette composition chimique influe sur les parametres magnétiques du minéral
(température de Curie, aimantation de saturation,..) et donc sur I'échantillon qui les
contient (Figure 11l.17). Les titanomagnétites, de formule générale Fes,TixO4, ont donc des
propriétés physiques variant entre celles de la magnétite (Fe304) et de I'ulvospinel (Fe,TiOy).
Le parametre x indique le taux de substitution en titane (qui remplace le fer) et varie de 0

(pas de titane, on a alors de la magnétite) a 1 (substitution maximale, on a alors de
I"'ulvospinel).
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Figure 111.17 : Evolution de I'aimantation de saturation (Js) et de la Température de Curie
selon la composition des titanomagnétites (d’aprés Butler, 1992).
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L'étude de la minéralogie magnétique telle que je I'ai menée dans cette these
consiste en trois types d’analyses : des courbes thermomagnétiques, des cycles d’Hystérésis
et des diagrammes FORCs (First Order Reversal Curves). Ces analyses ont des buts différents.
Ainsi, les courbes thermomagnétiques renseignent sur la nature chimique des porteurs
d’aimantation et les changements minéralogiques qui peuvent les affecter lors de la chauffe,
alors que les diagrammes d’hystérésis et de FORCs fournissent des informations sur la
distribution des tailles des grains porteurs d’aimantation. Ces analyses vont a présent étre
détaillées.

111.B.2.a) Analyses thermomagnétiques

Les courbes thermomagnétiques ont été obtenues au LSCE en utilisant une balance
de Curie (Advanced VFTB, Petersen Instruments), présentée ci-dessous (Figure 11l.18). Les
mesures sont effectuées sur de la poudre de lave, obtenue en broyant une fine lamelle prise
a la base de la carotte (zone non altérée de celle-ci).

Thermocouple

Circuit de
refroidissement a e@b\

Figure 111.18 : Balance de Curie utilisée pour les courbes thermomagnétiques.

La poudre est placée dans un porte-échantillon, lui-méme placé dans un four, entre
les 2 poles de I'aimant. Toutes les expériences ont été menées a I'air libre. L’échantillon est
dans un premier temps chauffé depuis la température ambiante jusqu’a 650°C ce qui permet
de parcourir le spectre des Ty, jusqu’a la T¢ (si celle-ci est inférieure a 650°C). Il est ensuite
refroidi jusqu’a sa température initiale, toujours sous champ et réacquiert donc
progressivement une aimantation parcourant le spectre des T, depuis la T¢ (si inférieure a
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650°C). Un cycle chauffe-refroidissement dure 35 mn pendant lesquelles un champ est en
permanence appliqué a I’échantillon (par I'intermédiaire des bobines).

Quelques échantillons ont été analysés avec des cycles plus lents pour examiner
I’effet du temps de chauffe sur le résultat. Aucune influence notable n’a été constatée.

Les mesures, effectuées a I'air libre, expliquent que nous avons parfois noté une
légére oxydation, du moins visuellement, de la poudre. En effet, I'échantillon est parfois
légerement oxydé en surface, témoignant certainement de la formation d’un peu d’hématite
mais dans la grande majorité des expériences, I'échantillon conserve la méme couleur avant
et apres la chauffe.

Les résultats sont illustrés par des courbes de I'aimantation induite (J), normalisée
par I'aimantation initiale (Jo), en fonction de la température lors d’'un cycle chauffe-
refroidissement (Figure 111.19).

Trois types de diagrammes ont été obtenus :

1* type de diagramme : 'aimantation décroit progressivement au cours de la chauffe
pour disparaitre totalement vers 550-580°C témoignant d’une phase dominante voire
unique portée par des magnétites pauvres en titane. Les deux courbes de chauffe et
de refroidissement sont similaires et cette réversibilité se traduit également par le
fait que I'aimantation totale de I’échantillon en fin de cycle est quasi identique a celle
du départ. Aucune altération de ces magnétites n’a donc eu lieu lors de la chauffe.
(Figure 111.19).

2°me type de diagramme : I'aimantation disparait a beaucoup plus basse température
(entre 200°C et 250°C). La courbe de chauffe reste ensuite plate et nulle jusqu’a la fin
mais la courbe de refroidissement montre qu’une aimantation nouvelle est acquise
des le passage a environ 580°C L’aimantation continue ensuite a croitre pour
atteindre des valeurs supérieures a celles mesurées en début de cycle a 20°C. La
chauffe a donc provoqué des changements de taille et/ou de nature minéralogique.
(Figure 111.19). Cela peut illustrer la présence de titanomagnétites riches en titane qui
évoluent au cours de la chauffe en magnétites plus pauvres en titane (aimantation
plus forte) avec migration du titane pour former des lamelles d’ilménite non
magnétiques. Ceci est le phénomene connu d’exsolution dans les titanomagnétites
(Dunlop et Ozdemir, 1997).

3°™¢ type de diagramme : I'aimantation décroit dés les basses températures, puis
affiche un palier (plus ou marqué) pendant lequel elle décroit faiblement, voire pas
du tout. Une deuxieme baisse d’aimantation a alors lieue a température plus élevée

(400-450°C) et se poursuit jusqu’a la disparition totale de I'aimantation.
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Figure I11.19 : Graphiques représentatif de ceux obtenus lors d’analyses thermomagnétiques. A gauche,
L’échantillon LPR 06-04 contient vraisemblablement de la titanomagnétite pauvre en titane. A droite,
I’échantillon LPRO9-08 contient vraisemblablement de la titanomagnétite riche en titane. L’échantillon LPR
06-04 subit moins de changements minéralogiques que I’échantillon LPR09-08 (les courbes de chauffes et
refroidissement sont plus proches).

Certains échantillons présentant des changements minéralogiques importants ont
été retenus pour des cycles partiels successifs de chauffe-refroidissement sur l'intervalle 20-
650°C (généralement un cycle par palier de 100°C). Cette expérience a pour but de
déterminer les températures des changements minéralogiques. Les carottes d’un méme site
présentant la plupart du temps des spectres thermiques similaires, ces cycles partiels n’ont
été réalisés que pour 1 a 2 carottes par site lorsque ce type d’expérience était jugée
nécessaire.

En résumé, les courbes thermomagnétiques permettent d’obtenir de nombreuses
informations sur la fraction magnétique de I'échantillon :
- Le spectre thermique.

- La température de Curie (Tc), repérée au point ou toute l'aimantation est

annulée.

- La nature de la minéralogie magnétique, déduite du diagramme de chauffe et de
la température de Curie.

- Une quantification des transformations minéralogiques ayant lieu lors d’un cycle
chauffe-refroidissement. Une grande réversibilité lors de ce cycle témoigne de
faibles transformations minéralogiques.

111.B.2.b) Diagrammes d’Hystérésis et FORC

Les propriétés magnétiques d’une lave dépendent non seulement de la nature
minéralogique mais également de la taille des grains magnétiques porteurs de I'aimantation.

Au début de sa formation, un grain est de petite taille et ne posséde qu’un seul
domaine magnétique (Figure 111.20) : il est qualifié de monodomaine (SD) et son aimantation
est tres stable dans le temps. Dans certaines conditions, le grain peut continuer a se
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développer (refroidissement lent des coeurs de coulées par exemple). Afin de minimiser les
énergies, en particulier magnétostatiques, des parois dites « de Bloch » se développent,
divisant le grain en plusieurs domaines de Weiss (Figure 111.20). Un tel grain est qualifié de
multidomaine (MD). Entre ces deux tailles de grain existent les Pseudo Monodomaine (PSD).

Figure 111.20 : lllustrations d’un grain monodomaine a gauche, et d’un grain
multidomaine a droite (d’apres Butler, 1992).

Alors que les courbes thermomagnétiques permettent d’identifier la magnétite ou de
la titanomagnétite comme porteur de I'aimantation, ce qui est le cas pour nos échantillons
(voir Chapitre 1V), les cycles d’Hystérésis magnétiques et les diagrammes FORCs permettent
d’obtenir des informations sur la distribution de la taille des grains. Ce sont donc ces
expériences complémentaires que j’ai menées.

[11.B.2.b.1) Diagramme d’Hystéresis : protocole expérimental et
principe

Les cycles d’Hystérésis et diagrammes FORCs ont été obtenus grace a un
magnétometre a gradient de champ alternatif de type Micromag 2900 (Princeton Meas.
Corp.). Le principe de fonctionnement de cet appareil a été décrit en détail par Flanders
(1988). L’échantillon de lave, d’environ 1x1 mm et le moins épais possible, est
soigneusement placé sur une sonde. Celle-ci est ensuite descendue entre les deux poles de
I'aimant (refroidis par circulation d’eau) pour la mesure (Figure 11l.21), a température
ambiante constante, et sous un champ continu d’intensité variable.
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Aimant

Echantillon

Figure 111.21 : Mesure d’un échantillon au Micromag 2900.

Les bobines délivrent un champ (H) qui interagit avec les moments magnétiques de
chaque particule (j) selon I'’équation :

en = -jH/2

Sous l'action d’'un champ imposé, le moment magnétique d’une particule va
s’orienter dans la direction de ce champ pour une valeur d’énergie d’interaction ey
supérieure aux barrieres énergétiques s’opposant au déplacement des parois de Bloch pour
les multidomaines et/ou a la rotation de ces moments.

Dans cette expérience, nous procédons tout d’abord a un paramétrage qui permet a
I'instrument de trouver par itérations la fréquence de résonance de la sonde et de
I’échantillon. C’'est a cette fréquence que le signal pourra étre mesuré et amplifié ce qui
donne a l'instrument une sensibilité importante. Ce réglage des parameétres se fait a 1 Telsa
(T). Léchantillon est ensuite soumis a un champ continu variant de +1 a -1T. La réponse de
I’échantillon a cette variation de champ est mesurée et décrit un chemin formant un cycle
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d’Hystérésis (Figure 11l.22.a). Plus la valeur de champ imposé croit, plus des barriéres
énergétiguement importantes peuvent étre franchies. Ainsi, lorsque le champ augmente, les
moments des particules ferromagnétiques MD dont la direction est la plus proche de celle
de champ imposé voient leurs domaines magnétiques croitre par déplacement des parois de
Bloch au détriment des autres domaines. A fort champ, le forgage ultime (qui est le seul
intervenant pour les particules SD) provoque la rotation du moment magnétique pour
I'aligner avec le champ appliqué. La saturation des grains a aimantation rémanente est
atteinte et I'augmentation du champ a des valeurs supérieures n’a alors pour effet que de
mobiliser la fraction paramagnétique.

Une fois corrigé en chaque point de la contribution paramagnétique, déterminée par
la pente réversible a haut champ, ce cycle donne accés a plusieurs parameétres magnétiques
caractéristiques de I'échantillon (Figure 1l.22.a) : le moment a saturation (Ms), le moment
rémanent a saturation (Mr) et le champ coercitif (Hc). Les définitions de ces termes sont
fournies dans I’Annexe 2.

Le champ coercitif rémanent (H.) est déterminé par une expérience annexe (Figure
111.22.b) : I’échantillon est soumis a un champ de 1 T pendant 2 secondes. Le champ est
annulé et le moment rémanent a saturation (M,), déja déterminée par l'intersection de la
courbe d’hystérésis avec I'axe des ordonnées (champ = 0), est de nouveau mesurée. A partir
de M,, des champs augmentant progressivement dans les valeurs négatives sont appliqués.
A chaque fois, le champ est annulé et la mesure est faite. H, est le point d’intersection avec
la droite des abscisses (aimantation = 0).

M(Am?)
M(Am?)
Ml i
A{ &
a) ’ b) -
H(T) Her H ! T)
0| |H, g

Figure 111.22 : a) Cycle d’hystérésis et détermination des paramétres Ms, Ms et Hc. b) Détermination de Hcr.

Pour avoir acces a la taille moyenne des grains de magnétite dans les échantillons, les
parametres obtenus ont été reportés sur un diagramme H¢/H. en fonction de M,/M;, tel que
celui présenté par Dunlop (2002) faisant suite et modifiant celui proposé par Day et al.
(1977) en le rendant plus précis.
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Cette taille moyenne peut étre représentative d’une taille de grain dans I'’échantillon
tout comme elle peut résulter d’'un mélange variable de plusieurs « end-members »
(Muxworthy et Roberts, 2007). Afin de mieux cerner le spectre de taille des magnétites au
sein des échantillons étudiés, des diagrammes FORCs ont été construits.

[11.B.2.b.2) Diagrammes de FORCS

Les diagrammes de FORC sont construits en mesurant un grand nombre de cycles
d’Hystérésis partiels appelées « First-Order reversal Curves ». Le champ appliqué décroit
d’une valeur de saturation positive jusqu’a atteindre une valeur d’inversion H,. Un FORC
correspond a la courbe de ré-aimantation entre H, et la valeur de champ de saturation
positive. Pour une méme analyse, un grand nombre de FORCs est mesuré de maniere a ce
que ces FORCs remplissent I'intérieur d’un cycle d’Hystérésis (Figure 11.23). Dans cette these,
I’analyse est faite sur 100 cycles d’Hystérésis partiels.

Figure 111.23 : lllustration d’une analyse de FORCs (modifié d’aprés Pike et al., 1999).

L'aimantation M d’un FORC est définie par M(H,H). La distribution d’'un FORC est
définie a partir de la dérivée secondaire partielle suivante :

0*M(Hr,H)

p(Hy, H) = - OH,0H
Tr

Pour tracer cette distribution de FORC, il est d’'usage d’effectuer le changement de
coordonnées suivant : H, = (H-H,)/2, et H,=(H+H,)/2.

Plus de détails sur I'obtention de ces diagrammes sont disponibles dans Pike et al.
(1999) et Roberts et al. (2000).

Les résultats sont exploités a I'aide du logiciel FORCINEL (Harrison et Feinberg, 2008).

67



En fonction du diagramme obtenu, les différentes tailles des grains magnétiques
présents dans I’échantillon peuvent étre déterminées. Ainsi, les grains SD sont caractérisés
par des contours proches et concentriques autour d’un pic central (Roberts et al., 2000). Les
grains MD sont eux caractérisés par des valeurs maximales centrées sur I'axe Hc et
distribuées le long de I'axe H, et des contours non concentriques. Les grains PSD présentent
des caractéristiques comprises entre ceux du SD et du MD : le pic central est proche de I'axe
et les contours sont non-concentriques mais affichent une tendance a se refermer.

Carvallo et al. (2006) ont montré qu’environ 30 % des échantillons fournissant des
valeurs non fiables de paléointensité peuvent étre exclus grace a une analyse FORCs réalisée
au préalable. Néanmoins ces FORCs ne permettent pas d’écarter les échantillons s’altérant
durant la chauffe (principale cause d’échec d’une analyse de paléointensité). De plus certains
échantillons sont parfois mis a I'écart alors qu’ils fournissent des valeurs acceptables de
paléointensité.

L’étude minéralogique permet de sélectionner les échantillons les plus favorables aux
expériences de désaimantation thermique et Thellier et Thellier (altération la plus faible
possible lors d’une analyse thermomagnétique et grains SD), et préparer au mieux ces
derniéres a I'aide des spectres thermiques obtenus.

111.B.3) Désaimantation thermique

111.B.3.a) Principe de la désaimantation thermique

La désaimantation thermique en champ nul permet d’accéder aux paléodirections
(déclinaisons et inclinaisons) des échantillons.

L’échantillon est chauffé a une température Tpiiquse. TOUS les grains magnétiques
rémanents pour lesquels Tyg < Tappiiquee €t possédant un temps de relaxation inférieur au
temps de chauffe a Tappiiquee perdent leur aimantation rémanente. Ils sont ensuite refroidis
en champ parfaitement nul: chaque grain pour lequel Tyg=Tg < Tappiiquee acquiert une
aimantation aléatoire telle que la somme de ces contributions s’annule. L’échantillon
n’acquiert donc aucune aimantation lors de ce refroidissement, dans le temps de relaxation
permis par I'expérience et si Tg = Tyg, mais il perd ainsi un peu de son aimantation initiale.
Les grains ne possédant pas tous une Ty identique, la désaimantation se fait par paliers de
chauffes successives a des températures de plus en plus élevées, jusqu’a ce que Tappiiquée SOIt
supérieure a la Tyg de chaque porteur d’aimantation. L’échantillon est alors désaimanté.
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111.B.3.b) Protocole de désaimantation

La totalité de I'expérience de désaimantation a été réalisée dans la chambre
amagnétique du LSCE. Les échantillons, des cylindres de lave de demi-taille standard (i.e. 25
de diametre x 11 mm d’épaisseur), sont placés sur un porte échantillon (35 cm de long, 3
rangées et capacité d’environ 40 échantillons), et chauffés par paliers successifs de
température croissante. La chauffe est effectuée par un four PYROX a champ nul. Ce four est
divisé en 3 zones indépendantes de chauffe de facon a minimiser son gradient thermique qui
ne dépasse pas 5°C a haute température.

Les échantillons sont chauffés de 65 a 580°C, par paliers de 10 a 50°C selon la perte
de I'aimantation naturelle rémanente (NRM) prévue sur la base des informations fournies
par les courbes thermomagnétiques. Ainsi, plus la diminution prévue de la NRM est
importante, plus le palier suivant sera thermiquement proche. Apres une chauffe d’1h les
échantillons sont poussés dans la partie refroidissement se trouvant dans la continuité du
four et isolée de celui-ci par une porte rotative. Le refroidissement dure de 30 mn a 1h et se
fait par circulation d’air en champ parfaitement nul. Les échantillons sont ensuite
individuellement mesurés selon 2 positions différentes a I'aide d’'un magnétometre
cryogénique a SQUID 2G-Enterprises 755-R et avec un logiciel développé au laboratoire.

111.B.3.c) Interprétation et intéréts de I’expérience

Cette analyse a pour but de définir la direction de I'aimantation caractéristique
rémanente (ChRM) de I'échantillon, obtenue quand tout ou une partie des points de
désaimantation sont alignés. Lorsque c’est le cas, I'analyse de la composante principale
(Kirschvink, 1980) permet d’obtenir I'inclinaison et la déclinaison moyenne du paléovecteur
ainsi que la déviation angulaire maximale (MAD) entre les valeurs des directions obtenues a
chaque étape (Figure Ill.24.a). Cette analyse permet de détecter la présence d’une
éventuelle aimantation secondaire, et d’estimer a partir de quelle température elle est
détruite et la ChRM devient accessible. Parfois la ChRM ne peut étre obtenue car
I’'aimantation de I’échantillon résulte de plusieurs aimantations dont les spectres thermiques
se superposent jusqu’a haute température (Figure 111.24.b).
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Figure 111.24 : Allure des diagrammes de Zijderveld. a) Cas d’un échantillon a direction stable et mono-
composante : ChRM obtenue (D et I’ sur le schéma). b) Cas d’un échantillon multicomposante : impossible
d’obtenir les paramétres directionnels de la ChRM initiale.

Les résultats obtenus sont représentés sur un diagramme de désaimantation en
double projection (Zijderveld, 1967) représenté dans la Figure 11l.24 ci-dessus. Chaque étape
de chauffe y est représentée par un point dont la distance a l'origine est fonction de
I'intensité. L’alignement des points donne accés aux parameétres angulaires projetés du
paléovecteur D et I’ (inclinaison projetée soit sur le plan haut-bas-E-W soit sur le plan haut-
bas-N-S). L'inclinaison vraie | est calculée a partir de D et I. Tous les diagrammes exploitables
I'ont été par le calcul d’'une droite ancrée a l'origine.

Une projection stéréographique est également utilisée pour chaque échantillon.
L’ensemble des points de chaque étape est regroupé sur le méme stéréogramme ou ils sont
tous rapportés a la méme intensité unité (Figure Ill.25.a). Cela permet d’examiner d’une
autre maniere I'évolution de la direction de I'aimantation de [|’échantillon lors d’une
désaimantation thermique et de déterminer en particulier si la non-linéarité sur le
diagramme en double projection correspond a un grand cercle illustrant la disparition
simultanée de deux composantes d’aimantation (Figure 111.25.b).
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Figure I11.25 : Stéréogrammes des échantillons RGC 04-111 pour lequel la ChRM est obtenue par analyse en
composante principale (a), et LPR 08-06G pour lequel il est impossible d’obtenir la ChRM et dont la direction
de NRM suit un grand cercle (b).

Les parameétres angulaires des ChRMs de chaque échantillon d’un méme site sont
ensuite reportés sur un stéréogramme et la direction moyenne du site est calculée en
utilisant la statistique de Fisher. ags, le demi-angle au sommet du cone axé sur la direction
moyenne et dans lequel on a 95% de chances de trouver la direction vraie, donne la
précision avec laquelle cette direction moyenne est définie. Plus les directions des
différentes ChRMs sont proches, plus la valeur du oags est faible. Cette projection
stéréographique permet de repérer les échantillons d’un site ayant une direction aberrante
et donc de les écarter. A partir des directions des ChRMs restantes, la direction moyenne du
paléovecteur du site est calculée (Figure Il.26.a). Un écart des directions peut étre d0 a
divers phénomeénes tels qu’une imprécision lors de I'orientation de la carotte sur le terrain,
une petite déviation de la génératrice, ou encore un léger mouvement de bloc non repéré
sur le terrain. Il peut également arriver qu’il ne soit pas possible d’obtenir la direction
moyenne du paléovecteur d’'un site en raison d’une trop grande dispersion des directions
des ChRMs des échantillons du site (Figure 111.26.b). C’est alors le site entier qui sera rejeté.

of
%
Site RGC03
D=-5.6°
a) 1=24.2°
Ogg = 2.3°
k = 386.9
n/N:11/12

Site RGC02

Figure 111.26 : Projection sur stéréogramme des directions des ChRMs des carottes d’un méme site. a) Site
RGCO3 : les directions des ChRMs sont proches et permettent de calculer la direction moyenne du paléovecteur
de ce site. b) Site RGCO2 : les directions des ChRMs ont des valeurs trop différentes (illustrées par le contour
rouge trés développé du a95) pour donner une direction moyenne au paléovecteur du site.
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Par ailleurs, lorsque I'aimantation décrit un grand cercle lors de la désaimantation,
une direction moyenne pour le site peut éventuellement étre déterminée si les grands
cercles sont différents d’un échantillon a I'autre, traduisant des aimantations secondaires de
directions différentes et des directions primaires identiques, directions vers lesquelles
convergent les grands cercles. La direction moyenne finale du site sera alors déterminée par
le point d’intersection des grands cercles.

La désaimantation thermique permet dans un premier temps de déterminer si la
composante stable de I'aimantation est accessible pour chaque échantillon et, si tel est le
cas, d’en déduire la ChRM. Dans un second temps, elle permet d’établir si les directions des
ChRMs des carottes d’'un méme site sont cohérentes et si tel est le cas, d’en déduire la
direction moyenne de la TRM primaire de la coulée.

111.B.4) Mesure de la paléointensité

Les premiers travaux a s’intéresser a la détermination de l'intensité et de la direction
du CMT datent de I'article de Folgheraiter (1899) avec I'étude de vases anciens. Par la suite,
de nombreux travaux ont permis de mieux cerner les propriétés de la TRM (Koenigsberger,
1938; Thellier, 1937 a et b; Thellier, 1938) ainsi que les liens de proportionnalité entre
I'aimantation thermorémanente acquise et champ de faible intensité (proche de celle du
CMT) appliqué (Nagata, 1943). Les publications précédentes étant difficilement accessibles,
ces informations sont issues d’une synthese réalisée par Dunlop (2011).

Lors de sa solidification, une roche refroidie sous un CMT Hp,i¢, €t acquiert une TRM
telle que :
TRM = a X Hpa|éo

Les analyses préliminaires permettent de sélectionner uniquement les échantillons
pour lesquels la NRM initialement mesurée au début de I'expérience correspond a la TRM
initiale, d’ou :

NRM = a x Hpa|é0
La chauffe de ces mémes échantillons en laboratoire sous un champ Hapo (proche de

Hpaléo), confere a ces derniers une TRM,p, identique a celle d’origine, telle que :

TRMyapo = B X Hiabo
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La difficulté de cette expérience consiste a vérifier que la TRM acquise au laboratoire
a le méme facteur de proportionnalité avec le champ appliqué que dans le milieu naturel
lors du refroidissement, i.e. a = B. Si tel est le cas, il est possible de remonter au CMT
existant lors de la formation de ces roches :

Hpaléo= (Hlabo X NRM)/TRMIabo

Cependant, comme I'a constaté Folgheraiter des 1899 par des « mesures sur des
vases cuits et recuits a plusieurs reprises », les méthodes a chauffe unique ayant pour but de
déterminer lintensité du CMT aboutissent a des « résultats trop incertains ». Il a fallu
attendre la fin des années 50 pour voir Thellier et Thellier (1959) développer leur méthode
par chauffes successives permettant d’atteindre des valeurs cohérentes de paléointensité.
Cette méthode est, aujourd’hui encore, I'une des plus utilisées et a été employée dans cette
thése pour I'analyse des échantillons.

111.B.4.3) La méthode Thellier et Thellier

Cette méthode, a I'origine développée pour étudier des matériaux archéologiques,
s’applique parfaitement aux laves puisque leur NRM initiale est une TRM.

A chaque intervalle de chauffe, la NRM perdue est remplacée par une aimantation
thermorémanente partielle (pTRM) acquise lors du refroidissement sous champ imposé. La
méthode de Thellier et Thellier repose sur 3 propriétés de cette pTRM :

- Réciprocité : la pTRM acquise a Tg lors du refroidissement, sera détruite a cette
méme température Tyg lors d’'une nouvelle chauffe. Cette propriété implique en
théorie que seuls les échantillons faits de grains SD sont utilisables pour Thellier
et Thellier. En effet, pour des SD, Tg = Tyg. Cette propriété, non vérifiée pour les
MD (Dunlop, 2011), explique le fait que ces derniers fournissent des valeurs peu
fiables de l'intensité du CMT (Levi, 1977). En pratique les PSD sont également
utilisables (Shcherbakov et Shcherbakova, 2001).

- Indépendance des pTRM entre elles : la pTRM acquise entre les températures T;
et Ty ne dépend pas de celle acquise entre T et T;.

- Additivité des pTRM : elle découle de I'indépendance des pTRM. Elle traduit le fait
gue la TRMyotale acquise lors d’un intervalle de température est égale a la somme
des pTRM acquises lors des sous-intervalles de température :

TRMiotale (To, Ta) = 2 pTRM(T;, Tisa)

0<isn-1
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Dans la méthode de Thellier et Thellier, la NRM initiale de I"échantillon est mesurée.
Puis, a chaque palier de température, des familles de grains atteignent leur Tyg lors de la
chauffe et leurs moments magnétiques se retrouvent désorganisés. En refroidissant sous
champ imposé de valeur connue Hj,,, c€S mémes moments atteignent leur Tg et s’orientent
en fonction du champ imposé. L’échantillon acquiert ainsi une pTRM a chaque palier de
température.

L’échantillon est chauffé 2 fois a la méme température. Les deux chauffes ne
different que par la direction du champ appliqué qui est, pour la seconde chauffe, I'inverse
de celui utilisé pour la premiere. Cette deuxieme chauffe permet dans un premier temps de
réduire les effets éventuellement induits par une aimantation non homogene ainsi qu’aux
composantes transversales (Thellier, 1937 a et b). Dans un second temps, elle permet de
calculer pour chaque étape la NRM restante ainsi que la TRM acquise. Ces quantités sont
calculées de la fagon suivante :

NRM = 0.5*(Ap+A)
TRM = 0.5%(Ap-A))

Avec:
- Ap:aimantation totale mesurée apres chauffe sous champ direct
- A, :aimantation totale mesurée apres chauffe sous champ inverse

Au cours de I'expérience des étapes de contrdles sont effectuées afin de détecter
d’éventuelles transformations magnétochimiques. Ces contrdles consistent a chauffer, sous
champ direct, I’échantillon a une température T,, plus basse que celle atteinte (T,) par les
chauffes successives. Si la valeur d’aimantation obtenue lors d’une étape de contréle a une
température T, est la méme que celle obtenue lors de la double chauffe a T, alors
I’échantillon n’a subi aucune transformation entre T,et T,.

111.B.4.b) Protocole expérimental

La sélection des échantillons est basée sur les analyses préliminaires de minéralogie
magnétique (grains SD et PSD préférés ainsi qu’échantillons présentant des courbes
thermomagnétiques réversibles) et de désaimantation thermique (direction des échantillons
stable, et ChRMs d’'un méme site cohérentes entre elles).

Le spectre thermique obtenu par désaimantation thermique guide le choix des
échantillons pouvant étre regroupés pour une méme fournée.

L'instrument de base pour I'expérience de Thellier et Thellier est le four car ce
dernier permet de recréer les conditions sous lesquelles la roche a acquis sa TRM initiale.
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Ainsi, le four utilisé au LSCE permet d’'imposer aux échantillons le champ désiré de facon
homogene et reproductible, indépendant du champ magnétique local et d’avoir une
température reproductible et uniforme (i.e. pas de gradient de température dans le four).

[11.B.4.b.1) Description du dispositif de chauffe

Le dispositif de chauffe est composé de deux parties : une enceinte entourée d’un
solénoide, le tout protégé par plusieurs blindages en umétal. Ce dispositif permet
d’appliquer un champ contrélé a l'intérieur de I'enceinte (grace au solénoide) tout en
protégeant cette derniere du champ magnétique terrestre (grace au umétal). La deuxiéme
partie est le four dont le chauffage est assuré par 3 zones indépendantes, individuellement
controlées par des thermocouples, et commandées par des microprocesseurs. Un tel
dispositif permet de minimiser le gradient thermique le long du porte échantillon (<2°C). La
paroi externe du four est refroidie par une circulation d’eau permanente, afin de ne pas
endommager les éléments proches du four (bobine créatrice de champ et blindage
magnétique) lors des chauffes répétées, et pour des raisons de sécurité lorsque le four est a
I’extérieur. En effet, monté sur rails, le four est préchauffé a I'extérieur de I’enceinte. Pour la
chauffe des échantillons, il est glissé au sein de I'enceinte décrite ci-dessus (Figure 111.27) et
vient « coiffer » le tube dans lequel se trouvent les échantillons.
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Figure 111.27 : Dispositif de chauffe utilisé pour I'expérience de Thellier et Thellier et
illustration d’un cycle chauffe-refroidissement (d’apres Kissel et Laj, 2004).
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[11.B.4.b.2) Protocole de chauffe

Les échantillons, de tailles identiques a ceux utilisés pour la désaimantation
thermique, sont placés sur un porte échantillon (30 cm de long, 6 rangées et capacité
d’environ 80 échantillons) puis introduits dans le tube mentionné ci-dessus. Généralement,
les échantillons issus de la partie des carottes située le plus profondément dans la coulée
sont choisis car ils sont potentiellement moins endommagés par les phénomenes extérieurs
(altération, lessivage, dynamitage,...). Les échantillons conservent la méme position sur le
porte échantillon tout au long de I'expérience. lls sont chauffés durant 2h, puis le four est
retiré et le refroidissement est accéléré a I'aide d’un ventilateur (Figure 11.27). Un cycle
chauffe-refroidissement dure de 3 a 4h, suivant la température appliquée, pendant
lesquelles les échantillons sont en permanence soumis au champ imposé. Avant de placer le
four autour du tube contenant les échantillons, ce dernier est successivement pompé pour
en extraire l'air, saturé en argon et ainsi pompé/saturé successivement 3 fois. Le cycle
chauffe-refroidissement s’effectue sous atmospheére saturée en argon (T<200°C) ou sous un
léger flux d’argon (T>200°C), et toujours en présence de charbon actif afin d’éviter
I’oxydation ou la réduction des magnétites. Kissel et Laj (2004) illustrent I'efficacité de ces
mesures contre |'altération des échantillons lors de chauffes successives en observant une
guasi-absence d’oxydation des olivines pour des échantillons chauffés avec charbon actif et
sous flux d’argon.

Les étapes de chauffe sont précautionneusement choisies en fonction du spectre
thermique : trop espacées et la NRM de I’échantillon chute trop vite empéchant ainsi la
réalisation d’'un nombre satisfaisant d’étapes de contréle lors de I'analyse. Au contraire, des
étapes de chauffes trop rapprochées et donc trop nombreuses augmentent les risques de
transformations chimiques par chauffes répétées. Le protocole de chauffe définit au départ
sur la base des courbes thermomagnétiques et des désaimantations thermiques est
éventuellement progressivement modifié en fonction du comportement de I’échantillon.

Les doubles chauffes ont été effectuées sur une gamme de température variant de
70 a 590°C, par paliers de 5 a 40°C, et avec un nombre de d’étapes de controle dépassant la
quinzaine pour les échantillons dont I'aimantation résiste jusqu’aux hautes températures.
Apres chaque cycle de chauffe-refroidissement, les échantillons sont mesurés selon 2
positions différentes avec un magnétometre cryogénique a SQUID 2G-Enterprises 755-R
dans la chambre amagnétique du LSCE. La mesure de la susceptibilité magnétique en champ
faible est également faite aprés chaque chauffe en champ direct pour détecter d’éventuels
changements minéralogiques en cours de chauffe.
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111.B.4.c) Exploitation des résultats

[11.B.4.c.1) Présentation des résultats

A partir des mesures obtenues, différents types de graphiques sont tracés afin de
visualiser au mieux les résultats de I'expérience de Thellier et Thellier. Les programmes de
mesures et d’exploitation utilisés sont ceux développés au LSCE.

Suivi de NRM et TRM :

Des courbes de décroissance NRM et d’acquisition TRM (normalisées par
I'aimantation rémanente initiale de I’échantillon NRMg) sont tracées en fonction de la
température (Figure 111.28). Ce spectre thermique se construisant étape par étape, ceci
confere la possibilité d’éventuellement ajuster les paliers de températures si I'allure du
spectre differe de celle obtenue par désaimantation thermique. Ce cas de figure, rarement
survenu lors de cette étude, peut s’expliquer par une différence de cinétique : le temps de
chauffe pour Thellier et Thellier est le double de celui de la désaimantation thermique.

1o — oo
See., TRM/NRM,,
0,8 -
0,6 -
0,4 -
0,2 - 000 NRM/NRM,,
0o ﬂ/O‘N ‘ T(C)
0 200 400 600 800

Figure 111.28 : Suivi de la NRM et TRM pendant I'expérience de Thellier et Thellier (pour I’échantillon LPRO5-01E).

Diagramme d’Arai :

Cette représentation, proposée par Nagata et al. (1963), présente la NRM restant a
chaque étape, reportée en fonction de la TRM acquise lors de cette méme étape. Ce
diagramme peut étre normalisé par NRM;y pour avoir un résultat visuel immédiat (Figure
111.29). Sur ces diagrammes, une étape de double chauffe est représentée par un point. Une
étape de controle est repérée par deux segments reliant le point a partir duquel le controle a
été décidé avec le point auquelle il est effectué (repéré par un triangle).

Dans le cas d’un échantillon fiable (i.e. dont les minéraux magnétique sont favorables
aux criteres d’étude de Thellier et Thellier, et non altérés), le diagramme fournit une droite
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(Figure 111.29.a) pour laquelle un certain nombre de parametres doivent étre vérifiés (voir
[11.B.4.c.2). Les cas non idéaux aboutissent a I'apparition d’une concavité ou a un désordre de
points (répartition aléatoire ou non linéaire tel qu’illustré en Figure 111.29.b). Ces problémes
illustrent des propriétés non fiables de la roche en tant qu’enregistreur du CMT qui n’ont pas
détectées lors de la sélection préliminaire.
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Figure 111.29 : Diagrammes d’Arai. a) Cas d’un échantillon fiable (carotte LPR0O5-01). b) Cas d’un
échantillon inexploitable (carotte RGC01-08).

Diagramme de désaimantation et projection stéréographique :

La méthode de Thellier et Thellier permet de reconstruire I’évolution de la direction
du paléovecteur. En effet, la NRM est identifiée en intensité et direction par la demi-somme
des aimantations acquises en champ direct et inverse. Un diagramme en double projection
peut donc étre construit et comparé a celui obtenu par désaimantation thermique en champ
nul.

Dans le cas ou aucun changement minéralogique n’a lieu, le diagramme de
désaimantation est une droite passant par 'origine (Figure 111.30.a), trés similaire a celle
obtenue pour la désaimantation thermique, et les points présents sur le stéréogramme sont
quant a eux quasiment superposés (Figure 111.30.c). Dans le cas ou une transformation
minéralogique a lieu, les nouveaux porteurs d’aimantation se formeront avec un moment
magnétique parallele a la direction du champ imposé dans le four: le diagramme de
désaimantation n’est alors plus une droite et peut ne plus passer par l'origine (Figure
111.30.b). Le stéréogramme quant a lui présente des points qui se dirigent de plus en plus vers
la direction du champ appliqué dans le four (croix rouge sur les stéréogrammes de la Figure
111.30.c-d) a mesure que la température de chauffe augmente (Figure 111.30.d). Le paramétre
angulaire 8, représentant la différence angulaire entre la direction de la NRM et celle du
four, permet de repérer d’éventuelles transformations lors de la chauffe. Ce suivi permet
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donc de repérer les échantillons subissant des transformations minéralogiques. Ceci
constitue un des grands avantages de la méthode Thellier et Thellier, qui permet d’écarter
les échantillons porteurs d’informations non fiables sur le CMT.

Nord, Haut
P O
o) Incl > 0 Incl <0
Ouest Est
d <
Sud, Bas
- O
Nord, Haut d) Incl = 0 Incl <0
b)
Quest Est
C
Sud, Bas

Figure 111.30 : a-c) Diagramme de désaimantation et stéréogramme pour un échantillon stable (LPRO5-
01E). b-d) Diagramme de désaimantation et stéréogramme pour un échantillon (RGC01-081) subissant
des transformations minéralogiques.

Une fois I’expérience de Thellier et Thellier finalisée, la direction d’aimantation stable
correspondant a l'intervalle de température dans lequel la paléointensité est définie est
comparée a celle obtenue par désaimantation thermique. Une différence angulaire a trop
importante entre ces deux directions (voir critére de sélection ci-aprés) conduit au rejet de
cet échantillon.
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[11.B.4.c.2) Critéres de sélection des résultats

De simples critéres visuels, basés sur |'observation des graphiques présentés ci-
dessus, ne suffisent pas a déterminer rigoureusement si les résultats obtenus par la
méthode de Thellier et Thellier sont acceptables. Le premier ensemble de criteres (f, g, q,
voir ci-dessous) a été mis en place par Coe et al. (1978). Ces criteres ont été utilisés par
différent auteurs, et complétés par le DRAT (Selkin et Tauxe, 2000).

Plus récemment, Kissel et Laj (2004) ont proposé I'utilisation du CDRAT (voir ci-
dessous) et des limites quantitatives des autres parametres plus strictes. Ceci constitue le set
de critéres PICRIT-03, utilisé dans cette thése. Ces critéres étant longuement détaillés par
ces mémes auteurs, ils ne seront que succinctement présentés dans la Table /l.5 ci-dessous.

Table I11.5 : Critéres de PICRIT-03 (d’aprés Kissel et Laj, 2004) utilisés pour le traitement des
données de paléointensité.

Critéres Signification physique Valeur limite

Différence angulaire entre les paléodirections
obtenue en désaimantation thermique et par
Thellier et Thellier (diagrammes ancrés a

I'origine)
MAD Déviation angulaire maximum <7°
Nombre de
>4
doubles chauffes
Nombre d’étapes
de contréle prises 23
en compte
Ecart type des valeurs sur le diagramme
B d’Arai divisé par la valeur absolue de la pente £0,1

du diagramme d’Arai

Fraction de la NRM prise en compte dans la
détermination de paléointensité

q Facteur de qualité >0,2

Différence entre valeur de la pTRM de

DRAT contréle et la valeur pour la double chauffe, a

une température donnée, et normalisée par
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la longueur de la droite

CDRAT Somme des DRAT <10%

Dispersion des valeurs de champ obtenues <20%

os/B pour un site par rapport a la valeur moyenne (25% initialement

du champ pour ce méme site dans PICRIT-03)

Les critéres de PICRIT-03 ont été appliqués en raison de leur grande rigueur puisqu’ils
sont parmi les plus stricts existants. En effet, parmi les 545 échantillons analysés par Laj et
Kissel (1999), 425 donnerent des résultats en accord avec les critéres utilisés a I'époque
(similaires a ceux présentés par Selkin et Tauxe (2000)), soit un taux de succés de 78%. En ré-
analysant ces méme échantillons, auxquels se sont ajoutés 50 nouveaux, avec les critéres de
PICRIT-03, seuls 399 ont été retenus (Kissel et Laj, 2004), soit un taux de succes de 67%.

Lorsque I'ensemble des graphiques est exploitable et que les différents criteres
répondent favorablement aux exigences de PICRIT-03, la paléointensité est calculée a partir
de la partie linéaire de la pente du diagramme d’Arai.

111.B.5) Pourquoi la méthode Thellier et Thellier pour mesurer une

paléointensité ?

Il existe des méthodes alternatives permettant d’obtenir la paléointensité d’un
échantillon. Cependant, toutes ne fournissent pas des résultats d’égale qualité. Ces
méthodes peuvent se classer en 4 catégories: méthodes a chauffe unique, méthodes a
double chauffe successives, méthodes utilisant les micro-ondes et méthodes des
multispecimens.

Méthodes a chauffe unique

Ces méthodes se basent sur la chauffe de la roche directement au-dessus de la
température de Curie de I"échantillon suivi d’'une mesure de la TRM obtenue. Il existe de
nombreuses variantes pour cette méthode (e.g. van Zijl et al., 1962 ; Shaw, 1974).
Cependant, comme le souligne Prévot et al (1985), ces « méthodes en TRM totale sont
beaucoup plus rapides que la méthode de Thellier mais sont en général moins fiables [Coe et
Grommé, 1973] ». Il est vrai que ces méthodes ne permettent pas de suivre I’évolution de
I'acquisition de la TRM et donc de déceler d’éventuelles altérations des porteurs de
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I"aimantation. Elles ne permettent pas non plus de déceler la présence de grains MD,
défavorables a un enregistrement fiable de I'intensité du CMT.

Méthodes a double chauffe successive

Ces méthodes rassemblent les méthodes de Thellier et Thellier (1959) et leurs
variantes. Les chauffes successives et les étapes de contréle permettent de suivre I’évolution
de l'acquisition de la TRM. Ceci permet de déceler d’éventuelles altérations lors des
chauffes, et les grains pour lesquels Tg # Ty tels que les grains MD. Il est donc possible de
détecter la présence d’éventuels grains MD (grace a la concavité du diagramme d’Arai),
contrairement aux méthodes a chauffe unique.

La méthode de Coe (1967) est la principale variante de la méthode de Thellier et
Thellier. Dans cette variante, la premiere chauffe se fait sous champ nul et permet de
déterminer la NRM. La deuxieme chauffe, a la méme température et sous champ imposé,
fournit la TRM par différence avec la premiére chauffe. Malheureusement, la NRM obtenue
par chauffe sous champ nul ne permet pas la mise en évidence des éventuelles
transformations chimiques lors de cette chauffe. Ainsi, le diagramme de désaimantation
obtenu n’est plus utilisable pour détecter d’éventuelles altérations des porteurs de
I’aimantation.

Méthode utilisant des micro-ondes

Cette méthode differe des précédentes en cela qu’aucun four n’est nécessaire. En
effet classiguement, une chauffe via un four produit des phonons. Ces derniers générent des
magnons qui agissent sur les moments magnétiques des porteurs de I'aimantation. La
méthode par micro-ondes génere directement ces magnons. Aprés passage dans une
enceinte a micro-ondes les échantillons sont mesurés avec un magnétometre.

Cette méthode est détaillée dans Dunlop (2011), Walton (1991) et Walton et al.
(1993). Il faut noter que l'utilisation de micro-ondes présente certains avantages tels que
I'absence d’altération due aux chauffes ou la rapidité expérimentale. Toutefois, cette
méthode a aussi ses limites parmi lesquelles I'impossibilité de mesurer la température dans
I’enceinte a micro-ondes (elle est mesurée directement aprées), ou la difficulté, voire
I'impossibilité d’aimanter certains échantillons (Walton, 2004).

Malgré ces limites, cette méthode récente est prometteuse. Ainsi, Biggin (2010) a
analysé des échantillons jumeaux de roches ignées par méthode de Thellier et micro-ondes.
Il a constaté que les diagrammes d’Arai étaient plus linéaires dans le cas de la méthode par
micro-onde. De plus, Suttie et al. (2010) ont constaté que la méthode par micro-ondes (avec
un faible apport thermique) peut étre utilisée pour désaimanter des basaltes. Cette méthode
semble donc constituer un substitut potentiel a la méthode de Thellier et Thellier. Certaines
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restrictions sont encore trés fortes notamment lorsque I’échantillon est inhomogene (e.g.
phénocristaux magnétiques). De plus, la conversion de I'énergie apportée en température
n’est pas triviale et est trés difficile a reproduire, ce qui pose probléme pour les étapes de
controle.

Méthode des multispécimens

Elle a été développée par Hoffman et al. (1989) et ne s’appuie plus sur I'additivité des
pPpTRM mais sur la linéarité des pTRM avec le champ induit. Par conséquent elle peut
s'appliquer a n‘importe quel grain magnétique sans considération de taille : les MD sont
donc utilisables. Cette méthode repose sur 'inhomogénéité chimique d’une coulée de lave
entrainant des températures de blocage largement variables entre les moments
magnétiques des nombreux porteurs d’aimantation de cette coulée.

Chaque échantillon de la méme coulée subit un cycle comprenant 5 chauffes
différentes a des températures Ty, T; et T, (avec To<T1<T;). A l'issue de ce cycle de mesures
deux couples d’informations NRM/TRM sont obtenus pour les températures T; et T,. En
reportant les 2 couples NRM/TRM de plusieurs échantillons d’'un méme site sur un unique
diagramme d’Arai (normalisé par NRMg) et grace a cette diversité de températures de
blocage, une droite se dessine permettant d’accéder a la valeur de paléointensité.
D’avantage de détails sur cette méthode sont disponibles dans Hoffman et Biggin (2005) et
Dekkers et B6hnel (2006).

Cette méthode présente de nombreux avantages: possibilité de traiter les MD,
rapidité de mise en ceuvre, possibilité de choisir T, relativement basse réduisant ainsi le
risque d’altération a haute température, et un nombre de chauffe réduit diminuant ainsi le
risque d’altération au fil des chauffes. Toutefois le nombre limité d’étapes de chauffe réduit
au minimum la possibilité d’effectuer des étapes de contréles par couple NRM/TRM obtenu
(seule une est possible), compliquant ainsi la détection d’éventuelles transformations
chimiqgues pendant I'expérience.

A la lumiere de ces informations, la méthode originale de Thellier et Thellier semble
la plus puissante en raison des conditions de chauffe homogenes et facilement
reproductibles qu’elle offre et de la possibilité détecter une éventuelle altération des
échantillons au cours de I'expérience par des étapes de contrdle. C'est également celle qui
est la plus acceptée a I'heure actuelle dans la communauté. Cette méthode a donc été
choisie pour déterminer la paléointensité des laves étudiées dans cette these.
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Chapitre IV : Résultats

Ce chapitre regroupe I'ensemble des résultats géochronologiques et
paléomagnétiques obtenus a partir des mesures effectuées sur les laves des iles Canaries et
d’Ardeche.

IV.A) Résultats géochronologiques

Les datations *°Ar/>°Ar et K-Ar ont été effectuées sur la méme fraction de mésostase
triée.

Pour les analyses Ar/*Ar, les ages plateau, les régressions le long des isochrones, et
les erreurs associées sont calculés par Ar-Ar Calc, un programme développé par Koppers
(2002). Pour rappel, un plateau d’age est composé d’un minimum de 3 étapes de chauffe
consécutives, et comprend au minimum 60% de I'**Ar total dégazé. Le plateau doit avoir une
pente négligeable a 1 o d’incertitude analytique, et n’avoir aucun point aberrant ou age non
cohérent parmi les étapes sélectionnées. L'age isochrone quant a lui inclus un nombre
maximal de paliers consécutifs ayant une probabilité d’adhéquation supérieure ou égale a
0,1. Il est constitué d’au moins 3 étapes de chauffe successives contenant au moins 60% de
I*°Ar dégazé, et pour lesquelles le rapport “°Ar/>°Ar n’est statistiquement pas différent de
295,5.

L’ensemble des résultats “°Ar/>’Ar obtenus pour les lles Canaries et I’Ardéche sont
synthétisés dans les Tables IV.3-4-5-13, ou N représente le nombre de paliers de
température retenus pour le calcul des ages plateau et des ages isochrones. Ces résultats
sont également représentés sous formes graphiques (spectre d’age et isochrones). Sur ces
graphiques, les paliers non retenus dans le calcul d’age sont grisés pour les spectres d’ages.
Les ellipses a contours noirs des diagrammes isochrones correspondent a ces mémes étapes
non retenues. Le détail des analyses pour chaque site ainsi que leurs graphiques
correspondants sont reportés dans les Annexe 4 et 5.

Les quelques graphiques présentés dans cette partie sont une sélection
d’expériences choisies pour illustrer la diversité des cas rencontrés :
- échantillons d’ages jeunes : RGCO7 (45 * 5 ka), LPRO3 (23 + 2 ka), LPRO4 (33 + 2 ka),
CHE12-15 (25 + 9 ka).
- échantillons d’ages plus anciens : TT56 (178 + 6 ka), RGC04 (153 + 4 ka), BOR12-04
(206 + 13 ka).
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- échantillons dont les ages 40Ar/39Ar et K-Ar sont cohérents: TT56, RGC04, RGC07,
LPRO3, LPRO4, BOR12-04.

- échantillons dont les ages “°Ar/>’Ar et K-Ar ne sont pas cohérents : CHE12-15.

- échantillons pour lesquels 1 seule analyse “°Ar/*’Ar a été effectuée : BOR12-04,
LPRO3, RGCO7

- échantillons pour lesquels 2 analyses “°Ar/*°Ar ont été effectuées : CHE12-15, LPRO4,
RGCO04, TT56.

IV.A.1) Analyses géochronologiques des échantillons canariens

IV.A.1.a) Datations

Concernant les lles Canaries, 18 sites ont été retenus sur la base des datations K-Ar
déja publiées. Ainsi, seul I'échantillon RCG10, prélevé sur I'lle de Grande Canarie, a fait
I'objet d’'une étude spécifique K-Ar dans le cadre de ce travail. Les 17 datations K-Ar déja
disponibles peuvent étre retrouvées dans les travaux suivants :

- Pour les 2 sites étudiés a Tenerife dans Carracedo et al. (2007).

- Pour sept des huit sites de la Palma dans Guillou et al. (1998), le dernier site (LPR
09) étant la coulée historique de 1949.

- Pour sept des huit sites de Grande Canarie dans Guillou et al. (2004b).
Les résultats de ces travaux antérieurs sont synthétisés dans la Table IV.1. L’'ensemble
des ages reportés dans cette table ont été obtenu au LSCE, par la méthode K-Ar sans traceur

sur mésostase triée. C'est cette méme méthode que nous avons appliqué pour I’échantillon
RCG10 (Table IV.2).
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Table IV.1 : Ages K-Ar publiés pour les coulées échantillonnées aux iles Canaries.

Nom Echantillon

Age

(Thése/Etude initiale) (% 20, ka) Localisation Référence
TT 56/TFC-571 178+ 6 Tenerife Carracedo et al. (2007)
TT 57/TFC-569 194+ 8 Tenerife Carracedo et al. (2007
LPR0O1/CV 151 27+1 La Palma Guillou et al. (1998)
LPR 02/LP 25 56 +2 La Palma Guillou et al. (1998)
LPR 03/LP 16 26+1 La Palma Guillou et al. (1998)
LPR 04/LP 14 34+1 La Palma Guillou et al. (1998)
LPR 05/LP 13 90+3 La Palma Guillou et al. (1998)
LPR 06/LP 12 121+3 La Palma Guillou et al. (1998)
LPR 08/ LP 10 123 +3 La Palma Guillou et al. (1998)
RGC 01/ GCR-19 276+ 6  Grande Canarie Guillou et al. (2004b)
RGC 02/GCR-14 217+6  Grande Canarie  Guillou et al. (2004b)
RGC 03/GCR-2 85+6 Grande Canarie Guillou et al. (2004b)
RGC 04/GCA-03 152+ 11 Grande Canarie Guillou et al. (2004b)
RGC 07/GCR-10 49 +3 Grande Canarie Guillou et al. (2004b)
RGC 08/ GCR-26 152+4  Grande Canarie Guillou et al. (2004b)
RGC 09/GCR-27 60+ 2 Grande Canarie Guillou et al. (2004b)

Table IV.2 : Résultat de la datation K-Ar de I’échantillon RGC 10. Les constantes utilisées sont celles de
Steiger et Jdger (1977). Les standards de calibration sont HD-B1 : 24,21 + 0,32 Ma (Hess et Lippolt, 1994)
etLP-6:127,8 + 0,7 Ma (McDougall et Roksandic, 1974 ; Baksi, 1973).

. %K Masse 40p -+ _;'JAr* . Opr* (+ 10}’ ] Age
Echantillon (£ 10) fondue (%) (107" mol.g™) Moyenlrle pondfree (£ 20, ka)
- (g) (+10) (10 mol.g™) -
RCG 10 0.481 £ 0.005 1.23693 1.053 8.519+0.768
RCG 10 e " 2.07688 0.605 9.018 £ 0.537 8.854 +0.440 106+ 11
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IV.A.1.b) Résultats “°Ar/>*°Ar pour les échantillons canariens

Treize des 18 sites canariens ont été datés en “°Ar/*°Ar. Les 5 sites non datés sont la
coulée historique de 1949 (site LPR09), et les sites TT57, LPRO1, RGC09 et RGC10 car les
premiers résultats de paléointensité s’avéraient peu ou pas exploitables (diagrammes d’Arai
en hyperbole ou points des doubles chauffes disposés de maniére assez dispersée).

Table IV.3 : Calculs des dges ar/PAr des coulées échantillonnées a Tenerife.

Spectre d'age Analyse Isochrones
5 Masse . Paliés Intercepte
Expé:::ce N° fondue (L(é:':l) At\tg)tea::s(l:; utilisés 3;2; Ag(ek:)ZG MSWD[ N MSWD 40pp/ 36pr Ag(ek:)ZU
(mg) (°c) (+20)
T156/TFC-571
FG-858 a FG-866 144 0.82 164.6 +7.7 |[594-1025 95.68 173.2+7.7 1.66 8/9 1.81 294.0+4.7 1784+17.7
FG-884 a FG-894 129 0.85 180.4+8.9 |[654-1020 92.05 183.8+8.7 1.36 | 8/10 0.95 292.2+3.3 1945+136
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 178355 1.73 (16/19 1.58 293.0+3.1 186.8+11.7
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 178.5+8.2 186.5+15.7

300
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Age (ka)

Age*°Ar-*°Ar: 178.3 5.5 ka

Age plateau: 183.8+ 8.7 ka

m———Cr

Age plateau: 173.2% 7.7 ka
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0.0034 -~
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Figure IV.1 : Spectre d’dge et analyse isochrone du site TT56 a Tenerife.
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A 40 9 . . . . N .
Table IV.4 : Calculs des dges Ar/3 Ar des coulées échantillonnées a Grande Canarie.
Spectre d'age Analyse Isochronones
Masse Paliés Intercepte
Site K/Ca Age fusion 39 Age +20 Age 20
o . fondue / & utilisés roAs MSWD| N MSWD 40p/3p, &
Expérience N (total) totale (ka) N (%) (ka) (ka)
(mg) (°c) (+20)
RGC 01 /GCR-19
FG-867 a FG-875 129 0.63 141.9 +55.3 | 594-875 " 65.50 255.9+449 " 0.33 6/8 " 0.25 2946+2.3 281.2+76.1
RGC 02 / GCR-14
FG-783 a FG-791 154 0.38 2249 +14.4 |1 634-1196 100 2259+13.1 " 0.53 9/9 " 0.53 294.0+4.0 237.8%34.0
FG-820 a FG-828 127 0.42 220.7 £13.7 | 638-1189 100 221.1+144 r 1.47 9/9 " 1.68 296.1+5.2 216.5+446
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 2225+89 7096 18/18 "101 2949%28 2278%243
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 223.5+13.8 227.2+£39.3
RGC 03 / GCR-2
FG-848 a FG-857 132 " 0.46 78.8+22.9 | 639-955 ” 86.33 88.1+22.2 ” 0.10 7/9 " 0.11 295.2 +3.2 95.0 +77.7
RGC 04/ GCA-03
FG-757 a FG-764 114 1.57 156.5+5.5 | 643-933 " 9532 154.2+64 " 1.35 6/8 1.69 295.0+10.2 157.1+57.5
FG-839 a FG-847 115 1.56 151.9+7.5 |587-1111 100 151.2+7.4 " 1.01 9/9 " 1.13 2949+39 1548241
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 1527 +4.1 " 1.04 15/17 "110 294835 156.9%21.1
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 152.7+6.9 156.0 £40.8
RGC 07 / GCR-10
FG-829 a FG-836 264 " 1.36 459+7.2 |[636-1134 100 44.8 +5.1 ’ 0.15 9/9 " 0.12 296.0+1.6 42.5+9.1
RGC 08 / GCR-26
FG-792 a FG-801 121 1.25 151.1+8.0 | 697-1133 " 96.71 1533+7.1 " 0.61 8/9 " 0.62 2948+2.0 1589+17.0
FG-810 a FG-819 103 1.19 162.6 +9.4 |634-1133 100 159.1+7.6 " 0.72 9/9 " 0.79 296.2+2.7 153.6%+22.2
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 156.1+5.1 " 0.70 17/18 "075 2953+16 157.5:13.5
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 156.2+7.4 156.3+£19.6
20 0.0034 h
w0l @ “0Ar-39Ar age: 152.7 £ 4.1 ka S?Le RGCO) Age Isochrone : 156.9 % 21.1 ka
. S0Ar/36Ar initial : 294.8 3.5
240 2
0.0033 | -
a0 Plateau age: 154.2t 6.4 ka o
- MSWD :1.10
200 §° ~
P -
180 00032 +
=
160
140
00031
120 Plateau age: 151.2+ 7.4 ka ]
100 .
39p/0
Cumulative 3%Ar released (%) 0.0030 data-point erroy ellipses are 20 Arl A .
80 i
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180 —]
w{ g 000342 Age Isochrone:42.5%+9.1 ka
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Figure IV.2 : Spectres d’dges et analyses isochrones de 2 sites de Grande Canarie.
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Table IV.5 : Calculs des dges 40Ar/3 Ar des coulées échantillonnées a la Palma.

Spectre d'age Analyse Isochrone
Site Masse K/Ca Age fusion P?I.iés 3%Ar  Aget2o Intercepte Age +20
Expérience N° fondue (total) totale (ka) utilisés (%) (ka) MSWD| N MSWD  *Ar/ **Ar (ka)
(mg) (°c) (20)
LPR02/ LP 25
FG-667 a FG-675 121 4.74 449 +45 643-1157 100 452 +43 0.93 9/9 097 2943+28 505+12.8
FG-711 a FG-719 120 5.83 39.8+5.8 636-1098 9048 45.0+5.0 0.65 8/9 0.67 294.6+2.7 49.2+123
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 45.1 £33 0.75 | 17/18 0.72 2945+19 498 +8.9
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 45.1+4.7 499+12.6
LPRO3/LP 16
FG-603 a FG-611 232 2.81 27.8+2.7 725-1198 89.82 22.6+23 0.79 7/9 0.70 296.6+2.0 20.8+3.9
LPRO4/LP 14
FG-738 a FG-746 96 3.02 345+36 635-1188 100 33.7+26 0.98 9/9 1.06 296.3+25 32.2+55
FG-748 a FG-756 122 3.94 33.7+33 635-1187 100 33.1+23 0.94 9/9 096 2946+2.1 313145
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 334+17 091 |18/18 0.89 2964+1.6 31.7+34
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 334425 31.8+5.0
LPRO5/LP 13
FG-774 a FG-782 118 135 55.7+6.0 637-1074 96.23 56.2+6.2 1.20 8/9 133 297.0+50 51.2%16.8
FG-802 a FG-809 124 1.29 62.1+6.7 637-1171 100 60.3+6.0 0.51 8/8 051 296.8+3.6 56.1+13.1
FG-964 a FG-972 281 1.47 50.7+5.8 722-1127 96.43 51.7+59 1.20 8/9 139 2950146 5341165
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 55.8+3.4 109 [24/26 112 296024 54.0+8.4
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 56.1+6.0 53.6 £+15.5
LPRO6 /LP 12
FG-568 a FG-576 131 0.49 116.8 £+8.9 |647-1196 100 1189+54 0.24 9/9 0.25 294546 120.7+9.7
FG-594 a FG-602 117 0.38 118.0+6.3 [600-1228 100 118.0+5.0 0.18 9/9 0.20 2955+2.8 1180+7.2
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 1185+3.7 0.20 | 18/18 0.21 2952+24 119.0%5.7
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 118.5+5.2 119.4+8.5
LPROS / LP 10
FG-612 a FG-620 125 0.66 113.5+8.7 |[696-1098 87.04 122973 0.06 7/9 0.06 295.7+29 1216+175
FG-658 a FG-666 118 0.75 120.1+6.5 ([641-1080 97.23 123.6+*59 0.69 8/9 0.71 2943+32 130.0+17.8
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 1233 +59 034 |15/18 0.36 295.1+2.2 125.7+13.1
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 123.3+6.6 125.8+17.7
130
| 0.00345
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Figure IV.3 : Spectres d’dges et analyses isochrones de 2 sites de la Palma.

Sur les 13 ages “°Ar/*°Ar obtenus sur les laves des jles Canaries, 8 sont calculés a
partir de 2 expériences indépendantes et 1 a partir de 3 expériences indépendantes de
chauffe par paliers.

Pour les sites RGCO1, RGC03, RGCO7 et LPRO3, I'dge est calculé a partir d’'une unique
expérience. Pour LPRO3, deux aliquotes de mésostase d’environ 120 mg chacune ont été
fondue ensemble lors de la méme expérience. Multiplier la masse d’échantillon par deux a
pour effet d’augmenter les signaux des isotopes d’argon a analyser et par conséquence
d’améliorer en stabilité les conditions de mesures. Ceci est particulierement efficace pour les
échantillons a relativement faible teneur en argon radiogénique. Nous avons procédé de

méme pour I’échantillon RCGO7.

La premiere expérience menée sur |’échantillon RGCO1 a mis en évidence de faibles
teneurs en “°Ar*. Seuls 65% du gaz extrait de cet échantillon définissent le plateau d’age
(Table 1V.4). Cela est relativement peu et est a relier aux difficultés de purification du gaz
extrait lors des chauffes successives. Ainsi pour ne pas altérer les conditions de mesures liées
a un gaz imparfaitement purifié, il a été décidé de ne pas dupliquer I'expérience.

L’échantillon RGCO3 n’a été analysé qu’une seule fois pour des raisons de planning.

Sur un total de 23 expériences, 11 ont permis de calculer un age plateau a partir de
100% du gaz extrait de I’échantillon. Pour les 11 autres, le calcul des ages plateau intégre
entre 86% et 97% du gaz extrait. Ceci se traduit par des spectres d’age peu ou pas perturbés
donnant des ages plateau de bonne qualité pour tous les échantillons a I'exception de
RGCO1 comme évoqué précédemment.

De I'analyse des diagrammes isochrones il ressort que les échantillons ne présentent
pas d’exces ou de déficit d’argon. Les valeurs d’interceptes a I'ordonnée (*°Ar/*°Ar)
coincident 3 2o avec la valeur du rapport *°Ar/*°Ar de I'atmosphére, soit 295,5. Les points
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correspondant aux paliers successifs de températures sont en général tres peu dispersés le
long des isochrones. Ceci combiné & de faibles teneurs en “°Ar* se traduit par des erreurs sur
les ages isochrones comprises entre 6,3% (TT56 : 186,0 + 11,7 ka) et 81,8% (RGCO03 : 95,0 +
77,7 ka). Les ages plateau sont cohérents a 20 avec les ages isochrones mais sont plus précis.
Les erreurs sur les ages plateau sont comprises entre 2,7% (RGC04 : 152,7 + 4,1 ka) et 25,2%
(RGCO3: 88,1 + 22,2 ka). En I'absence d’évidence d’excés d’argon pour I'ensemble des
échantillons canariens, I'age retenu sera I'dge plateau. L'age final de ces échantillons
correspond a la moyenne pondérée des étapes retenues sur les spectres d’age (i.e. I'age
plateau lorsqu’une seule analyse “°Ar/*°Ar a été effectuée pour un échantillon).

Les ages OAr/*Ar obtenus sont compris entre 23 £ 3 et 256 * 45 ka. Parmi ces 13
échantillons datés, 2 d’entre eux montrent une différence au-dela de 2o entre les ages K-Ar
et “°Ar/*Ar (LPRO2 et LPRO5). L'origine de la différence entre ages K-Ar et OAr/PAr est
détaillée dans la partie V.A.

IV.A.1.c) Influence des standards et constantes utilisés sur les ages canariens

Il est a rappeler que les datations obtenues par les méthodes K-Ar ou OAr/*Ar sont
calibrées par rapport a des standards d’age et relatives a des constantes (rapport “°Ar/*°Ar
atmosphérique, constante de désintégration du “°K, rapport “°K/Kc1). Les valeurs attribuées
a ces standards et constantes sont encore aujourd’hui largement débattues a I'appui de
différentes approches conceptuelles et expérimentales. Ainsi, plusieurs valeurs sont
proposées dans la littérature pour le rapport “ar/*oAr atmosphérique, pour les constantes
de désintégration, ainsi que pour les ages des moniteurs de flux d’irradiation. Il est
important d’évaluer la variabilité de nos résultats d’expériences de datation en fonction des
différentes valeurs de référence.

IV.A.1.c.1) Influence de I'dge du standard utilisé

L’age des standards utilisés aussi bien pour la calibration des datations K-Ar que celle
des datations °Ar/*°Ar peut &tre déterminé sur la base d’analyses spectrométriques
(calibration absolue ou primaire), mais d’autres approches méthodologiques sont également
suivies telles qu’entre autre la calibration astronomique (Renne et al., 1994).

Les standards primaires sont des minéraux homogénes pour lesquels le nombre de
moles de “°K et “°Ar* a été mesuré expérimentalement. La quantité de 20k, présent sous
forme solide, est obtenu par analyses de type ICP-AES. La quantité de “°Ar* est plus délicate
a mesurer. Les principes de la calibration primaire sont décrits en détails par Lanphere et
Dalrymple (2000) et McDougall et Wellman (2011). La calibration primaire en “CAr*
comporte plusieurs étapes et nécessite |'utilisation d’'une dose d’argon purifié issu de I'air.
Les mesures conjointes et précises du volume, de la température et de la pression de cette
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dose permettent, par utilisation de la loi des gaz parfaits, d’accéder au nombre de moles
contenues dans la dose d’argon. Cette dose calibrée est ensuite placée dans un réservoir. Le
réservoir possede une pipette permettant de prélever un volume précis de son contenant.
Le systéme pipette + réservoir posséde une constante de vidange A. Une premiére dose de

d’%Ar, et analysée au spectrométre de

gaz est prélevée a la pipette, mélangée a un traceur
masse afin de connaitre la quantité initiale en *®*Ar (Do). Connaissant la valeur de Dy et la
constante de vidange A, pour chaque dose X prélevée et mélangée a un traceur d’*®Ar, la
quantité d’*®Ar sera Dy = Doe™:. Le traceur d’*®Ar ainsi calibré peut a son tour étre utilisé pour
calibrer I""°Ar* issu de la fusion d’une masse donnée de standard primaire. McDougall et

38 Ar comme

Wellman (2011) calibrent ainsi I’age du standard primaire GA-1550 en utilisant
traceur. Une fois la composition d’un standard primaire connu de maniére juste et précise,
d’autres minéraux peuvent étre calibrés par rapport a celui-ci. On parlera alors de standards

secondaires.

L'utilisation de standards secondaires s’est rapidement généralisée. Ces derniers sont
pour I'essentiel des sanidines. Les feldspaths sont généralement préférés aux biotites, car
moins sensibles a I'altération, plus homogénes en age, et ne sont pas affectés par I'effet de
recul lors des irradiations. De plus, la purification des gaz extraits de minéraux anhydres tels
les feldspaths, est en regle générale plus aboutie que celle obtenue a partir des gaz issus de
minéraux de type biotites. Il faut également souligner que I'approvisionnement en standards
primaires peut étre compliqué (Renne et al., 1998). Enfin, il est parfois difficile de trouver un
standard primaire d’age approprié, en particulier pour le Quaternaire (Renne et al., 1998). En
effet, pour les analyses “°Ar/*’Ar il est souhaitable que la gamme d’age du standard soit
similaire a celle de I'échantillon a dater (Renne et al., 1997) afin d’obtenir un rapport
“OAr/*°Ar semblable entre standard et I’échantillon. Ceci permet d’harmoniser la durée de
Iirradiation a la fois pour I’échantillon et le standard.

Lors de leur calibration, les standards secondaires sont analysés comme des
échantillons d’ages inconnus. Leur age est calculé par rapport au(x) standard(s) primaire(s)
d’age connu. La répétition des mesures permet de déterminer un dge moyen précis pour le
standard secondaire. Jourdan et Renne (2007) calibrent ainsi le standard secondaire qu’est la
sanidine de Fish Canyon (FCs) a 28,03 + 0,08 Ma (10) par rapport a 4 standards primaires :
les biotites GA-1550 et GHC-305, et les hornblendes NL-25 et Hb3gr. Certains standards
secondaires peuvent étre calibrés grace a un autre standard secondaire préalablement
calibré avec un standard primaire. Sur la base de 225 analyses de sanidines d’Alder Creek,
Nomade et al. (2005) déterminent ainsi une valeur de 1,193 + 0,001 Ma (20) pour le
standard ACs-2 en utilisant la valeur de Renne et al. (1998) du standard secondaire FCs
(28.02 £ 0.28 (10)) comme standard de flux.

La calibration des standards d’age peut également se faire en prenant comme
référence la calibration astronomique (dont l'incertitude temporelle ne peut étre inférieure
a 5 ka d’aprés Waelbroeck et al. (2008)).
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La rhyolite d’Alder Creek, roche porteuse de la sanidine ACs-2 étudiée par Nomade et
al. (2005), s’est mise en place lors de I'événement géomagnétique du Cobb Mountain. Ceci
est donc une contrainte supplémentaire sur I'age d’ACs-2. En effet, ces mémes auteurs
utilisent 5 séries sédimentaires marines, datées par calibration astronomique et ayant
enregistré I’évenement du Cobb Mountain. En particulier I’étude d’un enregistrement marin
a fort taux de sédimentation (11,5 a 15,9 cm/ka) du Bassin Islandais (Channell et al., 2002),
place le Cobb Mountain entre 1,215 et 1,190 Ma. Les ages du Cobb Mountain déterminés
par I'étude de ces séries sédimentaires sont tous cohérents avec celui obtenu par analyse
40Ar/39Ar, validant ainsi ce dernier.

Certaines séries sédimentaires peuvent contenir des niveaux de téphra datables par
I'horloge K-Ar. Si la série sédimentaire étudiée est d’une résolution temporelle suffisante, il
est possible de donner un age « astronomique » précis a ces niveaux de retombées
volcaniques. Ainsi, Kuiper et al. (2004) assignent une incertitude de 5 ka (soit 0,07%
d’incertitude sur I'age) au niveau Al de téphra de la section Faneromeni (Créte), daté a
6,941 Ma (Hilgen et al., 1997). Les minéraux inclus dans ces téphras sont utilisables pour une
calibration. Ils peuvent ainsi étre datés par “°Ar/*°Ar, puis la valeur d’age du standard est
ajustée pour faire coincider ages “°Ar/>’Ar et dges astronomiques. Kuiper et al. (2008) ont
ainsi utilisé les sanidines de sept niveaux de téphra marin du Bassin de Melilla (Maroc) datés
conjointement par calibration astronomique et par Oar/PAr pour établir a 28,201 + 0,046
Ma (20) I’age du standard FCs. Parfois, seul I’age obtenu par calibration astronomique sert
comme référence de calibration. Rivera et al. (2011) ont ainsi utilisé les sanidines prélevées
dans le niveau de téphra Al de la section Faneromeni, daté uniquement par calibration
astronomique, pour recalibrer le standard FCs et proposer un age de 28,172 + 0,028 Ma (20).
Phillips et Matchan (2013) ont étudié ce méme niveau de téphra de Crete et obtenu un age
de 28,01 + 0,04 Ma (20) pour le FCs et 1,178 + 0,002 Ma (20) pour la Rhyolite d’Alder Creek.

Des méthodes de datation radiométrique autres que celle basées sur I’horloge K-Ar
peuvent étre utilisées pour la calibration des standards. Cette approche permet de
contraindre 2 sources d’erreurs systématiques liées au chronométre K-Ar : la justesse et la
précision des standards utilisés, et I'incertitude sur la valeur de la constante de décroissance
du “°K estimée a 2% (Kwon et al., 2002). Cette incertitude est une source d’erreur
significative au vu de la précision analytique couramment atteignable par mesure ©Oar/*Ar,
a savoir + 0,2% (Min et al., 2000). Une méthode fréquemment utilisé est I'U/Pb sur zircon.
Cette méthode permet a Min et al. (2000) d’obtenir des ages trés précis en raison de la
238U et 235

ont daté une méme Rhyolite en OAr/*Ar et U/Pb. En tenant comptes de l'erreur liée a

grande précision sur les constantes de désintégration des éléments U. Ces auteurs

I'incertitude sur leur constantes de désintégrations respectives, les ages “OAr/**Ar obtenus
varient entre 1091,7 + 19,2 Ma et 1090,6 *+ 23,3 Ma. Les mesures U/Pb fournissent un age de
1097,6 + 5,3 Ma, et ont donc une incertitude beaucoup plus faible. En combinant analyses
U/Pb et *°Ar/*°Ar, Renne et al. (2010) proposent un age de 28,305 + 0,036 Ma (10) pour le
standard FCs. Cet age est en accord avec celui le plus fréquemment utilisé pour ce standard
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(28,02 + 0,28 Ma (10), Renne et al., 1998) mais est plus précis. Plus rarement, le
chronomeétre Rb/Sr peut également étre utilisé. Williams et al. (1982) obtiennent ainsi des
ages de 98,7 + 0,9 Ma et 98,9 + 0,9 Ma (10) pour le standard primaire GA-1550. Ces ages
sont en accord (aux barres d’erreur prées) avec les ages K-Ar et U/Pb disponibles pour ce
standard (Table IV.6).

Compte tenu des différentes valeurs qui peuvent étre adoptées, aussi bien pour les
standards (Table IV.6) que pour les constantes, celles-ci doivent étre clairement exprimées
afin de permettre le recalcul de I'age d’un échantillon par rapport a un jeu différent de
valeurs de standards et/ou de constantes.

Table IV.6 : lllustration des valeurs d’dge disponibles pour un standard : cas du standard
primaire GA-1550.

Référence Méthode Age (Ma) Erreur, écart type sur moyenne (Ma)
McDougall et Wellman, 2011 K-Ar 98.50 0.30
Spell et McDougall, 2003 K-Ar 98.50 0.30
Renne et al.,1998 K-Ar 98.80 0.50
McDougall et Roksandic, 1974 K-Ar 97.90 0.50
Schoene et al., 2006 297pp23y 99.24 0.02
Schoene et al., 2006 2%pp/238y 99.12 0.01
Williams et al., 1982 Rb/Sr 98.70 0.90
Williams et al., 1982 Rb/Sr 98.90 0.90

Dans cette thése, les standards utilisés sont ACs-2 pour les analyses “°Ar/*Ar, et HD-
B1 et LP-6 pour les analyses K-Ar (Table IV.7).

Table IV.7 : Standards utilisés pour les analyses K-Ar et “Ar/PAr. Les dges sont donnés a 1o pour HD-B1 et,
LP-6, et a 20 pour ACs-2.

Standard Age (Ma) Référence
ACs-2 1,193 £ 0,001 Nomade et al., 2005
HD-B1 24,21 + 0,32 Hess et Lippolt, 1994
LP-6 127,8 £ 0,7 McDougall et Roksandic, 1974

ACs-2 a été choisi comme standard des expériences OAr/*Ar car il fournit des
analyses homogeénes en age (Nomade et al., 2005) et a un dge compatible avec la durée
d’irradiation de nos échantillons. L’age d’ACs-2 est calculé a partir de celui de FCs (28,02 +
0,28 Ma, Renne et al., 1998), lui-méme calibré par rapport au standard primaire GA-1550.
LP-6 est un standard primaire. Bien que ce standard fournisse des résultats inhomogenes a
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I’échelle du grain ou de quelgques mg d’échantillon, le probleme d’inhomogénéité disparait
lorsque la masse analysée dépasse les 15 mg (Guillou et al., 2004b). Ce standard est donc
parfaitement utilisable pour cette étude puisque les quantités fondues varient de 80 a 100
mg. LP-6 a également été calibré par rapport a GA-1550 (Spell et McDougall, 2003). HD-B1
n’est pas un standard primaire mais a été calibré par rapport a LP-6 (Charbit et al., 1998)
permettant ainsi leur utilisation simultanée comme standard pour étudier un échantillon
d’age inconnu.

Compte tenu des différents ages disponibles pour les standards que nous avons
utilisés, il est important de vérifier la variabilité que cela peut induire sur nos résultats de
datation. Pour cela, nous avons attribué a FCs (standard par rapport auquel est calibré ACs-
2) les différentes valeurs publiées, et recalculé nos ages. Les valeurs utilisées pour FCs sont :
28,172 + 0,028 Ma (Rivera et al., 2011), 28,03 + 0,08 Ma (Jourdan et Renne, 2007), 28,305 +
0,036 Ma (Renne et al., 2010), 28,201 + 0,046 Ma (Kuiper et al., 2008), 28,01 + 0,04 Ma
(Phillips et Matchann, 2013), 27,93 Ma (Channell et al., 2010). Les résultats sont présentés
de maniére synthétique dans la Table IV.8.

Table IV.8 : Impact de la valeur prise par FCs sur les dges ““Ar/PAr obtenus pour les sites des iles Canaries.

Age (ka) these obtenu Age (ka) minimal obtenu Age (ka) maximal obtenu

Site avec FCs=28.02Ma  avec FCs=27.92Ma  avec FCs=28.305Ma o U 1YPe

(Renne et al., 1998) (Channell et al., 2010 (Renne et al., 2010) (ka)
TT56 178,3 177,7 180,1 0,86
LPRO2 45,1 44,9 45,6 0,22
LPRO3 22,6 22,5 22,8 0,11
LPRO4 33,4 33,3 33,7 0,16
LPRO5 55,8 55,6 56,4 0,27
LPRO6 118,5 118,1 119,7 0,57
LPRO8 123,3 122,9 124,6 0,59
RGCO01 255,9 255,1 258,5 1,22
RGC02 222,5 221,8 224,8 1,06
RGCO03 88,1 87,8 89,0 0,42
RGC04 152,7 152,2 154,3 0,73
RGCO07 44,8 44,7 45,3 0,21
RGCO08 156,1 155,6 157,7 0,74

Age Acs-2 1.193 Ma 1.189 Ma 1.205 Ma
correspondant

On constate une faible différence d’age (environ 0,5 %) sur nos échantillons
canariens selon la valeur retenue pour le standard FCs (Table IV.8). Ceci montre la faible
dépendance des ages canariens par rapport a la valeur d’age retenue pour le standard ACs-2.
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IV.A.1.c.2) Influence de la valeur des constantes utilisées : rapport

“OAr/3®Ar atmosphérique, constante de décroissance du *°K, et

abondance du *°K

La valeur du rapport “°Ar/*°®Ar atmosphérique la plus fréquemment utilisée, et
également retenue pour cette étude, est 295,5. Cette valeur, publiée par Steiger et Jdger
(1977) fait suite au travail de Nier (1950) dont les mesures ont établi un rapport Oar/*eAr
atmosphérique égal a 296,0 £ 0,5. De récentes études ont entrepris de déterminer de
nouveau ce rapport pour aboutir aux premiers ajustements de ce dernier depuis Nier (1950).
Lee et al. (2006) ont analysé 2 mélanges : 1 composé d’Ar pur (99,999%) provenant de I'air et
de I”’°Ar enrichi (>99,5%), 'autre composé d’*°Ar enrichi (>99,5%) et d’*°Ar pur (>99,95%).
L’analyse spectrométrique aboutit a un rapport atmosphérique de 298,56 + 0,31. Valkiers et
al. (2010) ont étudié 1 mélange synthétique des isotopes *°Ar, *®Ar, et “°Ar, dont les
proportions donnent au mélange une composition en Ar proche de celle de I'air. De I'analyse
spectrométrique de ce mélange, un rapport “°Ar/**Ar atmosphérique de 298,709 + 0,096 est
obtenu. Ces 2 études fournissent des rapports “°Ar/>*Ar atmosphériques dont les valeurs
sont indifférenciables dans la mesure de leurs barres d’incertitudes. Ces 2 nouvelles valeurs
sont statistiquement différentes de celles obtenues par Nier (1950) et plus précises.

Renne et al. (2009) et Mark et al. (2011), préconisent l'utilisation de la valeur
OAr/*°Ar atmosphérique présentée par Lee et al. (2006). Lorsqu’il s’agit de dater des roches
anciennes, l'utilisation de la nouvelle valeur de Lee et al. (2006) ne change pas
significativement les ages. McDougall et Wellman (2011) ont ainsi constaté que la quantité
d’*°Ar* mesurée pour le standard GA-1550 est identique en utilisant la valeur du rapport
OAr/*°Ar atmosphérique de Steiger et Jéger (1977) ou celle de Lee et al. (2006). Néanmoins,
la précision du rapport ©ar/*eAr atmosphérique est particulierement importante lorsqu’il
s’agit de dater des roches relativement jeunes et/ou pauvres en potassium (Renne et al.,
2009), pour lesquelles la quantité d’”*°Ar* est beaucoup plus petite que I"*°Ar atmosphérique.
Cette étude s’intéressant a des roches jeunes (en particulier pour les sites ardéchois), il
semble important d’estimer en quelle mesure la valeur du rapport *°Ar/**Ar atmosphérique
influe sur I’age de nos échantillons.

La valeur retenue pour la constante de désintégration du 0K peut également
impacter I'dge d’un échantillon. Deux méthodes sont principalement utilisées pour
déterminer la valeur de la constante de décroissance d’un isotope naturellement radioactif
tel que le *°K : en mesurant la quantité d’isotopes parents et fils d’'un matériau dont I’age est
bien connu, ou en comptant le nombre de désintégrations par unité de temps d’un matériau
radioactif. La valeur couramment utilisée en géochronologie pour la constante de
décroissance du “°K est 5,543 + 0,010 x 10™° a™. Cette valeur, proposée par Steiger et Jéager
(1977) d’aprés une évaluation de Beckinsale et Gale (1969), est celle utilisée dans le calcul de
nos ages. Dans le domaine de la physique nucléaire, la valeur la plus couramment utilisée est
celle d’Audi et al. (1997), a savoir 5,428 + 0,068 x 10° 2 soit une valeur tres proche de
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celle estimée par Endt et Van der Leun (1973). Min et al. (2000) ont étudié I'influence de la
valeur retenue pour la constante de désintégration sur la valeur d’age calculée (Figure IV.4).
Ces auteurs ont également analysé par les méthodes “°Ar/>*°Ar et U/Pb un méme échantillon,
la Rhyolite de Palisade datée a 1.1 Ga, afin de réévaluer la valeur de la constante de
désintégration du “°K. En prenant en référence I'dge U/Pb de cette rhyolite, plus
précisément contraint, cette constante a une valeur de 5,37 x 10 a™. Plus récemment, des
études établissent des valeurs identiques pour la constante de désintégration du *°K : 5,554
+ 0,009 x 10°a! (Grau Malonda et Grau Carles, 2002) et 5,554 + 0,013 x 10'°a™ (Kossert et
Glinther, 2004) par comptage par scintillation liquide. Renne et al. (2010), ont quant a eux
obtenu une valeur de 5,5545 + 0,0109 x 10%51 3 partir d’analyses K-Ar, 4°Ar/39Ar, et U-Pb
sur les sanidines de Fish Canyon.
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Figure IV.4 : Différences d’dge calculées en fonctions de différents jeux de constantes de décroissances
du “k (d’aprés Min et al., 2000).

Dans le cas d’échantillons jeunes comme ceux de cette étude (i.e. 100-200 ka), les
ages semblent peu impactés par les différentes valeurs existantes de la constante de
désintégration du “°K (Figure IV.4).

La valeur du rapport 40K/Ktc,t utilisée ici est celle mesurée par Garner et al. (1975), a
savoir : 1,1672 + 0,0041 10™. Cette valeur a une incertitude de 0,35%, représentant ainsi une
contribution significative a l'incertitude totale d’'un age obtenu par K-Ar. Récemment,
Naumenko et al. (2013) ont entrepris d’affiner ce rapport en analysant un standard de
référence NIST SRM 918b, constitué de KCI purifié a 999, 27 + 0,14 mg/g. La poudre de SRM
918b est dissoute dans I’eau de maniére a obtenir des solutions dont la concentration est de
13, 26, 52 et 100 ng/uL. Ces solutions sont ensuite analysées au spectrométre de masse. Le
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rapport 40K/Ktot obtenu est 1,1168 + 0,0008 10™. Cette valeur est cohérente avec elle obtenu
par Garner et al. (1975), mais est plus précise puisque l'incertitude de ce rapport est de
0,07%.

Afin d’estimer la dépendance des ages canariens par rapport aux valeurs prises par
les différentes constantes utilisées, nous avons recalculé nos ages en utilisant un jeu de
valeur différent pour ces constantes (Table IV.9). Les résultats sont présentés dans la Table
IV.10.

Table IV.9 : Jeux de constantes utilisées : N°1 : Pour les calculs d’dge de la thése ; N°2 : Pour le recalcul de

ces dges.
Jeu de valeurs 4°Ar/36Ar atmsophérique | Constante de décroissane %K 4°K/Kmt

N°1 : Valeurs des constantes 10 1 ”

o s 295.5 5.543 +0.010x 10 "~ a 1.1672 + 0.0041 10

utilisées pour les calculs . N j B

de la these Steiger et Jager (1977) Steiger et Jiger (1977) Garner et al. (1975)
N°2 : Nouvelles valeurs des 298.56 + 0.31 10 1 4

5.5545 +0.0109x 10 " a 1.1668 + 0.0008 10

constantes pour un recalcul Lee et al. (2006)
des ages Renne et al. (2010) Naumenko et al. (2013)

Table IV.10 : Impact de la valeur prise par les différentes constantes sur les dges “Ar/’Ar obtenus pour les
sites des iles Canaries.

) Age (ka) Age (ka) Différence Différence
Site Jeu de valeurs Jeu de valeurs . .
d'age (ka) d'age (%)
N°1 N°2

TT56 178.3 178.9 0.6 0.34
LPR0O2 45.1 45.3 0.2 0.44
LPRO3 22.6 22.9 0.3 1.33
LPRO4 334 33.6 0.2 0.60
LPRO5 55.8 56.0 0.2 0.36
LPRO6 118.5 118.8 0.3 0.25
LPRO8 123.3 123.8 0.5 0.41
RGC01 255.9 258.7 2.8 1.09
RGC02 222.5 223.2 0.7 0.31
RGC03 88.1 88.6 0.5 0.57
RGC04 152.7 153.1 0.4 0.26
RGC07 44.8 45.1 0.3 0.67
RGC08 156.1 156.6 0.5 0.32

Les ages canariens varient peu en fonction des valeurs prises par les différentes
constantes (Table IV.10). En effet, une différence d’age maximale de 1,33% entre les ages
obtenus par les 2 jeux de valeurs utilisés est observée pour le site LPRO3 (le plus jeune des
fles Canaries).
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IV.A.1.d) Ages radiométriques retenus pour les échantillons canariens

Lorsqu’un seul type d’analyse a été effectué (K/Ar ou “°Ar/*’Ar) I'age retenu est celui
de cette analyse. Dans le cas ou les analyses K-Ar ou ©Ar/*¥Ar fournissent des résultats
cohérents a 20, I'age retenu est I’age couplé correspondant a la moyenne pondérée de I'age
K-Ar et de I’age “°Ar/>’Ar. Dans le cas ou les analyses K-Ar ou “°Ar/**Ar ne fournissent pas de
résultats cohérents a 2o, I'age “°Ar/>°Ar est préféré car cette analyse permet de vérifier
certaines hypothéses de base du chronomeétre K/Ar, conférant ainsi une plus grande
robustesse a I’age obtenu. Les ages retenus pour les laves canariennes sont présentés dans
la Table IV.11.

Table IV.11 : Ages radiométriques des échantillons canariens.

Age K-Ar Age “Ar/*Ar Age couplé Age retenu

Site (ka) (ka) (ka) (ka)
Tenerife
TT56 178 +6 178 +6 178 + 4 178 + 4@
TT57 194+ 8 non mesuré non 194 + 8"
La Palma
LPRO1 27+1 non mesuré non 27 +1W
LPRO2 56+2 45+3 non 45 +3
LPRO3 26+1 23+2 25+1 25+1°@
LPRO4 34+1 33+2 34+1 34+1°9
LPRO5 90+3 56+3 non 56+ 319
LPRO6 121 +3 119+4 120+2 120 + 2@
LPRO8 123 +3 123+6 123+3 123 +3@
Grande Canarie
RGCO1 276 +6 256 + 45 2766 276+ 62
RGC02 217 +6 223+9 2195 219450
RGCO03 85 +6 88+ 22 85+6 85+ 6%
RGC04 152 +11 153+4 153+4 153 +4°
RGCO7 49 +3 455 48+3 48 + 3@
RGCO8 152+4 156 +5 154 +3 154 + 3@
RGC09 60 +2 non mesuré non 60 +2®
RGC10 106 +11 non mesuré non 106 + 11
Légende : @) . 3ge couplé ' :age K-Ar ©:age “Ar/* Ar

Valeur standard ACs-2: 1.193 £ 0.001 Ma (20) (Nomade et al., 2005)
Valeurs constantes:  *°Ar/*°Ar,,.. = 295.5 (Steiger et Jiger, 1977)
Décroissance “°K =5.543 +0.010 x 10 % a™ (Steiger et Jéger, 1977)
9K/K, = 1.1672 + 0.0041 x10™ (Garner et al., 1975)
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IV.A.2) Analyses géochronologiques des échantillons ardéchois

IV.A.2.3) Datations K-Ar

Dix-neuf des vingt échantillons prélevés ont été préparés suivant le protocole décrit
dans le Chapitre Ill pour étre datés en K-Ar.

Les aliquotes de mésostase obtenues ont des densités comprises entre 2,83 - 2,86
pour la moins dense (CHA12-15A), et 2,98 - 3,11 pour la plus dense (BOR12-04). Les laves
étudiées ici sont riches en nodules mantelliques ainsi qu’en enclaves de socle hercynien
(granite et roches métamorphiques). Ces xénocristaux et xénolites sont de potentiels
porteurs d’*°Ar* en excés, non produit par la décroissance in-situ du “°K de la mésostase,
mais incorporé dans les échantillons par des processus que nous décrirons par la suite. Un
examen détaillé des mésostases triées ainsi qu’une élimination par piquage de ces cristaux le
cas échéant ont donc suivi les tris magnétiques et densitométriques afin de réduire, autant
que faire se peut, cette potentielle source d’erreur sur les ages.

Les échantillons datés ont également fait 'objet d’une caractérisation géochimique.
Les teneurs en éléments majeurs par ICP-OES et en traces par ICP-MS ainsi que la perte au
feu ont été mesurées au SARM du CRPG (Nancy, France). Ces analyses sont reportées dans
I’Annexe 3. L'altération est un parameétre important a évaluer, car son action peut remettre
en mobilité le potassium comme I'argon. Ceci a pour effet de perturber le chronometre K-Ar
et d’entrainer des erreurs systématiques sur les ages. Le degré d’altération des échantillons
datés a été évalué par examens macroscopiques et microscopiques. La perte au feu est un
paramétre supplémentaire permettant de quantifier une éventuelle altération. La perte au
feu est la perte de masse qui résulte de la chauffe d’un matériau. Elle correspond a la
différence de masse d’un échantillon mesuré a température ambiante, puis mesuré apres
une heure de chauffe a 1050°C. Un basalte sera considéré comme « frais » (i.e. peu ou pas
altéré) si sa perte au feu est inférieure a 1%. Sur les 19 échantillons analysés, 17 ont des
pertes au feu inférieures a 0,5%. A ce titre, ils sont considérés comme non altérés. Par
contre, I'échantillon CHE12-15B, dont la perte au feu est de 1,25% et présentant une
mésostase trop altérée (traces d’oxydation et olivines iddingsitisées) n’a pas été retenu pour
I’étude chronologique. Malgré une perte au feu de 1,43%, nous avons analysé I’échantillon
MAR12-06, car sa semelle scoriacée était susceptible de délivrer des fragments de charbon
pouvant étre datés par le carbone 14.

L’échantillon PIC12-07 n’a été analysé qu’une seule fois, car le gaz extrait par fusion
ne pouvait pas étre purifié de facon satisfaisante avant les mesures spectrométriques.

Concernant les autres échantillons, deux mesures indépendantes de la composition
isotopique en Argon ont été effectuées. Les concentrations en K des 19 échantillons ont été
mesurées par absorption atomique au SARM du CRPG (Nancy, France). La valeur moyenne
en K est calculée a partir de trois déterminations indépendantes des concentrations en K. La
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récision de ces mesures est calculée sur la base d’analyses de standards internationaux et
y

est de 1%. Le calcul d’age est fait en utilisant la valeur moyenne en K et la moyenne

pondérée des 2 déterminations indépendantes d’Argon radiogénique (*°Ar*). Les résultats

des mesures sont reportés dans la Table IV.12.

Table IV.12 : Calculs des dges K-Ar des coulées échantillonnées en Ardéche. Les constantes utilisées sont
celles de Steiger et Jidger (1977). Les standards de calibration sont HD-B1 : 24,21 + 0,32 Ma (Hess et Lippolt,

1994) et LP-6 : 127,8 + 0,7 Ma (McDougall et Roksandic, 1974 ; Baksi, 1973).

. 40 40
Expérience  Masse K A Smolg Moyemne P89
N° (&) (%% 10) (%) 1+ 10) pondérée (+ 20, ka)
BUR 12-01
8611 2.02244 1.868 + 0.019 4.492 4.651 +£0.038
8627 1.99932 s " 5.026 4.37510.033 4.497 +0.025 139+3
BUR 12-02
8582 1.50875 1.793+0.018 3.602 3.112 £ 0.075
8597 2.51078 s " 3.430 3.105 + 0.033
8736 249746 M., " 3.383 3.320+0.044 3.174 +£0.025 102 +3
BOR 12-03
8603 1.52452 1.619+0.017 4916 6.859 + 0.058
8609 1.50816 e " 7.774 6.857 £ 0.051 6.858 +0.039 244 £ 6
BOR 12-04
8536 1.05436 1.544 +£0.015 3.051 5.877 £ 0.091
8550 1.01181 e " 3.976 5.590+0.194 5.797 +0.082 216+ 8
CHA 12-05
8568 1.53477 1.137+0.011 4.841 4.689 + 0.041
8584 1.50013 s " 5.691 4,935 +0.068 4.755+0.035 2416
MAR 12-06
8541 1.03711 0.872 +£0.009 7.044 3.342 £+ 0.137
8557 2.00455 s " 3.270 3.168 +0.077 3.209+0.070 212+10
PIC 12-07
8535 0.96716 1.436+0.014 8.909 7.590 + 0.095 305+10
PIC 12-08
8604 1.50348 1.619+0.017 8.704 7.221 £ 0.061
8626 2.01642 s " 8.312 7.536 +0.044 7.289 +0.036 2656
AlZ 12-09
8559 1.08354 1.229+0.012 5.346 3.008 + 0.098
8576 1.00833 s " 1.951 2.939+0.119 2.980+0.076 140+ 8
JAU 12-10
8556 2.04731 1.511 +0.015 2.514 2.940 + 0.057
8572 2.02519 s " 4.530 3.056 £+ 0.050 3.006 +0.038 115+4
SOuU 12-11
8580 2.51238 1.403+0.014 1.334 1.499 £ 0.037
8619 2.50095 s " 1.394 1.548 £0.036 1.524 +0.026 6312
THU 12-12
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8581
8596
THU 12-13
8563
8595
ROC12-14
8592
8613
CHE 12-15A
8617
8642
PAL 12-16
8618
8643
PAL 12-17
8534
8565
VES 12-18
8542
8558
CHAM 12-19
8567
8583

1.54303
1.5056

1.55313
1.50262

1.00514
2.01707

1.01796
1.55673

1.04007
1.03355

1.01741
2.04007

1.02015
2.01265

1.51319
2.01061

1.552+0.014

0.621
1.124

0.626
1.151

4.306
4.108

3.941
4.107

0.499
0.748

0.996
1.961

1.221
1.086

1.560
2.392

0.975 +£0.064
1.006 £ 0.048

0.957 £0.043
1.129 £ 0.055

5.855 + 0.080
5.500 £ 0.042

6.541 + 0.083
6.326 + 0.059

2.007 £ 0.087
2.160 + 0.063

1.780 + 0.097
2.021 £ 0.037

1.359+0.124
1.272 + 0.057

1.344 + 0.045
1.565 £ 0.053

0.995 +£0.038

1.023 £ 0.034

5.577 £ 0.056

6.398 £ 0.048

2.107 £0.051

1.990 + 0.035

1.287 +0.052

1.436 £ 0.034

37+3

191+5

199+5

61+3

60 %2

I'exception de PIC12-07, non dupliqué, les déterminations d’*°’Ar* sont cohérentes a 2o.
L’erreur sur les déterminations individuelles de teneurs en “°Ar* (en mol.g'l) est comprise
entre 0,6% et 9% (10). Il y a une corrélation forte entre I'erreur sur la détermination d’*°Ar*
(en mol.g'l) et le pourcentage d’argon radiogénique contenu dans I’échantillon. Ceci est
illustré par le graphe représenté en Figure IV.5. Cette corrélation peut étre décrite par la

fonction :

OAr* (%) = 0,1/ Erreur (en %)
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Figure IV.5 : Corrélation entre “Ar* et I'erreur a 20 pour les analyses K-Ar de I’Ardéche.

En combinant cette erreur a celle sur la détermination du potassium et a celle sur la
calibration, on obtient I'erreur totale sur les ages radiométriques. Cette erreur est comprise
entre 9,1% (VES12-18 : 44 + 4 ka) a 2,2 % (BUR12-01 : 139 + 3 ka) pour les sites ardéchois.

Des couples d’échantillons ont été prélevés au sein de ce qui semblait étre une
méme coulée afin d’éprouver la robustesse des ages K-Ar. Ce sont respectivement la coulée
de Burzet (BUR12-01 et BUR12-02), et celle de la Palisse (PAL12-16 et PAL12-17). En datant
des couples d’échantillons issus de méme coulée, notre but était d’établir si cette répartition
en potentiels porteurs d’excés d’argon pouvait avoir un impact sur nos mesures de datation.
Seul le couple issu des coulées de la Palisse (PAL12-16 et PAL12-17) donne des paires d’ages
cohérents a 20.

IV.A.2.b) Résultats “°Ar/*°Ar

Parmi les 19 échantillons analysés en K-Ar, 13 ont été retenus pour I'étude OAr/PAr.
La sélection des échantillons a analyser a été effectuée sur la base des analyses K-Ar et des
analyses préliminaires de paléomagnétisme sur la roche entiére prélevée pour datation.

L’analyse K-Ar des sites CHA12-05 et MAR12-06 a ainsi mis en évidence des difficultés
de purification des gaz extraits de la mésostase de ces échantillons dont la perte au feu est
supérieure a 1% et donc signe d’altération. De tels échantillons sont a écarter de I'analyse
OAr/*°Ar, car les gaz extraits peuvent altérer de facon trés dommageable les blancs de ligne
ainsi que les performances du spectrometre de masse “OAr/*Ar. Des analyses préliminaires
de minéralogie magnétique des sites BUR12-01 et THU12-13 ont révélés que ces derniers
sont peu favorables a I'obtention d’une paléointensité. Ces sites n’ont donc pas été analysés
en “°Ar/*Ar.
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Les sites PAL12-16 (analyses FG-1070 a FG-1076) et PAL12-17 (analyses FG-1028 a
FG-1035) présentent des ages Oar/Ar identiques a 20 et des compositions en éléments

majeurs (Annexe 3) équivalentes. Ces sites ont donc été associés a une méme coulée PAL12-
16-17 dont I’age “°Ar/*°Ar est issu des analyses combinées des sites PAL12-16 et PAL12-17.

Table IV.13 : Calculs des dges 40Ar/3 °Ar des coulées échantillonnées en Ardéche.

Spectre d'age

Analyse Isochrones

Masse

Paliés

Intercepte

Site K/Ca Age fusion o 39Ar Age t 20 Age t 20
Expérience N°  °"4U€  toral)  totale (ka) | UTNSES g (ka) ~ MSWP| N MSWD far/ar )
(mg) (°C) (¥20)
BUR 12-02
FG-955 a FG-963 124 0.43 24.7+14.0 708-1060 87.43 32.1+111 0.20 7/9 0.24 295.7+29 30.1+273
FG-974 a FG-981 144 0.44 33.7+136 650-1055 9159 358 +11.2 " 0.21 7/8 0.22 2959+2.1 31.8+221
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 340+79 0.21 |14/17 0.21 295.8+1.7 30.7+ 16.9
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 34.0+11.2 31.0+24.7
BOR 12-03
N1311-01aN1311-08 128 0.23 175.8 £22.8 | 633-1082 100.00 176.1 £+19.9 0.06 8/8 0.06 2953+3.8 177.6+37.9
BOR 12-04
FG-936 a FG-945 144 0.16 183.6+14.9 [ 627-1045 93.42 205.6+13.0 0.54 [ 8/10 0.62 294.8+4.9 210.2+35.5
PIC 12-08
FG-876 a FG-883 143 0.21 21.5+12.2 715-1026 88.83 31.0+10.9 1.23 5/8 1.64 2958+9.8 29.4+27.1
AlZ12-09
FG-946 a FG-954 150 0.16 21.1+129 701-1104 " 92.88 26.6+11.0 0.40 8/9 0.46 295.3+35 28.2+206
FG-1037 a FG-1042 119 0.15 30.2+19.0 713-960 95.00 34.2+17.4 0.03 5/6 0.03 296.3+9.8 29.9%516
Moyenne pondérée de I'ége plateau et isochrone composite 283+93 0.29 |13/15 0.31 295.0#3.2 31.3+185
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 30.4 +14.2 29.1+36.1
JAU 12-10
FG-1043 a FG-1049 124 0.19 9.7+15.2 709-939 7532 286+16.7 0.09 5/7 0.12 296.5+16.2 20.8+60.5
FG-1090 a FG-1095 138 0.19 20.2+12.1 653-940 93.88 26.6+11.1 0.10 5/6 0.13 295.0+8.1 30.2+515
Moyenne pondérée de I'Gge plateau et isochrone composite 27.2+93 0.09 '10/13 0.10 295.3+7.2 2841411
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 27.6+14.2 25.5+56.0
SOouU 12-11
FG-982 a FG-988 123 0.22 16.8+22.0 643-930 86.37 17.3+227 0.36 6/7 0.03 298.6+49 215%579
FG-1064 a FG-1069 128 0.22 11.0+13.6 707-938 86.69 14.1+12.8 0.07 5/6 0.08 2959+6.5 104+34.2
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 149+11.2 021 [11/13 0.10 297.5+35
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 15.7+17.8 16.0 +46.1
ROC 12-14
FG-926 a FG-935 144 0.29 139.5+28.2 687-957 78.62 170.1+23.1 0.04 6/9 0.05 295.7+7.2 166.4 +169.5
CHE 12-15
FG-1050 a FG-1056 123 0.19 239+143 650-957 93.14 25.1+129 0.09 6/7 0.11 2953+5.2 275%+476
FG-1084 a FG-1089 122 0.19 23.7+129 650-1011 100.00 24.5+12.6 0.09 6/6 0.06 2946+4.0 34.7+450
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 248+9.0 0.08 '12/13 0.07 2949+3.1 32.0+32.8
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 248 +12.8 31.1+46.3
PAL 12-16-17
FG-1070 a FG-1076 121 0.25 38.3+10.7 652-944 93.00 33.3+10.1 0.31 6/7 035 297.1+80 253%294
FG-1028 a FG-1035 128 0.24 242+128 656-965 8398 33.7+12.0 0.20 5/7 0.27 2959+8.6 31.7+355
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 333+7.7 0.24 '11/14 0.25 296.5+5.8 2841229
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 33.5+11.1 28.5+325
VES 12-18
FG-1057 a FG-1063 132 0.20 27.1+83 650-1017 100.00 25.7+7.7 0.34 7/7 0.18 2973 +35 18.1+149
FG-1077 a FG-1083 127 0.20 23.3+8.9 660-946 9552 27.0+8.1 0.38 6/7 0.38 2933+7.0 36.0%265
Moyenne pondérée de I'dge plateau et isochrone composite 263+56 0.33 (13/14 0.32 296.6+3.1 219+119
Moyenne arithmétique pour dges plateau et isochrone 26.4+7.9 27.1+20.7
CHAM 12-19
FG-989 a FG-998 133 0.20 5.2+10.6 750-1045 87.60 18.5+9.5 0.51 6/9 0.61 2933+134 25.3+254

N : Nombre de paliers retenus dans le calcul d'age
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Figure IV.6 : Spectres d’dges et analyses isochrones de 2 sites ardéchois.

Sur un total de 19 expériences, 3 ont permis de calculer un dge plateau a partir de
100% du gaz extrait de I’échantillon. Pour les 16 autres, le calcul des ages plateau intégre
entre 75% et 96% du gaz extrait, pour une valeur moyenne de 88%. Ces valeurs sont
légerement inférieures a celles obtenues pour les laves canariennes.

Les pourcentages d’*°Ar* mesurés pour les paliers individuels de températures sont
en général tres faibles. Ils sont inférieurs ou égaux a 1% pour les échantillons BUR12-02,
JAU12-10, SOU12-11, CHE12-15. Ils sont compris entre 1% et 2% pour AlZ12-09, ROC12-14,
PAL12-16, PAL12-17, VES12-18. Les pourcentages d’*°’Ar* mesurés pour les échantillons
PIC12-08 et CHAM12-19 varient de 3 a 5%. Seul BOR12-03 a des teneurs relativement
élevées (de 7 3 10 %) en “°Ar*.

L’analyse des diagrammes isochrones montre que, pour la majorité des expériences,
les points expérimentaux sont trés peu espacés sur les droites isochrones. Cela reflete
I’'homogénéité en composition isotopique des gaz extraits a chaque palier de température.
Cette répartition est représentée par le facteur d’étirement (spreading factor, noté S), défini
par Jourdan et al. (2009) .
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Avec: -i:valeur prise al'intercept.
- Max : ratio maximal obtenu sur un échantillon lors d’une expérience de chauffe
par paliers.
- Min : ratio minimal obtenu sur un échantillon lors d’'une expérience de chauffe
par paliers.

Pour nos échantillons, cette valeur S est inférieure a 2%, a I'exception des
échantillons BOR12-03, BOR12-04 et CHAM12-19. Ces faibles valeurs d’étirement
amoindrissent la précision sur la valeur interpolée a I'intercepte du rapport “°Ar/*°Ar. Méme
si pour I’'ensemble des expériences de chauffe par paliers faites sur ces échantillons, les
valeurs d’intercept OAr/*°Ar  sont proches de 295,5 (valeur du rapport Oar/*Ar
atmosphérique), la présence d’*°Ar* en excés ne peut étre complétement écartée compte
tenu des incertitudes liées aux faibles valeurs de S. On constate également que les erreurs
sur les ages isochrones sont parfois supérieures a I’age lui-méme (Table 1V.13). Elles sont
comprises entre 16,9% (BOR12-04 : 210,2 + 35,5 ka) et 144,7% (JAU12-10: 28,4 + 41,1 ka).
Pour les ages plateau ces erreurs sont comprises entre 6,3% (BOR12-04 : 205,6 + 13,0 ka) et
75,2% (SOU12-11: 14,9 + 11,2 ka). Les ages isochrones et plateau coincident a 26 pour
I’ensemble des sites ardéchois. En premiére approximation, nous retiendrons |'age plateau,
plus précis, comme age de mise en place des coulées ardéchoises.

IV.A.2.c) Influence des standards et constantes utilisés sur les ages ardéchois

Pour les mémes raisons que celles évoquées en IV.A.1.c, nous avons examiné |'impact
gu’ont les valeurs affectées aux standards et constantes utilisées pour le calcul d’age
“OAr/*°Ar. Pour cela, nous avons procédé de la méme maniére que pour les échantillons des
fles Canaries (IV.A.1.c pour plus de détails).
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Table IV.14 : Impact de la valeur prise par FCs sur les dges “ar/*Ar obtenus pour les sites d’Ardeche.

Age (ka) thése obtenu Age (ka) minimal obtenu Age (ka) maximal obtenu

. Ecart-Type
Site avec FCs = 28.02 Ma avec FCs = 27.92 Ma avec FCs = 28.305 Ma (ka)
(Renne et al., 1998 ) (Channell et al., 2010) (Renne et al., 2010)
BUR 12-02 34,0 33,89 34,35 0,16
BOR 12-03 176,1 175,53 177,91 0,84
BOR 12-04 205,6 204,93 207,71 0,98
PIC 12-08 31,0 30,90 31,32 0,15
AlZ 12-09 28,3 28,21 28,59 0,14
JAU 12-10 27,2 27,11 27,48 0,13
SOuU 12-11 14,9 14,85 15,05 0,07
ROC 12-14 170,1 169,55 171,84 0,81
CHE 12-15 24,8 24,72 25,05 0,12
PAL12-16-17 33,3 33,19 33,64 0,16
VES 12-18 26,3 26,21 26,57 0,13
CHAM 12-19 18,5 18,44 18,69 0,09
Age Acs-2 1.193 Ma 1.189 Ma 1.205 Ma
correspondant

Comme pour les échantillons canariens, I’dge des échantillons ardéchois ne differe
que de tres peu selon la valeur retenue pour le standard FCs (Table IV.14). Ceci montre la
faible dépendance des ages ardéchois par rapport a la valeur d’age retenue pour le standard
ACs-2.

Table IV.15 : Impact de la valeur prise par les différentes constantes sur les Gges “ar/’Ar obtenus pour
les sites d’Ardéche.

i Age (ka) Age (ka) Différence Différence
Site Jeu de valeurs Jeu de valeurs N .
d'age (ka) d'age (%)
N°1 N°2
BUR 12-02 34.0 34.4 0.4 1.18
BOR 12-03 176.1 179.1 3.0 1.70
BOR 12-04 205.6 206.3 0.7 0.34
PIC 12-08 31.0 31.6 0.6 1.94
AlZ 12-09 28.3 29.4 1.1 3.89
JAU 12-10 27.2 28.8 1.6 5.88
SOuU 12-11 14.9 16.5 1.6 10.74
ROC 12-14 170.1 170.6 0.5 0.29
CHE 12-15 24.8 27.5 2.7 10.89
PAL12-16-17 333 34.4 1.1 3.30
VES 12-18 26.3 28.0 1.7 6.46
CHAM 12-19 18.5 18.9 0.4 2.16
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Les sites ardéchois montrent une variation légerement plus importante des ages en
fonction du jeu de valeurs des constantes utilisé (Table IV.15) par rapport aux échantillons
canariens (dont I'age differe au maximum de 1,33 %).

Pour les échantillons ardéchois, les variations constatées sont comprises entre 0,29 a
10,89 %. Les variations les plus importantes sont principalement obtenues pour des sites
possédant un faible pourcentage d’*°Ar* moyen sur I'ensemble des étapes de chauffes
retenues pour définir leurs ages plateau (Figure IV.7).
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Figure IV.7 : Evolution de la différence d’dge (%) des analyses “CAr/PAr par utilisation de 2 jeux de
constantes différents en fonction de la quantité moyen d"*Ar*contenue dans les étapes de chauffes
retenues pour le calcul de ces mémes dges.

Les variations d’age sont principalement liées a la nouvelle valeur du rapport
Oar/*eAr atmosphérique. En effet, en ne modifiant que les constantes de décroissance du
“Og et du rapport Ok /Kot pour les sites ou de grandes différences d’age sont observées, ces
différences diminuent nettement. En effectuant ces calculs, les différences d’age observées
pour les sites SOU12-11 et CHE12-15 tombent ainsi respectivement a 0 et 1,6 % (au lieu de
10,74 % et 10,89 % en changeant également la valeur du rapport ©Oar/*Ar atmosphérique).
Ceci confirme les propos de Renne et al. (2009) sur I'impact que peut avoir la valeur du
rapport “°Ar/*®Ar atmosphérique dans la datation de roches jeunes.

Dans le cadre de cette étude, des variations de plus de 6,5% par changement des
valeurs des constantes ne concernent que 2 sites. De plus, pour chaque site les variations
d’age observées restent comprises dans les barres d’incertitudes de chaque age.
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IV.A.2.d) Ages radiométriques retenus pour les échantillons ardéchois

Sur les 13 échantillons datés conjointement par les méthodes K-Ar et “°Ar/*°Ar, seuls
2 (BOR12-04 et ROC12-14) ont des ages cohérents a 20 entre ces 2 méthodes de datation.
Cette différence sera examinée dans le Chapitre V. Pour les 11 autres échantillons, les ages
Oar/*Ar sont beaucoup plus jeunes que ceux obtenus par K-Ar pour le méme échantillon.
Ces ages sont présentés dans la Table V.16 ci-dessous. Les dges que nous avons retenus
pour les sites ardéchois sont les ages “°Ar/>°Ar pour des raisons également discutées dans le
Chapitre V.

Table IV.16 : Ages radiométriques des sites ardéchois.

Age K-Ar Age “Ar/*Ar Age couplé Age retenu

Site (ka) (ka) (ka) (ka)

Ardéeche

BUR12-01 139+3 non mesuré

BUR12-02 102+3 34+8 non 3418
BOR12-03 244+ 6 176+ 20 non 176 £ 20
BOR12-04 216+8 206+13 213+7 20613
CHA12-05 241+6 non mesuré

MAR12-06 212+ 10 non mesuré

PIC12-07 305+10 non mesuré

P1C12-08 26516 31+11 non 31+11
AlZ12-09 140+ 8 28+9 non 28%9
JAU12-10 115+4 2719 non 2719
SOU12-11 63+2 15+11 non 15+11
THU12-12 37+3 non mesuré

THU12-13 38+3 non mesuré

ROC12-14 191+5 170+ 23 190+4 170+ 23
CHE12-15A 199+9 25+9 non 25+9
PAL12-16 61+3 33+10 non 33+10
PAL12-17 60+2 34+12 non 34+12
VES12-18 44+4 26+6 non 26t6
CHAM12-19 44 +2 19+10 non 19+10

Valeur standard ACs-2: 1.193 £ 0.001 Ma (20) (Nomade et al., 2005)
Valeurs constantes :  “°Ar/*°Ar,., = 295.5 (Steiger et Jiger, 1977)
Décroissance “°K =5.543 +0.010x 10™° a™* (Steiger et Jéiger, 1977)
0K /Ko = 1.1672 £ 0.0041 x10™ (Garner et al., 1975)
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IV.B) Résultats Paléomagnétiques

Les résultats paléomagnétiques exposés ci-dessous sont obtenus a partir des
protocoles d’analyses présentés dans le Chapitre Ill : analyses thermomagnétiques, cycles
d’Hystérésis, désaimantations thermiques et expériences de Thellier et Thellier. Pour chaque
chantier géographique, les éléments communs a tous les sites seront dans un premier temps
détaillés. Dans un second temps les principaux résultats (minéralogie, direction,
paléointensité) seront présentés site par site. Les résultats détaillés de chaque échantillon
analysé seront placés en Annexe 6 et 7.

IV.B.1) Résultats paléomagnétiques des sites canariens

IV.B.1.a) Courbes thermomagnétiques

Une analyse thermomagnétique a été effectuée pour chaque carotte forée, soit 205
au total. Trois types de profils thermomagnétiques ont été observés :

e Les profils HT sont caractérisés par une perte d’aimantation faible voire presque
inexistante entre 20°C et 500°C. L’'aimantation diminue ensuite de facon assez rapide
jusqu’a disparaitre a environ 580-600°C (Figure IV.8.a). Ceci témoigne d’une
minéralogie riche en magnétite et/ou titanomagnétite pauvre en titane tres stable
puisque les profils sont soit parfaitement réversibles lors du refroidissement, soit
faiblement décalés vers des aimantations légérement plus élevées qu’au départ.

e Les profils HT-BT (Figure IV.8.b) perdent une partie de leur aimantation (jusqu’a
90%) dés les basses températures (entre 20 et 200-250°C). Puis, apres un intervalle
de température (200-250°C jusqu’a 400-450°C) pendant lequel une trés faible (voire
aucune) diminution de I'aimantation est observée, celle-ci diminue et disparait a
environ 580°C. Ces profils illustrent vraisemblablement la présence de magnétites
pauvres et riches en titane.

e Les profils BT perdant leur aimantation a basse température, c’est-a-dire vers 200°C
(Figure 1V.8.c) témoignent quant a eux d’'une minéralogie caractéristique des
titanomagnétites riches en titane.

Classer ainsi les courbes thermomagnétiques permet par la suite de rassembler les
carottes par profils similaires pour une désaimantation thermique.
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Figure IV.8 : lllustration des différents types de profils thermomagnétiques. a) Profil HT. b) Profil HT-BT.
c) Profil BT.

Pour les fles Canaries, les analyses
thermomagnétiques fournissent des courbes
majoritairement HT et HTBT (Figure IV.9) Sur
les 18 coulées étudiées, 12 présentent des
courbes thermomagnétiques homogenes
parmi leurs échantillons. Pour les 6 autres
sites, leurs analyses présentent quelques
différences (HT + HTBT, ou HTBT + BT, ou HT +
BT + HTBT, au sein d'un méme site).

Néanmoins aucun lien systématique n’a été

Figure IV.9 : Répartition des 3 types d’analyses
trouvé entre la position des échantillons au  thermomagnétiques obtenues pour les fles Canaries.

sein des coulées et le type d’analyse
thermomagnétique obtenu.

Pour certains profils BT, les courbes ne sont pas réversibles lors du refroidissement
(Figure 1V.8.c) mais le changement minéralogique a souvent lieu a haute température,
lorsque la rémanence est déja quasiment désaimantée (Chapitre Ill). C'est notamment le cas
du site RGCO7 (Figure IV.10) qui est, parmi tous les sites canariens étudiés, celui dont les
analyses thermomagnétiques présentent le plus de transformations minéralogiques lors
d’un cycle chauffe-refroidissement : les valeurs finales d’intensité peuvent étre plus de 15
fois supérieures aux valeurs initiales. Lorsque ce type de situation a été rencontré, nous
avons décidé de compléter I'analyse préliminaire de minéralogie en effectuant des analyses
thermomagnétiques partielles. Pour le site RGCO7, ces analyses montrent que les
transformations commencent a étre conséquentes a partir de 300°C (Figure 1V.10), soit une
fois que les échantillons de ce site ont perdu la plupart de leur aimantation initiale (90%
environ).
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Figure IV.10 : Chauffe partielle de I’échantillon RGCO7-10. La non-réversibilité des courbes commence a

étre importante au-dela de 300°C. En dega de cette température, les porteurs d’aimantation sont donc

peu affectés par la chauffe.

IV.B.1.b) Cycles d’Hystérésis

Pour les iles Canaries, 1 a 8 cycles d’Hystérésis magnétiques ont été effectués par
site. Les parametres mesurés par les cycles d’Hystérésis sont reportés sur le diagramme de

Dunlop (2002) de la magnétite.

Le diagramme Mr/Ms en fonction de Hcr/Hc refléte la valeur moyenne de taille des
grains présents dans I’échantillon via I'état des domaines magnétiques (Figure 1V.11). Pour

les échantillons canariens, les mesures effectuées placent la taille moyenne des grains

présents dans les échantillons parmi les PSD (Figure 1V.11.a). Quelques échantillons sont

cependant proches des MD. Pour ces derniers, des analyses de type FORCs ont été

effectuées en complément. Elles ont révélé un mélange de grain MD et PSD/SD (Figure

IV.11.b-c). La présence de grains SD/PSD nous a encouragée a tenter des analyses de Thellier

et Thellier pour ces échantillons.
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Figure IV.11 : a) Diagramme Mr/Ms en fonction de Hcr/Hc pour les échantillons des iles Canaries selon les
critéres de Dunlop (2002). b) Analyse de type FORC pour la carotte LPR04-07. c) Analyse de type FORC pour la
carotte LPRO3-03.

IV.B.1.c) Désaimantations thermiques

Une désaimantation thermique a été effectuée pour un échantillon de chaque
carotte, lorsque la carotte justifiait d’une longueur suffisante (certaines trop courtes ont été
conservées pour I'analyse de paléointensité). Au total, 196 échantillons ont été désaimantés.
Le nombre d’étapes effectuées varie sensiblement d’un site a I'autre (selon la température
de perte d’aimantation des échantillons), mais est dans I’ensemble compris entre 10 et 20.

Les profils thermiques obtenus sont globalement cohérents avec ceux obtenus par
analyse thermomagnétique et lors de I'analyse de Thellier et Thellier (Figure IV.12.a) dont les
résultats seront décrits plus loin. Les différences concernent principalement les profils HT,
pour lesquels la rémanence décroit progressivement jusqu’a 400°C et ensuite diminue
rapidement jusqu’a désaimantation compléete vers 550°C alors que les profils
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thermomagnétiques, illustrant le comportement de I'aimantation induite, augmentent avant
de diminuer. Les températures de désaimantation complétes sont cependant les mémes
(Figure IV.12.b).

12 /1, Y,
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Figure IV.12 : Comparaison des profils thermiques obtenus par analyse thermomagnétique, désaimantation
thermique, et Thellier et Thellier.

Lorsque des différences de profils thermiques existent au sein d’'une coulée cela n’a
aucune d’influence sur I'enregistrement de la direction d’aimantation des carottes. Ainsi,
dans I'exemple illustré sur la Figure IV.13 ci-dessous, bien que les carottes LPR04-02 et
LPR0O4-07 présentent des profils thermiques différents, elles enregistrent bien la méme
direction.

1.2 4 1.2 -
1 1
0.8 A 0.8 -
06 1 a) 0.6 - b)
04 1 0.4
0.2 LPRO4-02 0.2 LPRO4-07
0 . : , 0 ‘ . '
0 200 400 600 0 200 400 600
Ouest, Haut Ouest, Haut
LPR0O4-02 LPR04-07
sud Nord ¢4 Nord

550°C

D=4.2 0
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1=36.7° d)

1=40.1°
05 J Est, Bas
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Figure IV.13 : Une différence de profils thermique entre 2 carottes d’un méme site, ici LPRO4, n’impacte pas
I’enregistrement de la direction d’aimantation.

Le profil thermique des balances HTBT incite a se demander s’il n’est pas le reflet
d’une superposition de 2 composantes rémanentes. Les désaimantations thermiques
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effectuées sur des carottes de ce type ont prouvé que ce n’était pas le cas puisqu’elles
révelent la présence d’une seule composante directionnelle, comme l'illustre la Figure IV.14
ci-dessous.

QOuest, Haut

-4
1.5 9/ TT56-11 Sud Nord

— refroidissement 500°C

!

1.0 4

= chauffe

b)

380°C

a) o
T(°C) T156-11

T 1

0 200 400 600 800

0.0

Est,Bas | 65°C

Figure IV.14 : Les carottes a profil HT-BT, ici TT56-11, n’ont enregistré qu’une seule composante (b)
d’aimantation rémanente sur tout leur spectre pourtant de type HTBT (a).

Les directions de chaque carotte sont obtenues avec une bonne précision puisque
93% (169 échantillons) des ChRMs déterminées (182) possedent un MAD < 3° et qu’une
seule ChRM possede un MAD > 5° (5,8°). Quelques aimantations visqueuses sont notables a
basse température pour environ 30% des carottes. Néanmoins elles sont détruites entre 60
et 180°C (soit au bout d’1 a 4 étapes en général) et n"empéchent donc aucunement la
détermination des paléodirections des carottes correspondantes. Des grands cercles,
témoignant de plusieurs aimantations dont les spectres thermiques se superposent, ont été
observés pour environ 9% des échantillons canariens (principalement les sites RGC02 et
LPRO2).

Le résultat directionnel a I’échelle d’un site, calculé par statistique de Fisher (Chapitre
1) est présenté sous forme de stéréogramme indiquant la déclinaison, I'inclinaison, le ags, k
et le rapport n/N (nombre d’échantillons pour lesquels la direction de la ChRM a pu étre
déterminée de facon fiable/nombre total d’échantillons analysés). Sur ces stéréogrammes la
croix bleue représente la direction d’aimantation moyenne du site, la croix rouge illustre la
direction d’aimantation correspondant au GAD, et un contour rouge illustre la valeur du ags.

IV.B.1.d) Paléointensité et classification qualitative des résultats

Un échantillon a été analysé par carotte pour les prélevements issus des fles
Canaries, sous réserve que la carotte en question présente des caractéristiques favorables a
une analyse de Thellier et Thellier lors des analyses des analyses préliminaires. Etant donné
qgue les courbes thermomagnétiques montrent peu d’altération dans la gamme de
température touchant la NRM et que les cycles d’hystérésis montrent une minéralogie
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moyenne de type PSD, la sélection s’est principalement effectuée sur la base des résultats de
désaimantation thermique. Notamment, lorsqu’une carotte présentait des grands cercles
lors de la désaimantation thermique, aucune détermination de la paléointensité de la
carotte n’a été entreprise puisque la superposition des spectres thermiques ne permet pas
d’isoler la ChRM initiale acquise lors de la formation de la lave. Un total de 170 échantillons a
ainsi été analysé pour les sites canariens.

Afin d’obtenir une estimation rapide et visuelle de la maniére dont les échantillons
répondent aux différents criteres de sélection, un facteur de qualité Qg a été créé. Ce
facteur de qualité, combiné au parameétre oB/B (=Ecart Type des valeurs de champ du
site/Valeur moyenne du champ du site) quantifiant la dispersion des valeurs au sein de
chaque coulée, permet d’obtenir une évaluation rapide de la fiabilité globale du site. La
valeur limite du parameétre oB/B suggérée Kissel et Laj (2004) est de 25 %. Nous I'avons fixée
a 20 %. L’évaluation du facteur de qualité Qg porte sur 6 parametres correspondant aux
critéres PICRIT-03 : Drat, CDrat, f, a, nombre de double chauffes gardées, et nombre de
pTRM gardées. En fonction des valeurs atteintes par ces différents parametres, une valeur
leur est attribuée, comme l'illustre le Table IV.17. Le facteur q, faisant également partie de
PICRIT-03, est dans notre cas supérieur a 0,2 pour I'ensemble de tous les échantillons des
fles Canaries. Il répond ainsi toujours aux exigences de PICRIT-03 et n’a pour cette raison pas
été utilisé dans le calcul de Qgch.

Table IV.17 : Correspondances critéres-valeurs permettant de calculer Q.

Critére Drat Cdrat f a
Valeur Critére| >7 | 3a7 | <3 |>10|5a10| <5 |<0,35(0,3530,65| >0,65| >15 | 1535 | <5
CEIET x| 1 | 2lo| 2] 2] o 1 2 0 1 2
associee
Critere Nombre pTRM gardées | Nombre chauffe gardées
Valeur Critere| <3 3a5 >5 <4 438 >8
Valeur Qech
,9“ 0 1 2 0 1 2
associée

Dans le cas ou I'’échantillon analysé n’est pas interprétable ou présente un profil
hyperbolique sur le diagramme d’Arai, Qg prend une valeur nulle. Lorsqu’un échantillon a
une valeur nulle pour un des critéres présentés dans la Table IV.17 ci-dessus, indiquant un
non-respect des critéres de PICRIT-03, alors Qec, est égal a 1. Si I'échantillon analysé ne
possede aucune valeur nulle parmi les valeurs attribuées aux différents critéres, alors Qgc
correspond a la somme de ces valeurs. Pour les échantillons retenus, Qg varie ainsi de 6
(plus rarement 4 ou 5 quand le a ne peut étre calculé) a 12 pour un échantillon accepté, la
valeur maximale indiquant une réponse quasi idéale de I’échantillon par rapport aux
exigences des différents paramétres.
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50% des échantillons étudiés ont fourni une valeur de paléointensité retenue comme
fiable. Au sein d’'un méme site, chaque valeur de paléointensité provient d’une carotte
différente.

Il est intéressant de noter que lorsque l'intervalle de température sur laquelle est
définie I'intensité d’aimantation n’est pas le méme pour tous les échantillons d’un méme
site, ceci n’influence ni la qualité ni la valeur du résultat obtenu. Ainsi les carottes LPR04-06
et LPR0O4-07 ont leurs intensités respectives définies sur les intervalles de températures 100-
370°C et 20-530°C. Les paléointensités obtenues sont de qualité comparable (Qgcn respectifs
de 8 et 10) et leurs valeurs trés proches (voir résultats du site LPR04 en IV.B.1.e).

Pour chaque site, la valeur de paléointensité moyenne ainsi qu’un a deux
diagrammes d’Arai représentatifs du site seront présentés afin d’illustrer ces résultats. Les
informations détaillées sur chaque échantillon analysé en Thellier et Thellier sont disponibles
en Annexe 7.

118



IV.B.1.e) Résultats paléomagnétiques propres a chaque site des lles Canaries

Site TT56

Les analyses thermomagnétiques des 14 échantillons révelent une composition de
type titanomagnétite avec un contenu largement variable en titane suggéré par la grande
diversité des courbes thermomagnétiques obtenues (Figure IV.15.a-b). Les courbes de types
b) montrent un enrichissement en titane par rapport a a) avec une possible exsolution.
Aucune corrélation n’a été trouvée entre la position des carottes au sein de la coulée et
I’'hétérogénéité des résultats minéralogiques obtenus. Les profils thermiques BT présentent
lors de la
désaimantation thermique, réalisée entre 65 et 540°C, par paliers de 20 a 40°C. Cette

derniere analyse a permis d’obtenir les directions des ChRMs de chaque échantillon (Figure

une baisse plus marquée de [l'aimantation a faible température que

IV.15.c) qui sont cohérentes a I'échelle du site (ags = 2,7°, Figure IV.15.d). La détermination
de paléointensité a été effectuée sur les 14 échantillons et a été guidée par les étapes de
désaimantation thermique. Parmi ces échantillons, 3 ne sont pas exploitables. Les 11
échantillons restants (dont un possédant un Cdrat de -10,7 mais gardé par cohérence)
affichent des valeurs variant de 38 a 78 uT. Trois valeurs (75, 77 et 78 uT) se démarquent
trop des 8 autres centrées autour de 50 UT (Figure IV.15.e-f), et n"ont donc pas été retenues.
On note que deux des valeurs sont un peu éloignées de la moyenne (38 et 67 uT) mais ne
font qu’augmenter I'incertitude qui reste néanmoins acceptable puisque le 6B/B ne dépasse
pas 20%. La valeur finale de paléointensité de ce site est donc moyennée sur 8 valeurs et
vaut 50,4 £ 8,1 uT.
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Figure IV.15 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site TT56.
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Site TT57

Les analyses thermomagnétiques présentent des profils homogeénes de type HT
(Figure IV.16.a-b). La désaimantation thermique a été effectuée sur 12 échantillons entre
100 et 565°C, par paliers de 10 a 55°C. Il existe une bonne cohérence entre les profils des
courbes thermomagnétiques et de désaimantation thermique. Les directions obtenues sont
stables et permettent d’accéder a la direction des ChRM de I'ensemble des échantillons
(Figure 1V.16.c-d). Néanmoins, seuls 5 de ces ChRMs possedent une direction suffisamment
cohérente pour pouvoir former un groupe. Parmi les 7 échantillons rejetés, 6 sont situés
dans la partie gauche de la coulée (vue de face) et 1 dans la partie droite présentant une
anomalie magnétique justifiant le rejet. Néanmoins pour les 6 autres aucune explication
(anomalie magnétique, erreur de génératrice, bloc basculé) n’a pu étre trouvée pour
expliquer I'anomalie directionnelle. La paléodirection est donc calculée sur la base de ces 5
directions avec un ags de 6.9° (Figure IV.16.e). La stabilité des directions et la présence de
grains SD pour certains échantillons ont motivé une détermination de paléointensité. Les
résultats obtenus ne sont malheureusement pas interprétables, puisque la totalité des
échantillons analysés présente des profils hyperboliques (Figure IV.16.f-g). Aucune valeur de
paléointensité n’a donc pu étre déterminée pour ce site.
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Figure IV.16 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site TT57.
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Site LPRO1

Les courbes thermomagnétiques, principalement HTBT, refletent une composition de
type titanomagnétite a teneur en titane variant de faible a moyenne (Figure IV.17.b-c). Les
profils de désaimantation thermique sont en accord avec les courbes thermomagnétiques.
Les ChRMs identifiées par désaimantation entre 65 et 540°C, par paliers de 20 a 40°C, ont
des directions cohérentes entre elles dans I'ensemble. Trois ChRMs présentent des
directions sensiblement différentes de la moyenne du site (écarts angulaires : 14,8° - 18,7° -
56°) et sont donc mises a I’écart. La paléodirection est ainsi obtenue avec un ags de 3,5° en
moyennant les directions de 8 ChRMs (Figure 1V.17.a-d-e). L'analyse de Thellier et Thellier
des 11 carottes a fourni 8 valeurs de paléointensité exploitables (dont 7 obtenues sur des
carottes acceptées en direction) variant de 22 a 31 uT (Figure IV.17.f-g). Parmi ces carottes,
5 ne passent pas les critéeres de PICRIT-03. Une d’entre elles posséde un a trop important a
cause de la détermination de direction qui ne fournit pas de valeur conforme au reste du site
(écart angulaire de 26°). Néanmoins, la direction obtenue lors de Thellier et Thellier est en
accord avec le reste du site. Cela indique une erreur de positionnement de I’échantillon
(certainement liée a une mauvaise lecture de la génératrice) lors de la mesure en
désaimantation thermique. La valeur de paléointensité de cette carotte est donc acceptée
par cohérence. Les 4 autres carottes possedent des Drat (10,8 a 22,2) et Cdrat (>20) trop
importants a cause de la double chauffe a 100°C pour laquelle un incident a d{ avoir lieu.
Néanmoins leurs résultats cohérents avec ceux des carottes passant les critéres de PICRIT-03
nous incitent a les garder par cohérence. La valeur finale de paléointensité est ainsi
moyennée sur 8 valeurs et vaut : 26,8 £ 2,8 uT.
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Figure IV.17 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site LPRO1.
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Site LPR0O2

Les profils thermomagnétiques du site LPR0O2 refléete une composition relativement
homogeéne, probablement de type titanomagnétite a faible teneur en titane présentant de
légeres transformations minéralogiques lors de la chauffe (Figure IV.18.a-b). Les profils
thermiques obtenus par désaimantation sont en accord avec les courbes
thermomagnétiques (excepté pour la carotte LPR02-05 et dans une moindre mesure LPR0O2-
06). L'ensemble des carottes, désaimantées entre 100 et 530 °C par paliers de 10 a 55°C,
présente des diagrammes caractéristiques d’une aimantation multicomposante. Ainsi les
diagrammes décrivent soit un grand cercle (les spectres thermiques des aimantations
présentes se superposent: Figure IV.18.c), soit se composent de plusieurs parties dans
lesquels les spectres thermiques semblent ne se superposer que partiellement (Figure
IV.18.d). Seuls ces derniers sont interprétables par analyse en composante principale (PCA).
Huit ChRMs ont ainsi été caractérisées, pour lesquelles 2 sont mises a I"écart car elles
possédent des directions beaucoup trop différentes. Les 6 autres échantillons ont permis
d’obtenir une direction moyenne (Figure IV.18.e). Les 4 échantillons restants décrivent des
grands cercles dont 3 sont différents les uns des autres. Leur analyse, par détermination de
leurs poles respectifs, a permis d’obtenir une direction de l'aimantation du site (Figure
IV.18.f). Il est vraisemblable que les directions obtenues par PCA, montrant une certaine
dispersion (Figure IV.18.e) ne soient pas entierement « nettoyées » d’une aimantation
secondaire. La direction moyenne d’aimantation primaire du site n’est donc pas déterminée
avec certitude. Les roches possédant une aimantation multicomposante ne sont pas
favorables a |'expérience de Thellier et Thellier. Ainsi, aucune détermination de
paléointensité n’a été tentée pour ce site.
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Figure IV.18 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site LPRO2.
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Site LPRO3

Les analyses thermomagnétiques fournissent des profils similaires de
titanomagnétites pauvres en titanes (Figure IV.19.a). Sur la base de ces profils, la
désaimantation thermique a été effectuée entre 105 et 580°C par paliers de 15 a 50°C. Les
profils thermiques obtenus sont en accord avec les courbes thermomagnétiques. Les ChRMs
obtenues ont des directions stables (Figure I1V.19.b-f) et cohérentes entre elles, a I'exception
d’une, affichant un écart angulaire de 188,8° avec la moyenne du site (probablement due a
une erreur de lecture de la génératrice), et donc mise a I'écart. La direction du paléovecteur
est ainsi calculée, avec un ags de 3.5°, en moyennant les directions de 8 ChRMs (Figure
IV.19.c). Ces résultats favorables ont motivé I'étude de paléointensité pour I'ensemble du
site. Sur les 10 échantillons analysés, 3 ne sont pas exploitables (hyperboles). Sur les 7
échantillons restant, 2 possedent des valeurs de Drat (7,3 et 9,7) et Cdrat (26,1) supérieures
aux limites fixées par PICRIT-03. Un des 2 échantillons est néanmoins conservé par
cohérence avec le reste du site. Parmi les 5 échantillons passant les critéres PICRIT-03
(Figure 1V.19.d-e), 1 est écarté en raison de sa valeur de paléointensité (33,9 uT) bien plus
faible que celles des autres échantillons. Cet échantillon provient de la méme carotte que
celle affichant un écart angulaire de 188° avec le reste du site. Lors de l'analyse de
paléointensité la méme direction est obtenue, laissant penser a une erreur sur
I'identification de la génératrice apres prélévement de la carotte. La paléointensité de ce site
est donc calculée a partir de 5 valeurs différentes (pour lesquelles Qgcn varie de 8 a 11) et est
égale a 44,1 + 3,5 uT. Notamment, la carotte LPR03-03 (Figure IV.19.d) fournit des résultats
de paléointensité quasi idéaux malgré des analyses FORC mettant en avant un mélange de
grains PSD et MD (IV.B.1.b, Figure IV.11).
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Figure IV.19 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site LPRO3.
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Site LPRO4

L'ensemble des carottes analysées par Balance de Curie témoignent d’une
composition relativement homogene en titanomagnétites peu affectées par un cycle
chauffe-refroidissement (Figure 1V.20.a-b). Seules 2 carottes affichent un profil plus HT
(Figure 1V.20.b). Les désaimantations thermiques ont été effectuées entre 20 et 550°C par
paliers variant de 10 a 50°C. Les profils obtenus different légerement de ceux des analyses
thermomagnétiques, en cela que la perte d’aimantation est plus réguliere au fil de la chauffe
au lieu d’avoir brutalement lieu vers 400°C. Pour les 9 échantillons étudiés, les directions des
ChRMs obtenues sont stables (Figure 1V.20.c-d) et cohérentes, a I'exception de 2 présentant
un écart angulaire avec la moyenne du site de 13,2° et 14,9°. La direction du paléovecteur a
ainsi été calculée a partir des directions de 7 des 9 ChRMs avec un ags de 2,7° (Figure
IV.20.e). 'analyse de Thellier et Thellier, effectuée sur 10 échantillons, a été guidée par les
étapes de désaimantation thermique. Parmi les 10 carottes analysées, 8 fournissent des
résultats exploitables pour lesquels les valeurs de paléointensité varient de 21 a 35 uT
(Figure 1V.20.f-g). Sur ces 8 déterminations, 2 ne passent pas les criteres de PICRIT-03 (Drat =
10,3 et 13,8 ; Cdrat = 12 et 15,5) et sont donc mises a |’écart. La paléointensité moyenne de
ce site, basée sur ces 6 déterminations (dont les Qg varient de 8 a 10), est 27,3 + 3,9 uT.
Comme pour le site LPRO3, on retrouve dans ce site une carotte (LPR04-07, Figure 1V.20.g)
fournissant des résultats de paléointensité quasi idéaux malgré des analyses FORC mettant
en avant un mélange de grains PSD et MD (IV.B.1.b, Figure IV.11).
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Figure IV.20 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site LPR0O4.
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Site LPRO5

Ce site présente des analyses thermomagnétiques assez similaires (Figure 1V.21.a)
pour l'ensemble de ses carottes reflétant une composition assez homogene en
titanomagnétite pauvre en titane, présentant de légeres transformations lors d’un cycle
chauffe-refroidissement (surtout visible sur la deuxieme partie du refroidissement, a
« basse » température). Les désaimantations thermiques, réalisées sur 10 carottes entre 100
et 590°C, par paliers de 10 a 40°C, présentent des profils thermiques dans I'ensemble en
accord avec les courbes thermomagnétiques. Les ChRMs obtenues sont stables (Figure
IV.21.b-f) et cohérentes entre elles, a I'exception de 2 carottes mises a I'écart (écart
angulaire avec la moyenne du site de 34,1° et 39,8°). La direction moyenne du paléovecteur
du site a ainsi été calculée a partir de 8 valeurs de ChRMs avec un ags de 6,1° (Figure IV.21.c).
L’étude de paléointensité a été effectuée sur la base de ces résultats préliminaires. Toutes
les carottes analysées fournissent des résultats exploitables, soit 10 valeurs de
paléointensité variant de 32 a 66 UT (Figure IV.21.d-e). Deux carottes présentent un a de
plus de 15° et ne passent donc pas les criteres de PICRIT-03. Néanmoins, une des 2 est
conservée par cohérence de ses valeurs de paléointensité et de direction avec le reste du
site lors de I'analyse de Thellier et Thellier (la direction de I'’échantillon « jumeau » était de
celles rejetées pour cause d’éloignement trop important a la moyenne a lissue de la
désaimantation thermique). Deux des 9 échantillons restants sont par la suite mis a I'écart
en raison de valeurs de paléointensité (32 et 66 uT) trop différentes du reste du site (environ
50 uT). La paléointensité finale, moyennée sur 7 valeurs (Qgcn variant de 10 a 12), est de 48,7
+ 5,9 uT.

Quest, Haut
2.0 1) S 3
1o Sud  565°C Nord
1.5 a) LPRO5-04 b)
1.0 LPRO5-10 Site tPR(’f :
0.5 | = refroidissement <) D= -4_40
— chauffe T(°0) D=-13.4° 1=63.3
-]
0.0 : , . 1=60.4° 350°C Qg5 =6.1
0 200 400 600 800 k=833
n/N :8/10
Est, Bas 105°C / /
QIRM-'NRM(J 1 NRM/NRMo
9 :
LPROS-01 0. LPRUS_OS LPRO5-01 | Ouest, Haut
Hlab =30 uT 7 Hlab = 30 uT
F=452:07uT fF=04;2.4t 1.2uT sud
f=0.85 =0. =2ud
q=5235 = q=2478 . Nord
DRAT = 4.40 06 DRAT = 1.67 565°¢
CDRAT = 249 CDRAT =-0.17
a=29" 0.5 a=18° f)
D=-5.5°
0.4 _ o
. 515°C 1=59.6 ,
03 S 520
0.2 .
590°C 01
0 TRM/NRMo 0 remnrMo  Est, Bas 20°
0 02 0.4 0.6 0.8 I 0 02 04 06 0% ;

Figure IV.21 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site LPRO5.
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Site LPRO6

Les profils thermomagnétiques témoignent principalement d’une composition en
titanomagnétite dont la proportion en titane est élevée (Figure IV.22.a), avec cependant 3
carottes possédant une teneur plus faible en titane (Figure IV.22.b). A 'exception de ces 3
carottes, 'ensemble des échantillons semble légerement affecté lors de la chauffe lorsque
celle-ci est poussée a haute température (580°C). Aucune corrélation entre les 2 types de
comportements observés et la position dans la coulée n’a été décelée. Sur la base de ces
informations, les désaimantations thermiques ont été réalisées entre 65 et 565°C, par paliers
de 5 a 40°C. Les profils thermiques sont, de maniere générale, en bon accord avec les
courbes thermomagnétiques, bien qu’apparaissant légérement plus HT. L’'analyse en
composante principale permet d’obtenir 12 ChRMs dont les directions sont stables et
relativement cohérentes entre elles (Figure IV.22.c-d). Trois carottes présentent néanmoins
des ChRMs dont les directions sont éloignées de la moyenne du site (écart angulaire de 17,1°
-21,1° - 41,8) et la direction d’un autre échantillon décrit un grand cercle. Ces 4 échantillons
sont donc rejetés pour le calcul de la direction moyenne du paléovecteur du site. Celle-ci,
basée sur 8 valeurs de ChRMs est définie avec un ags de 5,6° (Figure IV.22.e). Parmi les 8
échantillons a avoir subi I'analyse de paléointensité, 6 se sont avérés ne pas étre
exploitables. Les 2 échantillons restants (23,8 et 24,1 uT) respectent les critéres de PICRIT-03
et ont donc été moyennés afin d’obtenir la paléointensité de ce site : 23,9 uT (Figure IV.22.f).
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Figure IV.22 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site LPRO6.
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Site LPRO8

Les analyses thermomagnétiques réveélent une composition variable en titane. Ainsi,
si la majorité des échantillons présente une teneur moyenne en titane (Figure IV.23.a), 3
présentent un profil HT de type magnétite (donc pauvre en titane) illustré par la Figure
IV.23.b. De plus, pour la majorité des carottes, le cycle chauffe-refroidissement semble peu
affecter les porteurs d’aimantation (Figure IV.23.a-b). Ces profils thermiques sont dans
I’ensemble en bon accord avec ceux obtenus lors de la désaimantation thermique (excepté
pour 2 carottes). Trois des 10 carottes désaimantées présentent des aimantations
superposées, illustrées par des grands cercles. Pour les autres carottes, la désaimantation
thermique a fourni des ChRMs stables (Figure IV.23.c) et cohérentes entre elles. La direction
moyenne du paléovecteur de ce site ainsi calculée sur la moyenne des directions des 7
ChRMs (Figure 1V.23.d) avec un ags de 4,2°. L’analyse de la convergence des grands cercles
permet d’aboutir a une valeur de paléodirection quasiment identique de celle obtenue par
moyenne des ChRMs. La combinaison de I'analyse des grands cercles avec les ChRMs fournit
la paléodirection du site avec un ags de 3,6° (Figure IV.23.e). Les échantillons ayant fourni
une ChRM ont par la suite été analysés en Thellier et Thellier sur la base des paliers utilisés
en désaimantation thermique. Au sein des 7 échantillons analysés, 1 n’est pas exploitable
(diagramme d’Arai en hyperbole) et est donc rejeté. Trois échantillons sont ensuite écartés
pour non-respect des critéres de PICRIT-03 : la perte d’intensité de ces échantillons a été
bien plus rapide que ce que nous estimions, aboutissant a un nombre de doubles chauffes
et/ou étapes contréles insuffisantes pour étre acceptables. La moyenne des 3 valeurs
restantes (Figure IV.23.f) fournit la paléointensité du site : 35,8 + 5,5 uT.
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Figure IV.23 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site LPROS.
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Site LPRO9

L'analyse thermomagnétique révele des porteurs d’aimantations de type titanomagnétites
moyennement riches en titane, et qui se transforment beaucoup lors de la chauffe (Figure
IV.24.a-b). Deux analyses thermomagnétiques partielles révelent que le changement
minéralogique survient a température relativement élevée: 300-400°C. Les basses
températures peuvent donc fournir des informations fiables. La désaimantation thermique,
réalisée entre 65 et 540°C par paliers de 20 a 55°C, fournit des profils thermiques HTBT en
bon accord avec les courbes thermomagnétiques. Il faut néanmoins noter que la perte
d’aimantation semble se faire de maniére plus progressive et réguliere lors de la
désaimantation thermique. La désaimantation a fourni 10 ChRMs monodirectionnelles et
dans I'ensemble cohérentes entre elles (Figure IV.24.c). Deux ont été mises a |'écart a cause
de directions sensiblement différentes du reste du site (écarts angulaires 11,3° et 11,6°). La
direction du paléovecteur a donc été obtenue sur la moyenne des directions de 8 ChRMs
avec un ags de 2,0° (Figure IV.24.d). Sur la base des étapes de la désaimantation, une
expérience de Thellier et Thellier a été menée sur I’'ensemble des 11 carottes pour lesquelles
6 ne sont pas exploitables (points trés dispersés ou hyperboles). Un des 5 échantillons
restant possede un Cdrat légerement supérieur a 10, mais est conservé par cohérence avec
les 4 autres échantillons respectant les critéres de PICRIT-03. Un autre de ces échantillons
posséde un a > 15° mais cette valeur n’a pu étre calculée que par rapport a la direction
moyenne du site fournie par la désaimantation thermique car aucun échantillon « jumeau »
n’a été désaimanté. Sa valeur de paléointensité, cohérente avec celle des autres échantillons
a donc été conservée. La paléointensité du site LPRO9 obtenue a partir de 5 valeurs (pour
lesquels 2 ont Qecp = 10, 2 ont Qgcy = 7, et 1 a Qgeny = 1) atteint 42,3 + 7,1 uT (Figure IV.24.e).
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Figure IV.24 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site LPR0O9.
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Site RGCO1

Les courbes thermomagnétiques obtenues refletent une coulée relativement
homogéne semblant contenir des titanomagnétites relativement pauvres en titane et
présentant de légeres transformations par chauffage (Figure IV.25.a-d). Les 10 échantillons
désaimantés par paliers de 10 a 50°C depuis 105 jusqu’a 545°C ont tous fourni des directions
stables et cohérentes entre elles. Un échantillon est mis a I'écart en raison d’un écart
angulaire de 11,4° avec la moyenne du site. Les directions de 9 ChRMs ont donc été
moyennées afin d’obtenir la direction du paléovecteur du site avec un ags de 3,0° (Figure
IV.25.b). Sur la base de ces résultats, une détermination de paléointensité a été effectuée
pour chaque échantillon. Parmi les 11 échantillons analysés, 6 ne sont pas exploitables. Le
grand nombre d’échantillon non exploitables est d(i a la minéralogie de ce site. En effet, le
suivi de la direction d’aimantation indique qu’elle tend a s’aligner avec celle du champ
appliqué dans le four au-dela de 200-250°C (Figure IV.25.c), renseignant ainsi sur la
formation au cours de la chauffe de nouveaux minéraux magnétiques ayant une
température de déblocage supérieure a la température appliquée. Ces changements
minéralogiques sont confirmés par la réalisation d’analyses thermomagnétiques partielles
qui mettent en évidence une non-reversibilité entre courbes de chauffe et refroidissement
des les basses températures (Figure 1V.25.d-e-f-g). Sur les 5 échantillons exploitables, 3 ne
passent pas PICRIT-03 pour cause du nombre d’étapes de contrdle insuffisantes, Cdrat trop
élevé (-11,1) et a = 23°. lls sont donc rejetés. Les 2 échantillons restant fournissent des
valeurs trés différentes: 53 et 26 uT. Aucun groupe de valeurs cohérentes n’est donc
discernable. De plus, les 2 paléointensités sont obtenus avec une qualité similaire au regard
des critéres de sélection et du diagramme d’Arai (Qsh = 8). Il n’est donc pas possible de
donner plus de poids a une valeur qu’a une autre. Pour cette raison, aucune valeur de
paléointensité n’a pu étre déterminée pour ce site.
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Figure IV.25 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site RGCO1.

129



Site RGC02

L’analyse thermomagnétique révele une minéralogie relativement homogeéne de type
titanomagnétites s’altérant avec la chauffe dans la plupart des cas (Figure IV.26.a-b). Les
désaimantations thermiques, réalisées sur 12 échantillons, fournissent des profils
thermiques dans I'ensemble cohérents avec ceux fournis par les courbes
thermomagnétiques. La désaimantation a fourni 6 ChRMs dont les directions sont stables. En
effet la moitié des carottes présente des grands cercles, caractéristiques d’'une aimantation
multi-composantes (Figure IV.26.c). Les ChRMs monodirectionnelles obtenues ont des
directions trop différentes les unes par rapport aux autres pour espérer calculer avec
précision une paléodirection pour cette coulée (Figure IV.26.d). Néanmoins 'analyse des 6
grands cercles permet d’obtenir la direction moyenne de ce site avec un ags de 5,7° (Figure
IV.26.e). En raison de résultats non favorables en analyse thermomagnétique (courbe non
réversibles) et en désaimantation thermique (beaucoup d’aimantations multi-composantes),
le site RGCO2 n’a pas été analysé en Thellier et Thellier. La raison de cette dispersion des
directions est peut-étre a chercher dans le fait que ce site se situe en bordure de route, dans
un virage et que l'affleurement a sans doute été dégagé par des tirs de dynamite affectant
I'aimantation de la roche méme si aucune anomalie magnétique significative n’a été
mesurée sur le terrain.
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Figure IV.26 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site RGCO2.
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Site RGCO3

L'analyse  thermomagnétique révele une composition majoritaire en
titanomagnétites avec sans doute phénomene d’exsolution (Figure [IV.27.a-b). La
désaimantation a été effectuée sur 12 échantillons entre 65 et 540°C, par paliers de 20 a
55°C avec des profils dans I’ensemble en bon accord avec ceux obtenus par analyse
thermomagnétique, bien que diminuant légérement plus rapidement. Cette analyse a
permis d’obtenir pour chaque échantillon des directions de ChRM stables et cohérentes
entre elles (Figure IV.27.c). Une seule a été mise a I'écart en raison d’une direction trop
différente des autres (écart angulaire de 14,6°). La paléodirection a été obtenue en
moyennant les directions de 11 ChRMs avec un ags de 2,3° (Figure IV.27.d). La détermination
de paléointensité a été guidée par les étapes de désaimantation thermique. Elle a été
effectuée sur 'ensemble des 13 échantillons pour lesquels seuls 5 ont fourni des résultats
exploitables. Comme pour le site RGCO1, le grand nombre d’échantillon non exploitables (8)
est d0 a la minéralogie magnétique du site. Ainsi a partir de 260°C, on constate que
I’'aimantation de ces échantillons part vers la direction du champ appliqué dan sle four. Ceci
est confirmé par ['utilisation d’analyses thermomagnétiques partielles ou il apparait
effectivement une irréversibilité entre les courbes de chauffe et refroidissement dés les
basses températures. Parmi les 5 valeurs exploitables, 3 possedent des Drat (7,6 et 7,9)
et/ou Cdrat (10,3 et -11,4) trop élevés pour répondre favorablement a PICRIT-03. Un de ces
3 échantillons est néanmoins conservé par cohérence de valeur avec les 2 échantillons
restant qui passent tous les criteres de PICRIT-03. La paléointensité du site est donc obtenue
en moyennant 3 valeurs et vaut 32,4 + 6,4 uT (Figure IV.27.e).
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Figure IV.27 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site RGCO3.
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Site RGC04

Les analyses thermomagnétiques mettent en évidence une coulée homogene dont
les porteurs d’aimantation sont de type titanomagnétite pauvre en titane et stable au cours
de la chauffe jusqu’a 580°C (Figure IV.28.a-b). Les profils thermiques sont en bon accord
avec ceux obtenus par désaimantation thermique, effectuée sur 12 échantillons entre 105 et
un maximum de 560°C, par paliers de 10 a 50°C. La ChRM de chaque carotte a pu étre
déterminée (Figure IV.28.c-d). L'ensemble des ChRMs sont monodirectionnelles et
présentent une bonne cohérence entre elles. Deux résultats ont été rejetés (écart angulaire
avec la moyenne du site de 11,8° et 24,0°) dans le calcul de la direction du paléovecteur du
site qui a donc été effectuée en moyennant 10 directions et est obtenue avec un ags de 4,2°
(Figure 1V.28.e). Une analyse de paléointensité a été réalisée sur la base des étapes de la
désaimantation pour les 12 échantillons. Trois échantillons se sont avérés fournir des
résultats non exploitables (hyperboles ou points de doubles chauffes « éclatés » sur le
diagramme d’Arai). Parmi les 9 échantillons restant, 4 affichent des Drat (7,8 - 8,4 - 11,0)
et/ou Cdrat (11,3 et 14,3) trop élevés par rapport a nos critéres de sélection. Néanmoins, ces
échantillons sont conservés par cohérence de valeurs de paléointensité avec les 5
échantillons respectant les criteres de PICRIT-03 (Figure IV.28.f-g). La valeur de
paléointensité de ce site est donc calculée a partir de 9 échantillons (Qgcn variant de 6 a 9,
sauf ceux gardés par cohérence pour lesquels Qgch= 1) et vaut : 30,8 £ 5,3 uT.
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Figure IV.28 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site RGCO4.
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Site RGCO7

Les courbes thermomagnétiques de ce site sont trés homogénes et réveélent une
composition en titanomagnétite riche en titane. La courbe de refroidissement est trés
différente, revenant a température ambiante a des valeurs plus de 15 fois plus élevées
qu’avant la chauffe (Figure IV.29.a-b). Les désaimantations thermiques fournissent des
profils de décroissance globalement cohérents avec ceux obtenus par analyse
thermomagnétique. Cette désaimantation a fourni 1 direction de ChRM par échantillon, soit
10 au total. Elle a été effectuée a des étapes de chauffe comprises entre 67 et 490°C par
paliers de 20 a 50°C. Les directions obtenues correspondent a une composante magnétique
unique et sont cohérentes entre elles (Figure IV.29.c-d). Deux ChRMs ont des directions
significativement différentes de celle de la moyenne du site (écarts angulaires de 11,6° et
14,0°) et ne sont donc pas utilisées dans le calcul de la direction. Ainsi, 8 ChRMs ont été
utilisées pour calculer la direction du paléovecteur avec un ags de 4,4° (Figure IV.29.e).

Les fortes irréversibilités constatées sur les courbes thermomagnétiques ne sont pas
favorables a [I'expérience de Thellier et Thellier. Néanmoins, les analyses
thermomagnétiques partielles nous ont incitées a tenter cette analyse. En effet les analyses
thermomagnétiques partielles révelent que les porteurs d’aimantation ne subissent pas de
transformations minéralogiques importantes avant 300°C (IV.B.1.a, Figure IV.10).

Les 10 échantillons analysés en Thellier et Thellier fournissent des résultats
exploitables. Seul 1 échantillon possede un Cdrat (10,3) légerement supérieur a ce qu’exige
PICRIT-03. Il est néanmoins conservé par cohérence avec les autres. La valeur de
paléointensité est donc calculée a partir de 10 échantillons (Qecn compris entre 8 et 11) et
vaut : 28,5 + 1,5 uT (Figure IV.29.f-g). L'intervalle de température sur lequel a été obtenue
I'intensité d’aimantation ne dépasse pas les 260°C. D’apreés les analyses thermomagnétiques
partielles, trés peu de transformations minéralogiques ont eu lieu avant cette température.
L'intensité magnétique obtenue pour le site RGCO7 reflete donc bien celle enregistrée par la
lave lors de son refroidissement.

Le site RGCO7 est I'un des sites analysés pour lequel les échantillons fournissent les
résultats de paléointensité les plus cohérents. En effet, I'écart type obtenu sur ces derniers
est d’a peine 1,5 uT sur 10 valeurs (seul le site RGC10 fait mieux avec un écart type de 1,3
UT). Ce site illustre ainsi I'importance de prendre le temps d’effectuer 1 a 2 chauffes
partielles lorsque des courbes thermomagnétiques montrent de grandes transformations
minéralogiques. Cela évite ainsi de rejeter intégralement un site pouvant potentiellement
fournir des résultats de paléointensité trés cohérents.

En prime, nous constatons que ce site posséde une taille de grain moyenne
relativement variable, bien que restant comprise dans le domaine des PSD (IV.B.1.b, Figure
IV.11). Ceci ne semble pas perturber I'enregistrement de 'intensité magnétique, puisque les
valeurs obtenues sont tres cohérentes a I’échelle du site.
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Figure IV.29 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site RGCO7.
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Site RGC 08

Les analyses thermomagnétiques révelent une composition assez homogene de type
titanomagnétite de composition variable mais globalement pauvre en titane et relativement
peu affectée par chauffage (Figure I1V.30.a-b). La désaimantation thermique a été effectuée
sur I'ensemble des 15 échantillons, entre 100 et un maximum de 555°C et par paliers de 10 a
50°C (Figure 1V.30.c-d). Les profils montrent une perte plus réguliere de I'aimantation que
lors des analyses thermomagnétiques. Les ChRMs obtenues sont monodirectionelles et
cohérentes entre elles. Trois directions présentant un écart angulaire trop grand (5,3° - 11,4°
- 15,1°) avec la moyenne du site et elles ont été rejetées. La paléodirection du site a ainsi été
calculée en moyennant 12 valeurs, et avec un ags de 2,1° (Figure IV.30.e). L'analyse de
paléointensité, réalisée sur la base de ces résultats préliminaires, a été effectuée sur 14
échantillons (seul I’échantillon possédant un écart angulaire de 15,1° n’a pas été analysé car
sa direction est beaucoup trop éloignée de celle des autres échantillons). Neuf des
échantillons analysés fournissent un résultat exploitable. Parmi ces derniers, 4 possédent
des Drat (7,6 - 8,0 - 10,0 - 10,7) et/ou Cdrat (10,9 et 15,9) supérieurs aux valeurs maximales
fixées par PICRIT-03. Ces échantillons sont néanmoins conservés par cohérence avec les 5
autres. Sur I'ensemble de ces 9 échantillons, 1 affiche une valeur nettement supérieure (29
UT) au reste du site (environ 16 uT). Cette valeur n’est donc pas conservée. La valeur de
paléointensité de ce site est calculée a partir de 8 échantillons (Qgc compris entre 7 et 11
pour ceux respectant PICRIT-03) et vaut : 16,2 £ 2,7 uT (Figure IV.30.f-g).
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Figure 1V.30 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site RGCO8.
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Site RGC09

Les analyses thermomagnétiques montrent des courbes de type HTBT supposer que
les porteurs d’aimantation contenus dans cette coulée sont des titanomagnétites avec une
teneur moyenne en titane. L'effet de la chauffe sur les porteurs d’aimantation est variable
(Figure IV.31.a-b-c). Les désaimantations thermiques, effectuées sur 12 échantillons, ont été
réalisées entre 67 et 525°C par paliers de 15 a 50°C. Les profils thermiques obtenus sont
dans I'ensemble cohérents avec ceux fournis par les courbes thermomagnétiques. Une seule
des 12 carottes analysées présente une aimantation multicomposante. Pour les autres
carottes, les ChRMs fournissent des directions stables et cohérentes entre elles (Figure
IV.31.d), sauf une montrant un écart angulaire trop important (37,6°) avec la moyenne du
site et donc rejetée. La direction du paléovecteur est ainsi moyennée sur les valeurs des
directions de 10 ChRMs avec un ags de 4,4° (Figure IV.31.e). L'analyse de Thellier et Thellier a
été effectuée sur les 10 échantillons retenus pour calculer la paléodirection, et a été menée
sur la base des mémes paliers thermiques que la désaimantation. Un seul des 10
échantillons analysés fourni un diagramme est non exploitable. Parmi les 9 restants, 1
possede un Drat légérement trop élevé (7,4) par rapports aux exigences de PICRIT-03. |l est
néanmoins conservé par cohérence avec les 8 échantillons restants. Ces 9 carottes (pour
lesquelles Qg¢cn sONt compris entre 7 et 11 pour celles respectant PICRIT-03) permettent ainsi
d’obtenir la valeur de la paléointensité du site : 27,0 + 4,7 uT (Figure IV.31.f-g).
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Figure IV.31 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site RGCO9.
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Site RGC10

Les analyses thermomagnétiques sont relativement homogéenes sur I'ensemble du
site et principalement de type HT. Elles révelent une composition du type titanomagnétite
pauvre en titane et s’altérant peu lors de la chauffe (Figure IV.32.a-b). Seule une des 8
carottes semble posséder des titanomagnétites un peu plus riches en titane. Les
désaimantations thermiques ont été réalisées sur 8 échantillons entre 105 et 520°C, par
paliers de 10 a 50°C. Les profils thermiques obtenus sont également de type HT. Les 8
ChRMs obtenues posseédent des directions trés cohérentes entre elles et révélent la
présence d’une seule composante magnétique rémanente (Figure IV.32.c-d). Elles ont ainsi
été moyennées pour calculer la direction du paléovecteur du site avec un ags de 3,1° (Figure
IV.32.e). 'analyse de Thellier et Thellier a été guidée dans ses étapes de chauffe par la
désaimantation thermique. Un des 7 échantillons analysés s’est avéré fournir des résultats
inexploitables. Parmi les 6 échantillons restant, 1 présente un a de plus de 15° et est donc
rejeté. Les autres échantillons passent I'ensemble des critéres de PICRIT-03 et fournissent
des valeurs de paléointensité trés cohérentes. La valeur de paléointensité de ce site est donc
obtenue a partir de 5 échantillons (pour lesquels Qe €St compris entre 7 et 9) et vaut : 35,9
+ 1,3 uT (Figure IV.32.f-g).
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Figure IV.32 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site RGC10.
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IV.B.1.f) Stabilité de I’'aimantation a I’échelle géologique

Comme expliqgué dans le Chapitre lll, 'aimantation enregistrée par une lave est
susceptible de changer au cours du temps. Afin de vérifier si 'aimantation mesurée dans les
laves canariennes est stable sur notre fenétre d’étude, nous avons procédé a une estimation
du temps de relaxation (t) de ces laves en prenant le cas d’une magnétite possédant une
taille de grain moyen de quelques dizaines de nm. Les parameétres physiques de ce minéral
sont présentés dans le Table IV.18.

Table IV.18 : Paramétres physiques de la magnétite utiles au calcul du temps de relaxation.

Js (Amzkg'l) hc (mT) densité (kgm'a)
Magnétite 92 (b) Valeur moyenne constatés pour échantillons canariens : 15 5197 (a)
(a) Dunlop and Ozdemir (1997) (b) O’Reilly (1984)

D’apres les désaimantations thermiques, la température de déblocage la plus basse
pour les échantillons canariens est supérieure a 300°C pour des chauffes durant environ une
heure. L'équation du temps de relaxation (équation 3) nous indique que des magnétites
monodomaines (<1um mais plus grosses que les nano-grains super-paramagnétiques) qui se
désaimantant a 300°C en une heure (équation 1) restent stables pendant plusieurs millions
d’années a 20°C (équation 2).

1 vdh ] )

2kT(20°C)

_Vdhdls (2) T== exp(

1
(1) Tue =7 eXp(ZkT(3OO°C) c

En divisant (2) par (1) on obtient le temps de relaxation T (équation (3)) en seconde
qu’on pourra ensuite convertir en année :

_ vdh, ] 1 1
T=Tug exp(— *(T(20°C) T(300°C))) e

Avec: k=1,3810% m’kgs?K"

La minéralogie réelle des échantillons canariens est sans doute plus complexe que ce
gue nous indique le calcul théorique ci-dessus mais comme les ages radiométriques des sites
canariens ne dépassent pas 2,82 10’ ans, leur aimantation est considérée comme stable sur
I’échelle de temps considérée.
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IV.B.1.f) Synthése des informations pour les lles Canaries

Les ages, directions, et intensités de chaque site canarien sont synthétisés dans le
Table IV.19 ci-dessous.

Table IV.19 : Syntheése des dges, directions et paléointensités des sites canariens.

Site Déclinaison Inclinaison 95 (°) Intensité Erreur VADM erreur VADM Age  Erreur age
moyenne (°) moyenne (°) (uT) intensité (uT) (1022Am?) (102Am?) (ka) (ka)
TT56 7.3 68.8 2.7 50.4 8.1 10.2 1.6 178° 4
TT57 0.4 52.6 6.9 198b 8
RGCO1 -7.6 39.4 3.0 276° 6
RGC02 -29.5 30.3 5.7 219° 5
RGCO03 -5.6 24.2 2.3 32.4 6.4 6.6 1.1 85° 6
RGC04 -18.9 32.4 4.2 30.8 5.3 6.2 0.9 153° 4
RGCO7 1.5 41.9 4.4 28.5 1.5 5.8 0.3 48° 3
RGC08 -47.6 63.8 2.1 16.2 2.7 33 0.5 154° 3
RGC09 0.9 47.8 4.4 27.0 4.7 5.5 0.8 60° 2
RGC10 16.7 38.2 31 35.9 1.3 7.3 0.2 106" 11
LPRO1 -19.8 44.2 3.5 26.8 2.8 5.4 0.6 27° 1
LPRO2 45° 3
LPRO3 -22.7 58.4 3.5 44.1 3.5 8.9 0.7 25° 1
LPRO4 4.6 37.5 2.7 27.3 3.9 5.5 0.7 34° 1
LPRO5S -4.4 63.3 6.1 48.7 5.9 9.8 1.1 56° 3
LPRO6 -10.1 37.1 5.6 23.9 4.8 120° 2
LPRO8 4.5 48.5 3.6 38.5 5.5 7.2 1.0 123° 3
LPRO9 -20.3 38.4 2.0 42.3 7.1 8.5 13 1.949 0

2.agecouplé °:ageK-Ar ©:age ‘°Ar/* Ar

IV.B.2) Résultats paléomagnétiques des sites ardéchois

IV.B.2.a) Minéralogie magnétique

Pour les sites ardéchois, peu d’analyses thermomagnétiques ont été effectuées par
site (2-3) pour fournir une conclusion sur I’homogénéité/hétérogénéité de la minéralogie
magnétique au sein de chaque coulée. Seuls les sites AlZ12-09 (BT) et PIC12-08 (HTBT) ont
été intégralement analysés. Pour les autres, la minéralogie magnétique a été jugée sur la
base des spectres thermiques obtenus en désaimantation thermique.

Des cycles d’hystérésis ont été effectués pour un a 5 échantillons par site. Dix-huit
des vingt sites prélevés ont été analysés. Les sites BUR12-02 et CHE12-15B n’ont pas été
analysés car le premier n’a pas été prélevé lors de I'échantillonnage magnétique, et les
observations microscopiques ont révélé une mésostase altérée pour le deuxiéme. Les
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parameétres mesurés par les cycles d’Hystérésis sont

(2002) de la magnétite (Figure IV.33).
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Figure IV.33 : Diagramme Mr/Ms en fonction de Hcr/Hc pour les échantillons d’Ardéeche selon les critéres

de Dunlop (2002) pour la magnétite.

De I'analyse de la Figure IV.33 il ressort que les échantillons ardéchois ont des valeurs

de tailles de grains moyennes placant ces derniers parmi les PSD.
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IV.B.2.b) Généralité sur les résultats magnétiques ardéchois

IV.B.2.b.1) Désaimantations thermiques des sites ardéchois

Cent-quinze échantillons ardéchois ont été désaimantés. Le nombre d’étapes
effectuées varie sensiblement d’un site a I'autre, mais est globalement compris entre 10 et
20.

Les directions de chaque carotte sont obtenues avec une bonne précision puisque 96
des 100 ChRMs déterminées possedent un MAD < 4°, 3 sont entre 4 et 6° et seulement 1
ChRM a un MAD > 6° (6,1°). Quelques aimantations visqueuses sont notables a basses
températures pour environ pour 20 % des carottes. Comme pour les échantillons canariens,
ces aimantations visqueuses sont détruites a basse température et ne nuisent pas a la
détermination des paléodirections. Des grands cercles, témoignant de plusieurs
aimantations dont les spectres thermiques se superposent, ont été observés pour environ 30
% des échantillons (dont la totalité du site PAL12-16, soit 10 échantillons).

Comme pour les échantillons canariens, la différence de profil thermique entre
carottes d’'une méme coulée n’a aucune d’influence sur I'enregistrement de la direction
d’aimantation des carottes (voir les sites BUR 12-01 et CHE12-05 en IV.B.2.c). Dongc, les
profils HTBT ne sont pas le reflet d’'une superposition de plusieurs aimantations rémanentes.

Le résultat directionnel a I'échelle d’un site calculé par statistique de Fisher (Chapitre
1) est présenté sous forme de stéréogramme indiquant la déclinaison, I'inclinaison, le ags, k
et le rapport n/N (nombre d’échantillons pour lesquels la direction de la ChRM a pu étre
déterminée de facon fiable/nombre total d’échantillons analysés). Sur ces stéréogrammes la
croix bleue représente la direction d’aimantation moyenne du site, la croix rouge illustre la
direction d’aimantation correspondant au GAD, et un contour rouge illustre la valeur du ags.

IV.B.2.b.2) Paléointensité des échantillons ardéchois

L'analyse de la minéralogie magnétique révele que la taille moyenne des grains se
situe parmi les PSD (IV.B.2.a, Figure 1V.33). Les désaimantations thermiques révélent que la
majeure partie des échantillons ne posséde qu’une seule composante magnétique
rémanente. Sur la base de ces résultats, I'expérience de Thellier et Thellier a été menée pour
guelques échantillons ardéchois. Cette derniere n’a malheureusement pas fourni de
résultats exploitables : profils hyperboliques (principalement), ou non-respect des critéres
de PICRIT-03 (Figure IV.34).
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Figure IV.34 : lllustration de 2 résultats de paléointensité pour les échantillons d’Ardeéche.

Nous n’avons donc pas mené d’expérience de paléointensité plus approfondie sur les

sites ardéchois pour deux raisons:

L'obtention de résultats non interprétables suite aux premiéeres analyses de Thellier

et Thellier.

Uincertitude des ages “°Ar/*°Ar. En effet seuls les sites BOR12-03 et BOR12-04 ont
des incertitudes inférieures a 11%. Pour les autres sites, les ages plateaux obtenus

ont des barres d’erreur comprises entre 21 et 75%, ce qui n’est pas compatible avec

I’obtention de points d’ancrage précisément définis.

Si ces laves ne répondent pas aux critéres nécessaires pour fournir des couples

ages/paléointensité, elles ont en revanche fourni des directions d’aimantation stables dont

nous nous servirons en comparaison avec les ages obtenus (voir Chapitre V). Ci-dessous, ce

sont donc les résultats de minéralogie et de désaimantation thermique qui donc reportés

site par site.

IV.B.2.c) Résultats propres a chaque site ardéchois

Site BUR12-01

La désaimantation thermique a été effectuée entre 60 et 530°C, par paliers de 20 a

50°C. Cinq des huit échantillons analysés présentent un profil BT (Figure 1V.35.a). Les 3
autres sont HTBT et perdent entre 80 et 90% de leur aimantation avant 200°C (Figure
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IV.35.b). Le seul échantillon pour lequel désaimantation thermique et courbe
thermomagnétique ont été effectuées montre des profils de décroissance BT similaires pour
ces 2 expériences. Les 8 échantillons analysés fournissent chacun une ChRM représentative
d’une aimantation ne possédant qu’une seule composante (Figure IV.35.c). Un des
échantillons n’est pas conservé car il présente un écart angulaire (15,6°) trop important avec
la moyenne du site. La direction du paléovecteur du site est donc obtenue en moyennant 7
valeurs et est calculée avec un ags de 3,3° (Figure 1V.35.d).
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Figure IV.35 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site BUR12-01.

Site BOR12-04

La désaimantation thermique a été effectuée entre 60 et 500°C, par paliers de 20 a
50°C. Elle fournit des profils de décroissance d’aimantation principalement HTBT (8) (Figure
IV.36.a). Deux échantillons présentent des profils plus BT (Figure IV.36.b). Quatre
échantillons présentent des grands cercles (Figure IV.36.c). Les 6 autres refletent une seule
composante dans l'aimantation rémanente (maximums angulaires de déviation compris
entre 1,3 et 2,3°), néanmoins ils présentent des directions trop différentes pour pouvoir
définir précisément celle du site (Figure 1V.36.d). La paléodirection est donc obtenue grace
au point de convergence des grands cercles (Figure I1V.36.e).
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Figure IV.36 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site BOR12-04.

Site CHA12-05

La désaimantation thermique a été effectuée entre 60 et 450°C, par paliers de 20 a
50°C. Elle fournit des profils de décroissance d’aimantation HTBT (6) et BT (4) (Figure I1V.37.a-
b). Les échantillons de types HTBT perdent 80 a 90% de leur aimantation avant 200°C. Les 2
analyses thermomagnétiques effectuées fournissent des profils identiques a ceux obtenus
sur les mémes carottes par désaimantation thermique. Les 10 ChRMs obtenues refletent une
aimantation rémanente mono-composante (Figure IV.37.c), dont la direction est cohérente
pour I'ensemble des échantillons. Ces 10 ChRMs ont ainsi été moyennées pour calculer la
direction du paléovecteur du site avec un ags de 2,5° (Figure 1V.37.d). La direction moyenne
obtenue est trés proche de celle du GAD.
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Figure IV.37 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site CHE12-05.
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PIC12-08

Les 10 analyses thermomagnétiques révelent une composition de type
titanomagnétite a teneur en titane moyenne a faible. Les porteurs d’aimantation semblent
relativement peu affectés par un cycle de chauffe-refroidissement (Figure IV.38.a-b). La
désaimantation thermique a été effectuée en 60 et 500°C par paliers de 20 a 50°C. Les profils
thermiques sont cohérents avec ceux obtenus par les analyses thermomagnétiques, méme si
pour certains échantillons la perte d’aimantation rémanente est légerement plus rapide
(surtout a basse température). Sur les 10 échantillons analysés, 1 s’apparente a un grand
cercle. Parmi les 9 ChRMs exploitables (Figure IV.38.c), 2 sont rejetées en raison de
directions trop différentes de la moyenne du site (écarts angulaires 21° et 62°). La
paléodirection du site est obtenue en moyennant les directions de 7 ChRMs avec un ags de
4,5° (Figure IV.38.d).
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Figure 1V.38 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site PIC12-08.
AlZ12-09

Les 10 analyses thermomagnétiques révelent une composition homogéne de
titanomagnétite riche en titane (profils BT). Les porteurs d’aimantation sont également
affectés par un cycle de chauffe refroidissement (Figure IV.39.a-b). La désaimantation
thermique a été effectuée sur chaque échantillon. Les étapes de chauffes sont comprises en
60 et 500°C et séparées de 20 a 50°C. Les profils thermiques sont légérement différents de
ceux obtenus par les analyses thermomagnétiques. En effet, malgré une baisse rapide
I'aimantation a basse température, aucun échantillon ne perd son aimantation a 200°C.
L'aimantation est perdue en moyenne vers 300°C et résiste parfois jusqu’a 500°C. Chacun
des 10 échantillons permet d’obtenir une ChRM (Figure 1V.39.c). Une ChRM est rejetée en
raison d’une direction trop différente de la direction moyenne du site (écart angulaire de
24,7°). Les 9 ChRMs restantes possedent des directions d’aimantation trés cohérente
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permettant de définir la paléodirection du site avec un ags de 3,1° (Figure 1V.39.d). La
direction moyenne est ici significativement déviée par rapport a celle du GAD (écart
angulaire de 26°).
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Figure IV.39 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site AlZ12-09.

Site SOU12-11

Les 5 analyses thermomagnétiques effectuées réveélent une composition
relativement homogene en titanomagnétite moyennement riche en titane. Les porteurs de
I'aimantation semblent légérement affectés par un cycle chauffe-refroidissement (Figure
IV.40.a-b). Chaque échantillon a été analysé en désaimantation thermique, soit 10 au total.
Les profils obtenus sont cohérents avec ceux des analyses thermomagnétiques, bien que
perdant une plus grande partie de leur aimantation a basse température. La désaimantation
thermique a été effectuée de 60 a 450°C, par paliers de 20 a 50°C. Les ChRMs obtenues sont
stables (Figure IV.40.c) et possédent des directions cohérentes entre elles, a I'exception
d’une dont la direction de la ChRM est trop éloignée de la moyenne du site (écart angulaire
de 19,8°). Elle est donc rejetée. La paléodirection de ce site est obtenue avec un ags de 3,8°
en moyennant les directions de 9 ChRMs (Figure IV.40.d).
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Figure IV.40 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site SOU12-11.

Site THU12-12

La désaimantation thermique a été effectuée entre 60 et 570°C par paliers de 20° a

50°C. Les profils obtenus sont principalement HTBT (9 échantillons), a I'exception de 1
présentant un profil BT (Figure IV.41.a-b). Les 10 ChRMs obtenues sont stables et cohérentes
entre elles (Figure 1V.41.c). Seul un échantillon a été rejeté car la direction de sa ChRM est
trop éloignée de la moyenne du site (écart angulaire de 15,7°). La paléodirection du site est
obtenue avec un ags de 2,5° en moyennant les directions de 9 ChRMs (Figure 1V.41.d).
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Figure IV.41 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site THU12-12.
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Site ROC12-14

Les 2 analyses thermomagnétiques révelent des profils de type BT (Figure IV.42.a-b).
Pour ces 2 carottes, les profils thermiques sont tres cohérents avec ceux obtenus par
désaimantation thermique puisque les 8 profils obtenus par désaimantation sont BT. La
désaimantation thermique a été effectuée entre 60 et 220°C, par paliers constants de 20°C.
Elle a permis d’obtenir des ChRMs dont les directions refletent la présence d’une seule
composante magnétique rémanente (Figure IV.42.c) et sont relativement cohérentes entre
elles. Trois ChRMs ne sont pas utilisées dans le calcul de la paléodirection car leurs directions
sont trop éloignées de celle de la moyenne du site (écarts angulaires de 16,1°, 17°, et 20,6°).
La paléodirection du site est obtenue en moyennant les directions de 5 ChRMs avec un ags
de 4,0° (Figure 1V.42.d).
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Figure IV.42 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site ROC12-14.

Site CHE12-15

La désaimantation thermique a été effectuée sur 9 échantillons entre 60 et 530°C par
paliers de 20° a 50°C. Les profils obtenus sont principalement BT (6), a I'exception de 3
présentant un profil HTBT (Figure IV.43.a-b). Chaque échantillon fournit une ChRM reflétant
la présence d’une seule composante magnétique rémanente (Figure IV.43.c). Trois ChRMs
présentent des directions non cohérentes avec la direction moyenne du site (écarts
angulaires de 26,4° - 30,8° et 49,5°). Elles sont donc rejetées. La paléodirection du site est
obtenue avec un ags de 5,0° en moyennant les directions de 6 ChRMs (Figure 1V.43.d).
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Figure IV.43 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site CHE12-15.

Site PAL12-16

La désaimantation thermique a été effectuée sur 10 échantillons, entre 60 et 530°C,
et par paliers de 20° a 50°C. Les profils obtenus sont BT (6) et HTBT (4) avec une forte perte
d’aimantation a basse température (40 a 80 %) de I'aimantation initiale (Figure IV.44.a-b). A
I'issu de cette analyse, chaque échantillon présente les caractéristiques directionnelles d’une
superposition de plusieurs aimantations rémanentes (Figure 1V.44.c). La paléodirection du
site est obtenue grace au point de convergence des différents grands cercles (Figure

1V.44.d).
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Figure 1V.44 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site PAL12-16.
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Site VES12-18

La désaimantation thermique a été effectuée entre 60 et 550°C par paliers de 20° a
50°C. Les profils thermiques sont de types HT (5) et HTBT (5) (Figure IV.45.a-b). Pour les 2
carottes analysées en désaimantation thermique et analyse thermomagnétique, les profils
obtenus sont cohérents, bien que la décroissance a basse température soit plus importante
dans le cas de la désaimantation. Cette analyse fournit 9 directions stables de ChRMs (Figure
IV.45.c) mais trés peu cohérentes entre elles (Figure IV.45.d). Aucune direction n’a donc pu
étre déterminée pour ce site.
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Figure IV.45 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site VES12-18.

Site CHAM 12-19

La désaimantation thermique a été effectuée sur 10 échantillons, entre 60 et 450°C
maximum, par paliers de 20° a 50°C. Les profils obtenus sont de types BT (4) et HTBT (6)
(Figure 1V.46.a-b). Les 2 analyses thermomagnétiques fournissent profils thermiques
cohérents avec ceux obtenus sur les mémes carottes par désaimantation thermique, avec
encore une fois une décroissance a basse température plus importante que dans le cas de la
désaimantation. Les directions des ChRMs révelent la présence d’une seule composante
magnétique rémanente (Figure IV.46.c) et sont cohérentes a I'échelle du site a I'exception
d’un échantillon, rejeté car il possede une direction trop différente de la moyenne du site
(écart angulaire de 48,7°). La paléodirection de ce site a ainsi été déterminée en moyennant
les directions de 9 ChRMs avec un ags de 3,6° (Figure IV.46.d).
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Figure IV.46 : Résultats paléomagnétiques représentatifs du site CHAM12-19.

IV.B.2.d) Synthése des données des sites ardéchois

Les échantillons ardéchois n’ont pas fourni de valeurs de paléointensité. Néanmoins,
les directions d’aimantations obtenues sont exploitables et contribuent par la suite a mettre
au point la chronologie du volcanisme ardéchois (Chapitre V). Les directions d’aimantation
sont synthétisées, conjointement aux ages retenus pour chaque site ardéchois, dans la Table
1V.20.
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Table IV.20 : Directions magnétiques et dges retenus pour les sites ardéchois.

Site Déclinaison Inclinaison 5 (%) Age 4°Ar/39Ar Erreur 4ge
moyenne (°) moyenne (°) (ka) (ka)
BUR12-01 -32.2 61.0 3.3
BUR12-02 34 8
BOR12-03 176 20
BOR12-04 -3.6 72.8 8.2 206 13
CHA12-05 -8.9 60.4 2.5
MAR12-06
PIC12-07
PIC12-08 -29.7 52.6 4.5 31 11
AlZ12-09 -50.2 55.2 3.1 28 9
JAU12-10 27 9
SOuU12-11 17.0 49.0 3.8 15 11
THU12-12 11.2 41.6 2.5
THU12-13
ROC12-14 4.0 62.7 4.0 170 23
CHE12-15A -26.3 57.6 5.0 25 9
PAL12-16 -22.1 55.0 5.7 33 10
PAL12-17 34 12
VES12-18 26 6
CHAM12-19 12.3 38.7 3.6 19 10
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Chapitre V : Discussion

Ce chapitre regroupe I'ensemble des réflexions issues des résultats présentés dans le
Chapitre IV. La premiere partie de ce chapitre s’intéresse au volcanisme ardéchois. Bien qu'il
n’ait pas été possible d’obtenir des couples age-paléointensité pour ce chantier et donc de
répondre a la problématique initiale, les résultats géochronologiques obtenus sont
exploitables et permettent d’obtenir de nouvelles informations sur cette province
volcanique. La seconde partie présente l'apport des couples age-paléointensité obtenus
pour les fles Canaries a la calibration des courbes synthétiques sédimentaires et plus
largement des échelles de temps.

V.A) Apport des datations K-Ar et “°Ar/*’Ar au volcanisme Ardéchois

Comme présenté dans la partie IV.A.2, les 4ges K-Ar et “°Ar/*°Ar différent largement.
De plus, ces ages ne sont pas forcément cohérents avec ceux obtenus en
thermoluminescence par Guérin et Gillot (2007). La chronologie du volcanisme ardéchois se
révele donc complexe d’interprétation. Dans cette partie, nous avons effectué diverses
analyses et observations pour comprendre et tenter d’interpréter les différences entre nos
ages K-Ar et OAr/*Ar. Les résultats obtenus ont ensuite été mis en paralléle avec certaines
informations (chronologiques, géochimiques,...) disponibles sur cette région afin d’affiner la
chronologie du volcanisme ardéchois.

V.A.1) Comparaison des divers ages obtenus pour les volcans ardéchois

Jusqu’a notre étude, la chronologie du volcanisme ardéchois était pour I'essentiel
basée sur des ages issus de la thermoluminescence (TL) pour les coulées du Nord et du Sud
de cette province volcanique (Guérin, 1983 ; Guérin et Gillot, 2007) et par des ages *C pour
les coulées du Sud, plus récentes (Berger, 1973 ; Berger et al., 1975 ; Berger, 2007). A ces
ages s’ajoutent aujourd’hui ceux obtenus durant cette thése par datations K-Ar et Oar/> Ar.
L'ensemble des ages disponibles pour les volcans ardéchois est synthétisé dans la Table V.1.
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Table V.1 : Comparaison des dges disponibles pour les coulées ardéchoises. Les dges K-Ar, “ar/aret Mc
sont donnés a 20. Les dges de thermoluminescence (TL) sont donnés a 1co.

Cette étude Guérin etal. (2007) Etudes Berger Rochette et al. (1993)
Echantillon K-Ar (ka) |*°Ar/*°Ar (ka)| pmag TL (ka) 14¢ (ka) Direction paléomagnétique
BUR12-01 1393 ) B
BUR12-02 102 £2 34+8 77.0£9.9 (b) 8
BOR12-03 244 £ 6 176 £20 164.0£27.0 y
BOR12-04 216 +8 206 +13 Y 164.0£27.0 Y
CHA12-05 | 241%6 v v
MAR12-06 212 +10 y
PIC12-07 | 305+10 )
P1C12-08 2656 31+11 B 83.0+9.2 (b) B
AlZ12-09 140+8 28+9 B B
JAU12-10 115+4 279 >35.4 (b) 16.28 +0.41 (d) a
SOU12-11 63+2 15411 a <532 11.77£0.27 (c) a
>35 (e)
THU12-12 373 a a
THU12-13 38+3 a
ROC12-14 | 191+5 170 £23 v 167.0+18.0 v
CHE12-15A 199 +5 259 B B
PAL12-16 61+3 33+10 B B
PAL12-17 602 34112 B
VES12-18 44 +4 266 473 +5.3 (b) a
CHAM12-19 44 +2 19+10 a 15.1+0.36 (d) a

(b) Guérin (1983) ; (c) Berger et al. (1975) ; (d) Berger (2007) ; (e) Berger (1981)

L’'examen de la Table V.| met en avant le peu de coulées datées avant cette étude et
I’'hétérogénéité des ages obtenus pour une méme coulée en fonction de la méthode de
datation utilisée. Ainsi, les travaux de Berger et al. (1975) portent sur la partie Sud du Bas
Vivarais, pour laquelle les datations '*C font ressortir 2 phases d’activités : I'une entre 12 et
16 ka, et l'autre supérieure a 35 ka. Rochette et al. (1993) détectent également 3 phases
d’activités volcaniques sur la base d’une étude directionnelle de I'aimantation rémanente
des laves ardéchoises. Ces phases sont datées en thermoluminescence dans les travaux de
Guérin (1983) a 47 et 80 ka pour le Sud, puis estimées a 130 ka pour le Nord sur la base des
premiers résultats de I'étude du remplissage du Lac de Saint-Front. Guérin et Gillot (2007)
reprennent et complétent ces travaux et confirment les 2 phases d’activité volcanique dans
le Sud du Bas Vivarais a 45,4 £ 3,2 ka et 78,8 £ 5,3 ka. lls apportent également une meilleure
contrainte sur I'age de la phase d’activité dans le Nord qu’ils datent par thermoluminescence
a 166 + 15 ka.

Pour la majorité des sites étudiés, il apparait que les ages K-Ar sont
systématiquement plus vieux que les ages OAr/*Ar. Seuls les sites BOR12-04 et ROC12-14
font exception. Les analyses K-Ar mettent en évidence 3 phases éruptives aux alentours de
35-60 ka; 100-140 ka ; et 190-250 ka. Des analyses 40Ar/‘q’QAr, on ne ressort que 2 phases
éruptives dont la plus ancienne correspond aux volcans du Nord datés entre 160-200 ka.
Dans le Sud, 'activité volcanique se serait développée durant la période 10-35 ka.
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Les données chronologiques reportées dans la Table V.l révelent donc trois
problemes empéchant de bien contraindre la chronologie du volcanisme ardéchois. Le
premier est la non-cohérence entre les ages K-Ar et “°Ar/*’Ar. Le second concerne le nombre
de phases volcaniques. Le troisieme porte sur I'age de ces phases éruptives puisque, comme
le montre la Table V.I, leurs ages sont largement variables selon la méthode de datation
utilisée.

V.A.2) Interprétation des différences d’ages entre les méthodes K-Ar et

40Ar [39A|'

V.A.2.a) Des ages *°Ar/>*°Ar mieux contraints

L'utilisation du chronomeétre K-Ar repose sur certaines hypothéses (Chapitre Il) dont
certaines sont implicitement admises (*°K décroit & un taux constant qui ne dépend pas du
systeme ; le rapport 0K /Kot st constant dans les matériaux naturels). Néanmoins, les
méthodes K-Ar et “°Ar/*’Ar se distinguent quant 3 la vérification de 2 hypothéses
importantes, a savoir I'absence d’*°Ar* lors de la fermeture du systéme, et I'évolution en
systéeme fermé de ce dernier.

Pour les analyses K-Ar, les échantillons sont fondus en une seule étape et le gaz
extrait est analysé dans sa totalité. L’analyse “°Ar/>’Ar par chauffes successives permet quant
a elle d’analyser la composition isotopique en Argon du gaz a chaque étape de chauffe. Cette
approche expérimentale permet une vérification des hypotheses de base. Le formalisme de
I'isochrone (**Ar/*Ar en fonction de *°Ar/*°Ar) renseigne sur la composition isotopique en
argon lors de la fermeture du systéeme. Dans cette représentation, I'intersection de la droite
isochrone avec I'axe *°Ar/*°Ar fournit le rapport OAr/*Arnia de 'échantillon. Une valeur
OAr/2eAriniial supérieure a celle du rapport atmosphérique (295,5) témoigne d’'un exces
d’argon. Les spectres d’age détaillent I’age obtenu pour chaque étape de chauffe en fonction

du pourcentage d’'*

Ar total libéré. Dans le cas d’un échantillon ayant évolué en systéme clos
depuis sa fermeture, K, OAr*, et *Ar sont répartis de maniere homogéene dans le réseau
cristallin. Lors des différents paliers de chauffe, les isotopes “°Ar* et *°Ar seront donc extraits
dans un rapport constant, aboutissant ainsi a un spectre d’age horizontal. La forme du

spectre d’age permet donc de vérifier si le systeme a évolué en systéme fermé.

Comme signalé précédemment, a I'exception des sites BOR12-04 et ROC12-14, les
ages K-Ar sont systématiquement plus vieux que les ages OAr/®Ar (Table V.1). Compte tenu
de la richesse en enclaves de socle et de manteau dans nos échantillons de laves,
I’hypothese que nous privilégions est une erreur systématique sur les ages K-Ar par exces
d’argon, bien que cet excés ne soit pas mis en évidence par le formalisme isochrone.
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V.A.2.b) Origine de I’excés d’argon

I"*Ar* ne provenant pas de la décroissance du “°K de la

Les laves peuvent contenir de
mésostase qui a cristallisé apres la fermeture du systeme. Cet argon, communément appelé
en exces, est de '« argon étranger » (Dalrymple et Lanphere, 1969). Cette dénomination
regroupe 2 types d’argon selon le mode par lequel il est introduit dans le systeme. Lors
d’une éruption, des enclaves de roches anciennes provenant généralement du socle
environnant peuvent étre incorporées dans le magma lors de sa remontée en surface. Ces
roches encaissantes peuvent étre potentiellement tres riches en “OAr* si elles sont anciennes
et/ou trés potassiques. Cet argon est qualifié d’« argon hérité ». L’argon « en exceés » est la
composante ou fraction d’argon introduite dans I'échantillon suivant des processus autres
que la décroissance in-situ du “°K. Cet Argon est introduit dans le systéme par I'intermédiaire
de fluides ou de liquides issus par exemple de mélanges magmatiques ou de roches
encaissantes partiellement ou totalement fondues. Cet argon en excés se répartit
généralement sous forme d’inclusions fluides ou magmatiques dans les zones périphériques
des grains constitutifs de la roche. McDougall et al. (1969) soulignent la difficulté de dater
les jeunes laves de la zone volcanique d’Auckland (Nouvelle Zélande) contaminées par de
I’argon étranger pour lequel les sources probables sont des xénolites et/ou des inclusions. En
particulier, les analyses K-Ar sur roche totale des coulées du volcan Rangitoto fournissent
des ages compris entre 145 et 465 ka. Ces ages sont beaucoup trop vieux puisque les
évidences géologiques, botaniques et radiométriques (**C) situent Iactivité de ce volcan a
moins de 1 ka. Les xénolites et/ou inclusions peuvent donc considérablement vieillir un age
issu du chronometre K-Ar.

Dans de tels échantillons, I'analyse “°Ar/*’Ar par chauffes successives met en
évidence la décrépitation des inclusions fluides dans les basses températures (fournissant
des ages trop anciens dans les premieres étapes du spectre d’age) et des inclusions
magmatiques ou solides a hautes température (Esser et al., 1997). Cette approche
expérimentale a également permis de démontrer la migration de I'excés d’argon a la
périphérie des grains (Harisson et McDougall, 1981). Les roches contenant peu de potassium
et de I'argon en exces présentent parfois un spectre d’age en forme de U (ou « en selle de
cheval ») (Harisson et McDougall, 1981 ; Wartho et al., 1996). Lorsqu’un tel spectre est
obtenu, I'age vrai de I'échantillon est approché au creux de la « selle de cheval » (Lo Bello et
al., 1987).

Les inclusions fluides et magmatiques sont de fréquentes sources d’exces d’argon, et
peuvent impacter de maniere significative la datation des roches en particulier pour celles
qui sont jeunes et/ou pauvre en potassium. La richesse en argon de ces inclusions s’explique
par le caractere hygromagmaphile (i.e. possédant une forte affinité pour les phases fluides
ou liquides) de I'argon. Ainsi les inclusions magmatiques provenant d’'un magma riche en
exces d’argon peuvent contenir jusqu’a 100 fois plus d’argon (en poids) que les minéraux
issus de ce méme magma. Dans le cas d’inclusions fluides, cette valeur monte a 10 000

156



(Kelley, 2002). Cumbest et al. (1994) ont montré comment linteraction de fluides
métamorphiques peut générer un excées d’argon dans des inclusions fluides.

V.A.2.c) Contamination crustale et mantellique : vecteur des excés d’Argon

Les basaltes et basanites du Bas Vivarais ont des signatures géochimiques (éléments
majeurs, éléments traces et isotopes de Sr, Nd et Pb) qui refletent pour I'essentiel la
composition de leurs sources mantelliques enrichies (Chauvel et Jahn, 1984 ; Downes, 1987).
On y observe cependant assez couramment des indices pétrographiques, minéralogiques et
géochimiques de contamination par les deux types de xénolites qu’ils contiennent (Figure
V.1) : les nodules de péridotites issus du manteau lithosphérique, et surtout les enclaves de
cro(te continentale (granites, gneiss, granulites).

Xénolite de” — 3

Figure V.1 : Echantillon brut du site manteau »

PIC12-08. On constate la présence de
nombreuses xénolites de socle et de
manteau de taille trés variable.

Xénolite de socle =3l

PIC12-08

V.A.2.c.1) Evidences pétrographiques et minéralogiques de la

contamination

La contamination par les enclaves de péridotites, assez courante dans les laves
d’Ardéche, se fait essentiellement par désagrégation mécanique des xénolites pendant
I'ascension et la mise en place de la lave-h6te (Berger et Forette, 1975) : elle est identifiable
grace a la présence de xénocristaux issus de ces nodules, en général de [l'olivine
magnésienne entourée d’une auréole d’olivine en équilibre avec le magma basaltique
(Figure V.2.e) et de I'orthopyroxéne entouré d’une auréole de clinopyroxéne calcique. Cette
contamination mantellique, caractérisée ici pour I'essentiel par la présence de xénocristaux
d’olivine et d’olivine déformée mécaniquement (Kink-bands, Figure V.2.a-b), est mise en
évidence dans les échantillons ardéchois.
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La contamination crustale est également fréquente dans les laves d’Ardeche. On
rencontre en effet souvent dans les basaltes et les basanites des xénocristaux de quartz
entourés d’auréoles réactionnelles de clinopyroxene (Figure V.2.c-d) (Maury et Bizouard,
1974a) et des enclaves de socle granitique ou gneissique partiellement fondues (Maury et
Bizouard, 1974b) (Figure V.1). Les liquides trachytiques a rhyolitiques issus de ces enclaves
sont assimilés par les laves-hotes, laissant des enclaves « restitiques » hyperalumineuses qui
se dissocient progressivement au sein de ces laves (Maury, 1976, 1978 ; Maury et al., 1978).
Ces liquides, potentiellement riches en argon contribuent ainsi a la contamination des laves-
hotes. Des xénocristaux de quartz, marqueurs de la contamination crustale, sont observés
dans de nombreux échantillons.

Clinopyroxénes

N

Olivine déformée
mécapiquement
2 o5 :

< réaction etinclusions
- Nt oy PRI p - fluides
% - o "Olivjne déforMmée- '
- 7méc‘ahidg‘gmeqt4 auréale
Vs téActionnelle’ R e " i
- 4 e - AIZlngQ PIC12-08
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Nodule de péridotite
avec auréole de
réaction =«

Figure V.2 : lllustration des différentes contaminations des laves ardéchoises observées au microscope :
contamination mantellique (a-b-c-e) et contamination crustale (c-d-f-g).

Ces deux types de contamination, mantellique par les enclaves de péridotites, et
crustale par les enclaves de socle, sont a I'origine d’argon étranger, responsable d’erreurs
par exces sur les ages K-Ar et “°Ar/**Ar. Les xénolites, respectivement hérités du manteau et
du socle, peuvent se désagréger a I'échelle submillimétrique. Il devient ainsi trés difficile
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d’isoler des fractions de mésostase dépourvues de ces phases porteuses d’argon hérité,
comme mentionné par Guérin et Gillot (2007).

V.A.2.c.2) Evidences géochimiques de la contamination

Du point de vue géochimique, la contamination mantellique se traduit par des
concentrations anormalement élevées en MgO, Co, Ni et Cr qui sont tres abondants dans les
péridotites.

Les effets géochimiques de la contamination crustale sont bien connus. Ills se marquent
principalement par une augmentation des rapports isotopiques du strontium et une
diminution de ceux du néodyme (Thompson et al., 1980 ; DePaolo, 1981 ; Downes, 1984 ;
Barrat et Nesbitt, 1996 ; Baker et al., 1996). Au niveau des éléments majeurs et en traces, on
observe une augmentation des teneurs en éléments plus abondants dans la cro(te
continentale (Hofmann, 1988) que dans les basaltes intraplague : c’est le cas de SiO, et de
K,0, mais aussi de Pb, Th, U et des éléments lithophiles a grand rayon ionique (LILE) Cs, Rb et
Ba, ainsi que des terres rares légeres. En revanche, les teneurs en éléments a grande force
de champ ionique (HFSE) comme Nb, Ta, Hf et Ti, qui présentent des anomalies négatives
dans la crolte continentale, ont tendance a décroitre. Les effets de la contamination
crustale se traduisent donc globalement par une augmentation des teneurs en SiO, et K,0
des laves basaltiques, ainsi que de leurs rapports La/Nb, Th/Ta et équivalents.

Dans les diagrammes multi-élémentaires normalisés au manteau primitif (Sun et
McDonough, 1989), ils se traduisent par des pics positifs ou négatifs donnant a ces
représentations un aspect en « dents de scie » (« spiky patterns », Thompson et al., 1980 ).
Ces effets ont été décrits dans de trés nombreux ensembles basaltiques intraplaque
(Thompson et al., 1980 ; Downes, 1987 ; Barrat et Nesbitt, 1996 ; Baker et al., 1996 ; El
Azzouzi et al., 2010). La contamination se poursuit et devient de plus en plus importante
pendant I'évolution des séries magmatiques, par assimilation couplée avec la cristallisation
fractionnée (DePaolo, 1981) ; dans les laves évoluées du Massif Central, elle peut atteindre
des taux de 10 a 15% en masse (Downes, 1984, 1987). L'introduction de potassium et
d’argon hérité de minéraux du socle (feldspaths, micas) est a priori susceptible de perturber
considérablement le chronometre K-Ar, tout comme la présence de minéraux de quartz
riches en inclusions fluides.

Nous avons utilisé un certain nombre de ces parameétres géochimiques pour
caractériser la contamination. Dans un premier temps, nous avons estimé qualitativement le
degré de contamination des échantillons en utilisant le rapport [Age K-Ar / Age *°Ar/*°Ar].
Sont considérés comme non contaminés, les échantillons pour lesquels le rapport [Age K-Ar
/ Age “°Ar/*°Ar] = 1 (BOR12-03, BOR12-04 et ROC12-14). Sont qualifiés de modérément
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contaminés, CHAM12-19, PAL 12-17, PAL 12-16, car leur rapport [Age K-Ar / Age Oar/*Ar]
varie de 1,7 a 2,3. Les échantillons les plus contaminés (BUR12-02, AlZ12-09, JAU12-10,
SOU12-11, PIC12-08) sont caractérisés par des rapports [Age K-Ar / Age “°Ar/*’Ar] variant de
3,0a8,5.

Les laves ardéchoises (mésostase triée) analysées (Annexe 3) ont été classées a I'aide
du diagramme TAS (Figure V.3, Le Bas et al., 1986). Ce sont en majorité des basanites
(BUR12-01, BUR12-02, CHA12-05, BOR12-04, BOR12-03, AlZ12-09, JAU12-10, ROC12-14,
THU12-13) accompagnées de téphrites (THU12-12, PAL12-16, PAL12-17, CHE12-15A, VES12-
18, CHAM12-19), d’un trachybasalte (SOU12-11) et de trois laves anormalement enrichies en
silice et pauvres en alumine (MAR12-06, PIC12-07, PIC12-08). Ces dernieres se placent dans
le champ des andésites et dacites du diagramme TAS, mais ne possedent pas les
caractéristiques de celles-ci; il pourrait s’agir de basaltes ayant assimilés de grandes
guantités de quartz, qui aurait « dilué » les teneurs en autres éléments majeurs et en
éléments en traces.
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Figure V.3 : Diagramme somme des alcalins versus SiO2 (TAS), d’apreés Le Bas et al. (1986) pour les laves
d’Ardeéche. Les croix correspondent aux échantillons datés uniquement en K-Ar, les cercles aux échantillons
datés en K-Ar et “’Ar/*°Ar. En bleu sont reportés les échantillons pas contaminés (voir texte), en orange les

échantillons modérément contaminés, en rouge les échantillons les plus contaminés.

Les diagrammes Cr vs SiO, et Ni vs SiO, sont bien adaptés pour mettre en évidence la
contamination mantellique. On note en Figure V.4 que pour des teneurs équivalentes en
Si0,, a I'exception de JAU12-10, les basanites les plus contaminées ont des teneurs plus
élevées en Cr et Ni. Il en va de méme en comparant les téphrites modérément contaminées
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aux téphrites les plus contaminées. Ces observations vont dans le sens d’'une contamination
mantellique en partie responsable des ages K-Ar en excés.
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Figure V.4 : a) Diagramme de variations de Cr (ppm) en fonction de SiO2 (% massiques) pour les laves
d’Ardeche. b) Diagramme de variations de Ni (ppm) en fonction de SiO2 (% massiques) pour les laves
d’Ardeche. Symboles identiques a ceux de la Figure V.3.

La contamination par la croute sous-jacente peut étre mise en évidence par I'examen
des rapports d’éléments en trace Th/Ta et La/Nb. En toute logique, des laves de degré de
différentiation proche et issues d’'une méme source sont caractérisées par des rapports
homogenes. A |'exception des téphrites PAL12-17 et PAL12-16 qui sont des laves plus
évoluées ayant fractionné sans doute de la titanomagnétite et donc normalement
appauvries en Ti, Nb et Ta, les échantillons pour lesquels le rapport [Age K-Ar / Age Oar/*PAr]
varie de 1,0 a 2,3, présentent des rapports Th/Ta et La/Nb plus faibles et surtout plus
homogenes que ceux des échantillons dont le rapport [Age K-Ar / Age “°Ar/*°Ar] varie de 3,0
a 8,5 (Figure V.5.a-b). lls pourraient donc a priori é&tre moins contaminés par la cro(te sous-
jacente. L'échantillon le plus contaminé de ce point de vue semble étre AlZ12-09 dont les
rapports La/Nb et Th/Ta sont plus élevés que pour les autres échantillons. CHE12-15A a
également un rapport Th/Ta élevé mais qui s’explique par sa composition téphritique. On
note par ailleurs une bonne corrélation sur I’ensemble du graphigue entre le rapport [Age K-
Ar / Age “°Ar/*°Ar] et le rapport Th/Ta, ce qui confirme I'importance de la contamination
crustale.
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Figure V.5 : a) Diagramme de variation du facteur de contamination (i.e. Age K-Ar/Age 40Ar-39Ar) en
fonction du rapport Th/Ta. b) Diagramme de variation du facteur de contamination (i.e. Age K-Ar/Age
40Ar—39Ar) en fonction du rapport La/Nb. Symboles identiques a ceux de la Figure V.3.

Les diagrammes multi-élémentaires des basanites d’Ardéche (Figure V.6) sont typiques
des basaltes alcalins et basanites intra-plague proches d'OIB (basaltes océaniques intra-

238U/204Pb élevé) dominante, qui forment toute la

plaque) et a affinité HIMU (rapport
province magmatique tertiaire péri-méditerranéenne (El Azzouzi et al., 2010). Ce type d’OIB
se caractérise par des spectres enrichis avec un maximum au niveau de Nb et Ta, un
appauvrissement relatif en Cs et Rb, une tendance a présenter des anomalies négatives en K,
de fortes anomalies négatives en Pb, et des spectres de MREE-HREE a pente relativement
forte. L'origine des anomalies négatives en K (et des faibles teneurs en Rb et Cs) est
attribuée a la présence de pargasite résiduelle (amphibole dépourvue de K) dans la source
des basaltes alcalins et basanites. Ainsi, a premiére vue, dans le cas des échantillons
d’Ardéche, ce type de diagramme ne produit pas d’indices évidents de contamination

crustale.
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En Figure V.6 sont reportées 3 basanites, ROC12-14 et BOR12-03 considérées non
contaminés (i.e. rapport [Age K-Ar / Age 40Ar/39Ar] = 1) et AlZ12-09 dont le rapport [Age K-Ar
/ Age “°Ar/*°Ar] = 5. Les 3 spectres sont superposables. On peut ainsi considérer ces trois
échantillons comme également différenciés. Deés lors, la seule fagcon d’expliquer les teneurs
plus élevées en Cr d’AlZ12-09 (Figure V.4.a) est une contamination par des xénolites
mantelliques. AlZ12-09 est également caractérisé par un rapport Th/Ta élevé, indicateur
d’une contamination crustale. Nous mettons ainsi en évidence que les laves d’Ardeche
peuvent étre a la fois contaminées par la croute et par le manteau.
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Figure V.6 : Diagrammes de terres rares et multi-élémentaires normalisés au manteau primitif, (Sun et
McDonough, 1989) de basanites représentatives de I’Ardéche.

Sont reportés en Figure V.7 les échantillons que nous retenons comme les plus
significatifs de la contamination crustale (PIC12-08) et de la contamination mantellique
(CHE12-15A). PIC 12-08 est notre échantillon le plus riche en SiO2 (69,39%). Ceci est en
contradiction avec ses faibles teneurs en éléments incompatibles (Figure V.7). Cette
composition paradoxale peut s’expliquer par une conséquente assimilation de quartz par le
magma. CHE12-15A est une téphrite dont le rapport Th/Ta est similaire aux téphrites PAL12-
16 et PAL12-17 considérées comme modérément contaminées. Cette composition
téphritique s’exprime logiquement par des teneurs plus élevées en éléments incompatibles
(Figure V.7) mais est en opposition avec des teneurs hautes en Cr et Ni, comparativement a
PAL12-16 et PAL12-17 (Figure V.4.a-b).
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Figure V.7 : Diagrammes de terres rares et multi-élémentaires normalisés au manteau primitif, (Sun et
McDonough, 1989) de PIC 12-08, ROC 12-14 et CHE 12-15.

Ces évidences pétrographiques et géochimiques de contamination crustale et
mantellique sur les fractions de mésostase triée montrent que la méthode de séparation
minéralogique appliquée ici n’a permis d’isoler que deux fractions exemptes d’excés d’argon
(BOR12-04 et ROC12-14). Malgré ces évidences, les analyses isochrones des échantillons
ardéchois ne révelent aucun excés d’argon puisque les valeurs du rapport 4°Ar/36Arimtia| sont
statistiquement identiques a celle du rapport atmosphérique (295,5). Néanmoins,
I'interprétation des diagrammes isochrones est ici délicate. La composition en isotopes
d’argon, du gaz extrait aux différents paliers de températures, est relativement homogéne.
Ceci se traduit par une faible dispersion des points expérimentaux le long des droites
isochrones. Comme vu dans le chapitre précédent, les facteurs d’étirement sont souvent tres
faibles, avec des valeurs comprises entre 0,1 et 2,2% pour les sites du Sud. Ces valeurs
basses complexifient I'interprétation des isochrones et un éventuel faible excés d’argon peut
alors échapper a l'interprétation des isochrones.

Lors des expériences de datation OAr/*°Ar, les échantillons de mésostase sont
chauffés d’environ 600 a 1200°C. Sur cette plage de température aucune forme de U n’est
observée sur les spectres d’age d"*°Ar/*°Ar qui ne présentent pas de pente significative.

Sur la base de ces observations, combinées avec les résultats des analyses
géochimiques et des lames minces, nous supposons que |'excés d’argon responsable des
différences entre les ages “°Ar/*°Ar et K-Ar est localisé a la périphérie des grains ou dans des
sites de rétention de basses températures, possiblement sous forme d’inclusions fluides ou
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d’inclusions de liquides magmatiques. En effet, cet excés d’argon non observé en “Ar/*Ar
est probablement éliminé lors du pré-dégazage des échantillons jusqu’a des températures
proches de 600°C.

Certains xénolites, de tailles microscopiques, peuvent également avoir échappé a nos
différents tris et étre responsable de cet exces d’argon. De plus, I'analyse K-Ar s’effectue sur
une masse de mésostase environ de 10 a 20 fois supérieure a celle retenue en Onr/>ar
augmentant, ainsi le risque d’analyser en K-Ar des xénolites ayant échappés aux tris.

L’ensemble de ces éléments nous incite donc a retenir les ages “°Ar/*°Ar pour dater
les coulées ardéchoises.

V.A.3) Apport du paléomagnétisme pour distinguer les 2 phases éruptives du
Sud de I’Ardéeche

Nos ages “°Ar/>*’Ar mettent en évidence la présence de 2 phases éruptives, I'une dans
le Nord de notre secteur d’étude, I'autre dans la partie Sud. Sur la base des ages obtenus
pour le secteur le Sud, I'activité volcanique apparait trés récente (15 a 35 ka). Compte tenu
des faibles taux d”*°Ar* mesurés, les incertitudes associées a ces ages sont conséquentes (20
a 75 % pour les ages plateaux). Ces incertitudes, combinées a une forte proximité temporelle
entre les éruptions rendent délicate la mise en évidence de 2 éventuelles phases éruptives
trés proches dans le temps. Ceci pourrait expliquer que nous ne distinguions qu’une seule
phase dans le Sud, la ou I'ensemble des autres études (Guérin et Gillot, 2007 ; Rochette et
al., 1993) en discernent deux. Pour vérifier cette hypothése, nous avons examiné les
directions magnétiques enregistrées par ces laves. Nous souhaitons ainsi vérifier si les
directions obtenues mettent en avant 1 ou 2 phases éruptives dans le Sud de I’Ardeche.
Accessoirement ceci permet de comparer nos directions avec celles obtenues par Rochette
etal. (1993).

Neuf sites du Sud de I’Ardéche ont été analysés en désaimantation thermique. Parmi
ces sites, 8 ont fourni des directions moyennes (Figure V.8.a). Ces directions définissent 2
groupes de directions moyennes (Figure V.8.b).
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Figure V.8 : a) Directions moyennes des échantillons du Sud de I’Ardéche. b) Groupes directionnels identifiés
pour les laves du Sud de I’Ardéche.

Le groupe a rassemble 3 sites: SOU12-11, THU12-12, CHAM12-19. Le groupe [
rassemble 5 sites : BUR12-01, PIC12-08, AlZ12-09, CHE12-15, et PAL12-16 (Table V.2).

Table V.2 : Groupements directionnels identifiés pour les laves du Sud de I’Ardéche.

Groupement Echantillons Déclinaison Inclinaison 95 (%)
directionnel du groupe moyenne (°) moyenne (°)
o SOU12-11, THU12-12, CHAM12-19 13,3 43,1 8,8
B BUR12-01, PIC12-08, AlZ12-09, CHE12-15, et PAL12-16 -31,9 56,7 6,5

Ces groupes ont des directions moyennes cohérentes avec celles obtenues par
Rochette et al. (1993) (Table V.3) et qui sont significativement différentes 'une de I'autre
(écart angulaire de 31,4°) (Table V.3). Ceci permet de déduire que ces 2 groupes de laves ont
été mis en place a des périodes distinctes.

Table V.3 : Différences angulaires entre les 2 groupements directionnels identifiés pour les laves du Sud de
I’Ardeéche, et entre ces groupements et ceux mis en avant par Rochette et al. (1993).

a-B a-aRochette | B-BRochette
Ecart Angulaire (°) 31,4 4,0 1,1

L'étude des directions magnétiques permet donc de distinguer 2 épisodes éruptifs
dans le Sud du Bas Vivarais.

Pour la phase d’activité la plus récente du Sud de I’Ardéche (a), nous regroupons les
échantillons SOU12-11 et CHAM12-19, tous deux datés et appartenant au groupement
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directionnel a. La moyenne pondérée de leurs ages “°Ar/*°Ar indique un 4ge de 17 * 7 ka.

Nous avons également lié a cette phase éruptive :

Le site JAU12-10 daté a 27 £ 6 ka. Bien qu’il n’ait pas été échantillonné pour I'étude
paléomagnétique (car I'accés au site n’était pas possible compte tenu du matériel a
transporter et du débit de la riviére a traverser au moment de cet échantillonnage),
Rochette et al. (1993) attribuent a JAU12-10 une direction compatible avec celles des
échantillons appartenant au groupement a. De plus, Berger (2007) a publié des ages
4C de 16,28 + 0,41 ka pour cette coulée. L'ensemble de ces arguments nous incite
donc a placer JAU12-10 avec la phase d’activité la plus récente du Bas Vivarais.

Le site VES12-18 provient d’une coulée issue de la Vestide-du-Pal datée par “°Ar/*°Ar
a 26 + 6 ka. Aucune direction magnétique moyenne n’a pu étre obtenue pour le site
VES12-18 car les directions des échantillons ne présentaient aucune cohérence
(Chapitre IV). Cependant, Guérin et Gillot (2007) rattachent I'activité volcanique de la
Vestide-du-Pal a la phase d’activité la plus récente de I’Ardéche. Il en est de méme
pour Rochette et al. (1993) pour qui les laves de ce volcan ont une direction les
reliant au groupement a. L'ensemble de ces éléments nous incite a placer VES12-18
dans la phase d’activité la plus récente.

Le site THU12-12 n’a pas fait I'objet de datation *“°Ar/>*°Ar. Néanmoins I’ensemble des
données chronologiques disponibles s’accordent pour le rattacher a la phase
d’activité la plus récente (Guérin, 1983 ; Berger et al., 1975). Aussi I'analyse
directionnelle place la coulée de ce site au sein du groupement directionnel a. A la
lumiére de ces éléments, le site THU12-12 a été placé dans la phase d’activité la plus
récente.

Sur la base des datations “°Ar/*°Ar des sites SOU12-11, CHAM12-19, JAU12-10 et

VES12-18, un age de 24 + 8 ka est obtenu pour la phase d’activité la plus récente du Sud de
I’Ardeche.

Pour la phase d’activité la plus ancienne du Sud de I’Ardéche (B), un dge moyen de 31

+ 4 ka est obtenu correspondant a la moyenne pondérée des ages obtenus pour BUR12-02,
PI1C12-08, AlZ12-09, CHE12-15, PAL12-16, PAL12-17 :

Les sites PAL12-16 et PAL12-17 appartiennent a la méme coulée comme en attestent
leurs compositions en éléments majeurs et traces (Annexe 3). Ceci est confirmé par la
datation “°Ar/*°Ar qui délivre des ages identiques pour les deux sites. L’analyse du
site PAL12-16 en paléomagnétisme le place dans le groupe directionnel B. La coulée
PAL12-16-17 y est donc rattachée.

Les sites BUR12-01 et BUR12-02 possedent des compositions en éléments majeurs et
traces (Annexe 3) confirmant leur appartenance a une coulée unique (BUR12-01-02).
BUR12-02 est daté a 34 + 8 ka (age “°Ar/*°Ar). Nous attribuons donc le méme age au

site BUR12-01 qui, de part ces propriétés magnétiques, appartient au groupement 8

167



(deuxieme phase d’activité). Berger et al. (1975) ont également obtenu pour cette
méme coulée un age radiocarbone > 35 ka, cohérent avec cette phase d’activité.

Nos datations “°Ar/*’Ar combinées au paléomagnétisme permettent ainsi de
distinguer 3 phases d’activité volcanique dans le Bas Vivarais : 1 dans le Nord a 180 + 30 ka,
et 2 dans le Sud, la plus récente a 24 £ 8 ka et la plus ancienne a 31 £ 4 ka. Ces ages ne sont
cependant pas cohérents avec les dges obtenus par thermoluminescence (Table V.1). Nous
nous sommes appuyés sur des retombées volcaniques contenues dans des karsts proches de
notre zone d’étude pour voir si leurs informations valident un de ces deux types d’age.

V.A.4) Contribution des retombées volcaniques contenues dans les karsts

ardéchois
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Figure V.9 : Carte simplifiée du département
d’Ardeche avec localisation de la zone d’étude
et des cavités karstiques.

Des matériaux d’origine volcanique ont été retrouvés dans ces cavités, mais leur
origine, faute d’une chronologie insuffisante, reste a ce jour imprécise.
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Les analyses chimiques du niveau de téphra identifié dans la Baume Moula le relie
indiscutablement a I’éruption d’un appareil de type maar (Pastre et al., 1994). De plus, les
olivines de la retombée de Moula ont une minéralogie tres similaire a celles du Ray-Pic
(Debard et Pastre, 2008). Sanzelle et al. (2000) datent le téphra de la Baume Moula par
thermoluminescence a 72 + 12 ka. Selon ces mémes auteurs, cette datation est a considérer
avec précaution. En effet, des ossements échantillonnés sous le niveau de téphra fournissent
un age *C plus jeune que celui du téphra, soit 33,2 + 1,5 ka BP. De plus, le téphra se trouve
au sein de niveaux détritiques mis en place dans un contexte périglaciaire, ce qui est
incompatible avec I'dge de 72 ka correspondant a la fin d’un épisode tempéré. Ces
observations sont cependant cohérentes avec I'dge de la phase d’activité a 31 + 4 ka calculé
a partir de nos datations 40Ar/3’9Ar.

L'aven Marzal Il présente 6 principales unités de remplissage, numérotées de 1 (au
fond de I'aven) a 6 pour la partie la plus en surface. Dans les parties 5 et 6 de son
remplissage, des résidus dont les spectres basaltiques-mantelliques sont typiques d’une
retombée phréatomagmatique ont été retrouvés (Debard et Pastre, 2008). Des microfaunes
ne différant pas des formes actuelles ont également été retrouvées dans ces 2 derniéres
parties. De plus, 2 datations *C ont été effectuées sur des restes osseux situés dans ces
parties supérieures (pas de repérage stratigraphique précis) sortis lors de la désobstruction.
Elles fournissent des ages calibrés de: 23,6-21,6 ka BCet 17,8-17,0 ka BC. Une autre
datation '*C a été effectuée au sommet de I'ensemble 5 et donne un age calibré de 11,2-
10,1 ka BC. Selon Debard et Pastre, (2008), la proximité des volcans ardéchois en font une
source possible pour ces retombées phréatomagmatiques. Cependant I'écart temporel entre
leurs ages **C et la derniére phase d’activité mise en avant par Guérin et Gillot (2007) & 45 ka
empéche I'établissement de tout lien entre ces retombées et les volcans ardéchois. En
considérant les résultats de notre étude chronologique, les ages **C obtenus pour ces
retombées phréatomagmatiques sont cohérents avec la derniére phase d’activité mises en
avant par nos ages OAr/*Ar, a savoir 24 + 8 ka.

Des sables noirs ont été recueillis dans I'aven du Devés de Reynaud. lls sont
composés pour moitié de minéraux du socle et pour I'autre moitié de verres bruns typique
d’une interaction eau-magma. L’analyse chimique de ce verre révele une composition
minéralogique le classant dans le champ des basanites. Pour Debard et Pastre (2008), la
présence de minéraux du socle indique une origine phréatomagmatique. De plus, la
composition du verre est extrémement similaire a celles de certaines mésostases de nos
sites du Sud de I’Ardeche (Table V.4 et Table V.5).
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Table V.4 : Composition du verre des retombées volcaniques contenues dans I'aven du Devés de
Reynaud (d’aprés Debard et Pastre (2008)).

Si02 4742 45,82 45,96 46,16 46,20 46,07 47,00 45,25 45,12 4732
Ti02 2,04 2,74 2,62 2,64 2,54 2,66 2,20 2,72 2,70 2,06
Al203 20,10 1641 16,96 17,15 17.20 16,40 18,45 16,24 16,28 20,04
FeO 7148 10,38 10,05 10,05 10,38 10,77 9,24 10.51 10,10 8,10
MnO 0,15 0,19 0,15 0,21 0,18 0,22 0,16 0,13 0,22 0,10
MgO 313 4,31 4,10 4,04 3,98 4,53 3,86 447 4,55 3,58
Ca0) 11,15 0.68 091 10,10 10,09 10,07 10,31 10,07 10,24 11,39
Na20 4,62 547 4,63 4,14 3,98 5.12 4,62 5,11 5,01 445
K20 1.39 2,13 2,05 2,05 1,89 1,92 1.74 1,99 1,99 1.43
Total 9748 97.13 96,43 96,54 96,44 97,76 97.58 96.49 96,21 98.47
Na20 + K20 6.01 7.60 6,68 6,19 587 7.04 6,36 7,10 7,00 5,88
Table V.5 : Composition de la mésostase des sites échantillonnés dans le Sud de I’Ardéche.

Ref Echantillon BUR 12-01 | BUR 12-02 | PIC 12-07 | THU 12-12 | THU 12-13 | PAL 12-16 | PAL 12-17 | AIZ 12-09 | JAU 12-10 | SOU 12-11 |CHE 12-15A| VES 12-18 | CHAM 12-19
Si02 % 45.53 45.34 44.23 45.29 44.46 46.43 46.21 44.33 44.43 46.83 46.39 45.93 44.34
Tio2 % 2486 245 2728 2634 2.693 2.605 2.665 246 2.867 2.578 2522 2.788 2918
Al203 % 14.855 14.44 14.32 15.79 14.395 15.635 16.03 13.652 15.285 13.048 15.933 14.39 15.31
Fe203 % 10.303 10.243 11.797 9.424 10.653 10.657 10.92 12 10.953 10.717 10.19 12.42 12.123
MnO % 0.1724 0.1736 0.1853 0.1492 0.171 0.1652 0.1706 0.2058 0.1744 0.1827 0.1567 0.2067 0.2003
MgO % 7.463 7.787 8.877 6.155 7.716 4.828 5.125 9.791 7.164 7.996 6.422 6.539 6.065
Ca0 % 9.917 10.19 9.829 11.875 11.328 9.742 9.073 10.773 11.085 10.748 8.797 8.93 9.479
Na20 % 4.91 5.024 4.329 4.452 4.347 5.055 5.187 4.248 4.794 4.273 4.816 4.802 5.247
K20 % 2.262 2.147 1.82 1.92 1.79 2.372 2.304 1.496 1.818 1.561 2.25 1.936 2.258
Total % 99.14 98.8 99.6 99.03 98.56 98.68 98.81 99.57 99.54 98.61 98.59 98.9 98.66

K20+Na20 % 7.172 7.171 6.149 6.372 6.137 7.427 7.491 5.744 6.612 5.834 7.066 6.738 7.505

Enfin, des niveaux fossiliferes associés a ces sables noirs permettent d’attribuer un
age wiirmien a cette retombée, ce qui est cohérent avec I'age des deux derniéres phases
d’activité mises en avant en *°Ar/*Ar.

Les retombées phréatomagmatiques observées dans I'ensemble des karsts ardéchois
présentent des compositions et/ou des ages cohérents avec nos datations OAr/PAr et
analyses chimiques. Ces ages, sont également cohérents avec ceux de Berger et al. (1975) et
Berger (2007) obtenus par C. Ceci nous incite a privilégier les ages “°Ar/*°Ar et C
disponibles au détriment des de Guérin et Gillot (2007) obtenus

ages par

thermoluminescence.

Bien que n’ayant pu contribuer a la calibration des échelles de temps, les données
obtenues a partir des échantillons ardéchois ont permis d’affiner la chronologie du
volcanisme de cette région. Nous proposons de retenir comme age final des coulées
ardéchoises les ages OAr/*Ar obtenus lors de cette étude (Table V.1I). Ces ages distinguent
ainsi 3 phases d’activité volcanique dans le Bas Vivarais : 24 + 8 ka ; 31 + 4 ka ; et 180 + 30 ka.
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V.B) Les iles Canaries : contribution a la calibration des échelles de temps

Les quelques laves ardéchoises analysées en Thellier et Thellier ne fournissent pas de
résultats de paléointensité exploitables. Les couples age-paléointensité obtenus proviennent
donc uniquement des fles Canaries pour lesquelles 14 des 18 sites étudiés ont permis
d’obtenir un couple age-paléointensité. L'utilisation de ces couples comme points d’ancrage
nécessite que ces derniers soient solidement contraints, aussi bien temporellement qu’en
intensité du champ magnétique. Cette partie présentera donc dans un premier temps
I’ensemble des examens menés afin d’évaluer la validité et la robustesse de ces points. Dans
un second temps ces couples seront comparés aux données sédimentaires et volcaniques
existantes sur la période 15-200 ka.

V.B.1) Composante non dipolaire et anomalie magnétique : impact sur

I’enregistrement du signal magnétique des laves

V.B.1.a) Anomalies magnétiques des iles Canaries

Les études et résultats gé¢omagnétiques sur les édifices volcaniques peuvent parfois
étre d’interprétation complexe. Ces édifices possedent en effet une « racine» dont
I'aimantation peut étre a la fois trés élevée et tres hétérogene. Cette aimantation peut
perturber le champ magnétique local (Valet et Soler, 1999 ; Pavon Carrasco et Villasante
Marcos, 2010) et en conséquence, |'aimantation acquise par les laves lors de leur
refroidissement.

Depuis le début des années 2000, plusieurs fles de I'archipel canarien ont fait I'objet
d’études aéromagnétiques afin de quantifier cette anomalie magnétique. Des cartographies
précises ont ainsi été obtenues pour les fles de Tenerife (Garcia et al., 2007), El Hierro
(Blanco-Montenegro et al., 2008), Grande Canarie (Blanco-Montenegro et al., 2003) et
Lanzarote (Blanco-Montenegro et al., 2005).

D’apreés les travaux de Garcia et al. (2007), les sites échantillonnés sur Tenerife sont
situés dans une zone ou I'anomalie magnétique varie de -1,5 a 0,2 uT. Sur Grande Canarie,
les travaux de Blanco-Montenegro et al. (2003) montrent que nos échantillons sont situés
dans des zones pour lesquelles I'anomalie magnétique varie de 0,3 a 0,8 uT. Les anomalies
magnétiques n’ont pas été déterminées avec la méme précision pour I'ile de La Palma. Des
mesures magnétiques effectuées en mer au large des fles Canaries par Catalan et al. (2005)
ont permis d’obtenir une carte des anomalies magnétiques a I’échelle de I'archipel canarien.
Sur cette carte I'anomalie magnétique constatée dans le Sud La Palma (lieu de nos
échantillonnages) est voisine de 0,17-0,2 uT.
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L'intensité du champ magnétique mesurée dans nos échantillons (environ 16 a 50 uT)
est bien supérieure aux anomalies magnétiques constatées sur les différentes fles
échantillonnées. Il semble donc peu probable que I'anomalie magnétique régionale présente
aux fles Canaries ait eu une influence significative sur I'enregistrement de l'intensité du
champ magnétique par les laves échantillonnées. Ceci est confirmé par I'analyse de la coulée
de 1949 pour laquelle nous obtenons une paléointensité de 42,3 + 7,1 uT (8,5 + 1,3 10%
Amz). Cette valeur, issue de 5 carottes différentes, est cohérente avec la valeur du champ
modélisé par I'IGRF (International Geomagnetic Reference Field) pour I'année 1950 a la
localisation du site LPRO9, & savoir : 40 T (8,1. 10*> Am®?).

L'analyse directionnelle de la coulée de 1949 fournit les parametres angulaires
suivants : D = 339,7° et | = 38,4°. Ces résultats sont obtenus a partir de 8 carottes avec un ags
de 2,0°. Cette direction est cohérente avec celle obtenue par Soler et al. (1984) sur cette
méme coulée, a savoir D = 340,1° et | = 41,8°. Plus récemment, Pavon Carrasco et Villasante
Marcos (2010) ont modélisé les variations magnétiques durant les 400 derniéres années au
niveau de Santa Cruz de Tenerife par analyse bayésienne a partir des données fournies par
les coulées historiques canariennes sur cette période. Pour I'année 1950, leur modele prédit
une paléodirection (D = 342,3 + 1,7° (20), et | = 40,3 + 1,5° (20)) cohérente avec celle que
nous mesurons au site LPRO9.

Les anomalies magnétiques observées aux fles Canaries ont donc probablement un
effet négligeable sur I'enregistrement de la direction et de l'intensité magnétique par les
laves de ces iles.

V.B.2.b) Estimation de la composante non-dipolaire

Le champ magnétique terrestre peut se décomposer en une composante dipolaire
dominante et une composante non dipolaire plus faible. En pratique, cette composante
reflete I'écart entre le champ magnétique terrestre réel et sa modélisation au premier ordre
par un dipble placé au centre de la Terre. Cette composante non dipolaire est largement
variable dans 'espace, comme illustré dans le Chapitre | par les travaux de Butler (1992). Elle
peut étre moyennée par les sédiments mais elle est enregistrée par les laves en raison de
leur refroidissement rapide.

Nous avons essayé d’évaluer cette composante non dipolaire aux fles Canaries a
partir de I’étude des modeles CALS10k.1b (Korte et al., 2011), CALS3k.4 (Korte et Constable,
2011) et ARCH3k.1 (Donadini et al., 2009).

Les modeles CALS10k.1b et CALS3k.4 sont construits a partir de données
sédimentaires lacustres et archéomagnétiques et remontent respectivement jusqu’a 10 et 3
ka. Sur les 3 derniers ka, les résultats fournis par ces 2 modeles sont globalement cohérents
(Figure V.10). Les quelques différences observées entre ces 2 modeles sont principalement

172



dues a la résolution temporelle inférieure de CALS10k.1b (environ 500 ans). Le modeéle
ARCH3k.1 n’est construit qu’a partir des données archéomagnétiques et remonte jusqu’a 3
ka. Les données archéomagnétiques sont souvent plus précises (en age et paléointensité)
que les données sédimentaires (Korte et Constable, 2011). Néanmoins les données
archéomagnétiques souffrent d’une faible distribution géographique (la plupart des données
viennent de I’hémisphére Nord, en particulier d’Europe) pouvant engendrer des biais dans
les résultats des modeles (Korte et al., 2009). Les enregistrements sédimentaires ont quant a
eux une meilleure répartition géographique (Korte et Constable, 2011). Ceci peut expliquer
les différences constatées entre ARCH3k.1 et CALS3k.4.

Pour chacun de ces modeles nous avons pris les coordonnées moyennes des files
Canaries (28°N ; 344°E) et avons soustrait, pour chaque parameétre décrivant le vecteur
champ magnétique (déclinaison, inclinaison, intensité), les valeurs obtenues en utilisant tous
les coefficients modélisant le champ magnétique terrestre a celles obtenues en n’utilisant
que les coefficients modélisant le dipdle (g:°, g:' et hi’). Les courbes obtenues refletent
I’évolution de la composante non dipolaire dans le temps aux iles Canaries (Figure V.10).

a) Evolution de la déclinaison de la composante non dipolaire
10 4
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15 4 . . . - - .
b) Evolution de l'inclinaison de la composante non dipolaire
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c) Evolution de l'intensité de la composante non dipolaire
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Figure V.10 : Estimation de I’évolution en intensité de la composante non dipolaire au niveau des iles
Canaries sur les 10 dernier ka par utilisation des modéles CALS10k.1b, CALS3k.4 et ARCH3k.1. a)
Déclinaison, b) Inclinaison, c) Intensité.

Malgré leurs différences, ces modeles s’accordent sur le fait que la composante non
dipolaire est largement variable dans le temps que ce soit en direction ou intensité. En effet
sur I'intervalle [-8000 ; -1000] ces modeles prédisent des variations de déclinaison comprises
entre -12° et +2°, et des variations d’inclinaison comprises entre -4° et 10°. Sur ce méme
intervalle, I'intensité varie quant a elle de -0,7 a 1,3. 10*2 Am?2. Sur la base des données de
GLOPIS-75 (Laj et al., 2004), calibrées a partir de données volcaniques et archéomagnétiques
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provenant de différentes régions, le champ magnétique terrestre varie globalement entre 7
et 11. 1022 Am? sur cette méme période. La composante non dipolaire au niveau des fles
Canaries peut donc atteindre un cinquiéme de la valeur de I'intensité du champ magnétique
dipolaire sur cette période, soit une partie non négligeable du signal total mesuré sur une
lave.

Cette méme composante non dipolaire du champ magnétique semble également
avoir connu des périodes de stabilité aux iles Canaries. Ainsi, Széréméta et al. (1999) ont mis
en évidence une période de faible variation séculaire a El Hierro entre 440 et 260 ka d’apres
la faible dispersion de pbles géomagnétiques virtuels.

Aucune donnée n’est disponible pour quantifier la composante non dipolaire sur
I'intervalle de temps étudié (20-200 ka). Deux options s’offrent alors a nous pour savoir si
I'intensité magnétique enregistrée par nos échantillons est trés influencée par Ia
composante non dipolaire :

e Utiliser les courbes synthétiques magnétiques issues des données
sédimentaires. Ces courbes, de par la diversité géographique des données, ne
fournissent que I'évolution relative de la composante dipolaire du champ
magnétique terrestre. Des couples &ges-paléointensité excessivement
éloignés de ces courbes peuvent alors traduire une composante non dipolaire
importante pour ces échantillons. Ceci n’est cependant pas systématique car
I'amplitude réelle du signal magnétique est parfois diminuée par lissage
lorsqu’elle est enregistrée par les sédiments.

e Utiliser les données volcaniques. Pour cela, il faut disposer d’un ensemble de
données volcaniques provenant de différents endroits du globe, d’age et
d’intensité magnétique comparables (aux barres d’erreur prés et si ces
derniéres ne sont pas trop grandes). Si plusieurs données volcaniques
satisfont a ces conditions alors elles peuvent contribuer a la validation d’un
point d’intensité magnétique dans le temps.

La comparaison de nos données avec les autres données
volcaniques/archéomagnétiques disponibles et avec les courbes sédimentaires sont
effectuées dans les parties suivantes. Un traitement de la base de données est nécessaire au
préalable pour ne prendre en compte que les données bien datées et bien contraintes en
intensité. C’'est cette premiére étape qui est décrite ci-apres.
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V.B.2) Sélection des couples age-paléointensité sur 13-200 ka

Nous avons entrepris de sélectionner les couples ages-paléointensité robustes
disponibles sur la base de données PINT (Absolute Paleointensity Database) (Biggin et al.,
2009). Ces couples ont par la suite été ajoutés aux noOtres et comparés aux courbes
synthétiques sédimentaires disponibles sur notre intervalle d’étude.

Les données archéomagnétiques et volcaniques disponibles sur les 13 premiers ka
ont déja été largement utilisées pour calibrer GLOPIS-75 (Laj et al., 2004). Pour cette raison,
nous nous limitons a lintervalle 13-200 ka, ou seules des données volcaniques sont
disponibles (les données archéomagnétiques sont rares au-dela de 13 ka). Sur cet intervalle,
la base de données PINT recense 387 couples age-paléointensité. Cependant, seul un

nombre limité de ces couples satisfait aux critéres de validation que nous détaillons ci-

dessous. Notre tri et sélection de la base de données se fait en 4 étapes (Figure V.11) :

1. Nous avons dans un premier temps sélectionné les échantillons pour lesquels la
paléointensité a été obtenue par méthode de Thellier et Thellier avec étapes de
controle, soit 274 échantillons. Nous avons choisi de retenir les échantillons obtenus
par cette méthode pour les mémes raisons que celles évoquées dans le Chapitre lll.

2. Dans un second temps nous avons analysé la facon dont I’age des 274 échantillons a
été obtenu. L'obtention de points d’ancrage nécessitant des couples solidement
contraints, les sites pour lesquels la composante chronologique n’est pas une date
absolue découlant de méthode de datation radiométrique ont été écartés. Sont ainsi
écartés les ages déduits soit a partir des taux d’extrusion, soit de la
cyclostratigraphie, cette derniere n’étant pas indépendante des variables
climatiques. Concernant les ages radiométriques, seuls ceux obtenus sur mésostase
triée ont été conservés. L'étude ardéchoise illustre bien I'impact considérable que
certains minéraux contenus dans les laves peuvent avoir sur I'age d’un échantillon.
D’ou I'élimination des couples dont I'age repose sur une datation faite sur roche
totale. A l'issue de cette étape, 55 couples sont conservés.

3. Enfin, parmi les résultats sélectionnés au cours des deux premiéres étapes, nous
avons écarté les couples pour lesquels I'incertitude en age et/ou paléointensité est
trop élevée. Pour l'incertitude liée a la paléointensité, nous avons utilisé I'écart type
des valeurs de champ/valeur moyenne du champ (noté oB/B) et avons fixé la limite
supérieure a 20%, soit la méme limite que pour nos sites canariens. Nous avons
procédé de méme pour les ages et avons éliminé ceux dont I'incertitude de 'age/age
(noté cage/age) est supérieure a 15%. Cette valeur limite a été retenue car elle
correspondait a un compromis satisfaisant entre précision sur I'age et nombre de
points conservés a partir de la base de données PINT. A l'issue de cette sélection, 27
couples sont conservés. Enfin, quelques-uns de ces couples, dont le report dans la
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2. Conservation des paléointensités obtenues par la métr[ode de

15 -| Thellier et Thellier avec contréles + datées via une méthode et un Méthode de. )
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Figure V.11 : Processus de sélections des couples dge-paléointensité parmi la base de données PINT
(Biggin et al., 2009). Voir texte ci-dessus pour plus d’explications.

4. Aux 27 couples retenus, nous en avons ajouté d’autres issus de 2 études non
renseignées dans la base de données PINT et provenant du Massif Central (Laj et al.,
2014) et de Tenerife (Kissel et al., 2011 ; Guillou et al., 2011), lorsqu’il vérifient les
critéres imposés sur oB/B et oage/age (Figure V.12). Nous avons également replacé a
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I’age de 120 *+ 12 ka obtenu par Singer et al. (2014) I'intensité obtenue par Carvallo et
al. (2003) a I'lle d’Amsterdam, initialement attribuée a I’excursion du Mono Lake.

fieis Carisrlas ¢ Cette étude (3,5,7, 14, 16, 19, 28, 34, 38, 40, 46, 48, 49) @ Mankinen, 1994 (30, 33, 36)
OKissel et al. (2011) ; Guillou et al. (2011) (8) USA @Brassartetal., 1997 (43)
France o Laj et al. (2014) ; Guillou et al. (2004c) ; Tauxe etal., 2004 (50)
Guérin (1983) ; Roperch et al. (1988)
(1,4,6,9,10,11,12,13,15) Guadeloupe @ Carlut et Quidelleur, 2000 (18)
La Réunion ®Chauvinetal,1991 (25,26,31) Antarctique  #Llawrenceetal., 2009 (22,47)
® Rais et al., 1996 (21, 29, 32,37) x
) Japon # Takai et al., 2002 (27, 39, 45)
14 - Italie ¢ Tricetal, 1994 (17,23,44) @ Tanaka et Kobayashi, 2003
¢ Lajetal, 1997 (2,35,41%) (20, 24)
Allemaane @ Schnepp, 1996 (51) fle d’Amsterdam @ Singer etal. (2014); (4,
= g : 4 * redaté en 40Ar/39Ar Carvallo et al. (2003)
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Figure V.12 : Couples dge-paléointensité retenus sur 0-200 ka. La couleur de I’encadré fait référence a la
meéthode de datation utilisée : rouge pour le K-Ar, bleu pour I’ 40Ar/39Ar, noir pour K-Ar et 40Ar/39Ar combinés,
et vert pour la thermoluminescence. Les couples sont numérotés pour faciliter la suite de la discussion.

De cette sélection, nous recensons 38 couples age-paléointensité disponibles sur
I'intervalle 0-200 ka, auxquels il faut ajouter les 13 couples obtenus dans ce travail (la coulée
historique n’est ici pas comptée). Il est a noter qu’avec cette étude, nous incrémentons le
nombre de données ainsi sélectionnées dans la base de données mondiale d’environ 30%.

La majorité des points retenus (51%) est datée uniquement par K-Ar. Les points datés
exclusivement par “°Ar/*’Ar représentent 14% des cas. Les points dont I'Age est obtenu en
combinant datations K-Ar et 40Ar/39Ar représentent 33% des cas, soit 17 échantillons dont 9
issus de cette étude (les 2% restant correspondent a I’dge obtenu par thermoluminescence).
L'ensemble des données retenues est présenté dans la Table V.6. En incluant I'ensemble des
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points retenus et ceux de notre étude, 22 couples se situent dans l'intervalle 0-80 ka (80 ka
non inclus et la coulée historique n’est ici pas comptée), et 29 couples dans l'intervalle 80-
200 ka. Bien que cette étude ait apporté 6 couples supplémentaires sur ce dernier intervalle
de temps, on constate un déficit de données robustes au-dela de 160 ka.

Table V.6 : Données Gge-paléointensité retenues sur 0-200 ka.

Age Erreurdge VDM/VADM erreur VADM/VDM Localité Auteur

(ka) (ka) (10%2 Am?) (102 Am?)

11,6 1,7 4,6 0,5 France Laj et al., 2014 ; Guérin, 1983
15,5 1,0 5,3 0,4 Italie Laj et al., 1997

24,3 1,9 53 France Laj et al., 2014

25,0 1,0 8,9 0,7 ile Canaries Cette étude

27,0 1,0 5,4 0,6 le Canaries Cette étude

32,0 1,3 1,6 0,3 le Canaries Kissel et al., 2011 ; Guillou et al., 2011
34,0 1,0 5,5 0,7 le Canaries Cette étude

35,1 1,2 6,8 0,1 France Laj et al., 2014

40,2 1,3 1,2 0,1 France Guillou et al., 2004 ; Roperch et al., 1988
41,2 1,2 3,3 0,5 France Laj etal., 2014

41,3 1,3 2,7 0,6 France Laj et al., 2014

41,3 1,3 3,0 France Laj etal., 2014

42,3 1,8 7,2 0,9 France Laj et al., 2014

44,6 3,3 53 1,1 France Laj etal., 2014

48,0 3,0 5,8 0,3 le Canaries Cette étude

56,0 3,0 9,8 1,1 ile Canaries Cette étude

60,0 2,0 5,5 0,8 ile Canaries Cette étude

66,0 5,0 3,8 Japon Tanaka et al., 2003
69,5 2,0 8,0 1,2 Italie Tricet Valet, 1994
70,0 10,0 1,9 0,2 Antarctique Lawrence et al., 2009
72,0 3,0 3,7 0,4 La Reunion Rais et al., 1996

77,0 8,0 6,0 0,8 Guadeloupe Carlut et Quidelleur, 2000
80,0 2,4 2,7 0,3 Italie Tricet Valet, 1994
80,0 4,0 0,8 0,1 Japon Tanaka et al., 2003
82,0 6,0 7,4 1,0 La Reunion Chauvin et al., 1991
85,0 6,0 6,6 1,1 ile Canaries Cette étude

85,5 3,0 8,1 1,5 La Reunion Chauvin et al., 1991
89,0 3,0 6,5 0,3 La Reunion Rais et al., 1996

89,0 7,0 8,6 1,0 Japon Takai et al., 2002
95,0 13,0 9,8 1,0 USA Mankinen, 1994
98,0 4,0 9,9 1,8 La Reunion Chauvin et al., 1991
103,0 9,0 5,2 0,2 USA Mankinen, 1994
105,5 2,0 6,0 0,9 Italie Laj et al., 1997
106,0 11,0 7,3 0,2 ile Canaries Cette étude

108,0 12,0 8,6 1,0 USA Mankinen, 1994
110,0 2,0 4.8 0,9 Italie Laj et al., 1997, redaté en “Ar/*Ar
115,0 2,0 3,2 0,2 La Reunion Rais et al., 1996
120,0 2,0 4.8 0,0 ile Canaries Cette étude

120,0 12,0 3,4 0,4 fle d'Amsterdam Singer et al. (2014) ; Carvallo et al. (2003)
121,0 4,0 12,0 0,2 La Reunion Rais et al., 1996
123,0 6,0 6,1 0,7 Japon Takai et al., 2002
123,0 3,0 7,2 1,0 ile Canaries Cette étude

141,0 5,0 3,8 0,7 Japon Takai et al., 2002
142,0 2,0 5,2 0,1 Italie Tricet Valet, 1994
142,0 12,0 6,2 0,5 USA Brassart et al., 1997
153,0 4,0 6,2 0,9 ile Canaries Cette étude

154,0 3,0 3,3 0,5 le Canaries Cette étude

160,0 10,0 4,0 0,6 Antarctique Lawrence et al., 2009
178,0 4,0 10,2 1,6 le Canaries Cette étude

191,0 16,0 81 1,3 USA Tauxe et al., 2004
202,0 13,0 7,5 1,5 Allemagne Schnepp, 1996
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V.B.3) Traitement des données volcaniques sélectionnées

Les données volcaniques peuvent soit étre utilisées telles qu’elles sont (méthode
utilisée par Laj et al. (2004) pour caler GLOPIS-75 sur l'intensité du Laschamp), soit étre
moyennées entre elles ce qui permet notamment de minimiser I'influence de la composante
non dipolaire. Pour obtenir un outil chronostratigraphique capable de quantifier des
variations de signaux climatiques de l'ordre de quelques ka, moyenner les données
volcaniques sur 100 ka comme l'ont fait Valet et al. (2005) avec SINT-2000 (courbe
synthétique traitant une période beaucoup plus longue que celle de GLOPIS-75) n’est pas
une approche adaptée. Dans cette étude, nous avons comparé la répartition en temps et en
intensité des 52 données retenues (en prenant en compte la coulée historique) a celle de
leurs moyennes. Nous avons utilisé 2 types de moyennes (Figure V.13) :

e Une moyenne glissante ou la valeur d’age obtenue en un point donné est issue de la
moyenne de 3 données : celle de I'dge en question et celles des ages situés juste
avant et juste apres dans la chronologie. Un mode de calcul identique est utilisé pour
la paléointensité.

e Une moyenne sur des fenétres fixes de 10 ka juxtaposées dans le temps. Ceci revient

parfois a utiliser les données individuelles compte tenu de l'inégale répartition
temporelle de ces données.

14
Movyenne glissante 52 données

—+—Moyenne fenétre fixe 10 ka 52 données
+ Couples age-paléointensité

12

VADM (10??Am?)

10

Age (ka)

0 10 20 30 40 50 60 70 80
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Figure V.13 : Comparaison des valeurs moyennes par rapport aux données individuelles.

L'utilisation des moyennes fournit des évolutions relativement proches de celle
obtenue par les couples individuels mais elle aboutit cependant a des incertitudes en temps
et en intensité souvent plus importantes que celles des points individuels (Figure V.13). De
plus, l'utilisation des valeurs moyennes « lisse » les valeurs extrémes, notamment pendant
les excursions géomagnétiques. Ainsi, la baisse d’intensité de I’excursion du Laschamp et
celle du Mono Lake sont mal documentées par les valeurs moyennes, sensiblement plus
hautes que celles des points individuels (Laj et al., 2014) qui sont confirmées par les isotopes
cosmogéniques (Muscheler et al., 2004 ; Wagner et al., 2000). L'utilisation de valeurs
moyennes semble peu adaptée dans le cas des excursions qui sont des événements brefs et
de grande amplitude. Ce lissage est également vrai pour les valeurs hautes. Ainsi la forte
intensité enregistré par un de nos couples vers 56 ka est completement lissée par la
moyenne glissante. L'utilisation d’'une moyenne sur fenétre fixe ne permet de déceler cette
valeur uniguement car elle la seule disponible sur son intervalle.

Afin de vérifier si le nombre de points retenus n’influe pas sur les résultats nous
avons testé un deuxiéme jeu de données qui tient compte des points retenus a l'issu de la
deuxiéme étape de tri de cette méme base de donnée (Figure V.11.2) ainsi que de la totalité
des couples présentés dans Laj et al. (2014) et Kissel et al. (2011) et de nos données. Ceci
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inclus donc des points ayant des incertitudes relativement élevées. Au total 97 points (soit
presque deux fois plus) sont retenus. Les caractéristiques observées sont tres similaires a
celles obtenues avec 52 données. Des moyennes pondérées ont également été utilisées a la
place des moyennes classiques. Les résultats obtenus sont trés similaires a ceux obtenus
avec une moyenne classique.

Sur la base de ces observations, nous en déduisons que les valeurs moyennes
fournissent des points moins précis que les points individuels et ont tendance a lisser le
signal enregistré lors de variations bréves et de grande amplitude du champ magnétique.
Pour ces raisons, nous préférons utiliser les couples age-paléointensité sans les moyenner.

V.B.4) Comparaison des données sédimentaires et volcaniques

Afin de juger de I'apport des couples age-paléointensité que nous avons sélectionnés
(y compris ceux apportés par cette étude), nous les avons comparés aux courbes
synthétiques sédimentaires, toujours en les séparant selon 2 intervalles : 0-80 ka et 80-200
ka.

V.B.4.a) Sur 0-80 ka

Sur cet intervalle, 3 courbes synthétiques sont disponibles GLOPIS-75 (Laj et al.,
2004), PI1SO-1500 (Channell et al., 2009) et SINT-2000 (Valet et al., 2005). Comme cela a été
montré dans le Chapitre I, GLOPIS-75 rend compte des variations du champ magnétique
terrestre a plus haute résolution que PISO-1500 et SINT-2000. C'est donc GLOPIS-75 que
nous retiendrons comme référentiel pour la période 0-80 ka, en prenant la version modifiée
par Laj et al. (2014) pour la période de baisse d’intensité du Mono Lake afin de réconcilier les
différents transferts d’'un modele d’age glaciologique a un autre. En effet, Laj et al. (2014)
ont récemment comparé des données volcaniques obtenues dans le Massif Central (France)
autour des excursions du Mono Lake et du Laschamp (comprises sur l'intervalle 30-45 ka)
avec GLOPIS-75 et ont montré que les variations d’intensité obtenues a partir des laves, des
sédiments et des isotopes cosmogéniques dans les glaces sont toutes cohérentes.

La comparaison des données volcaniques sélectionnées avec GLOPIS-75 et les
isotopes cosmogéniques est présentée en Figure V.14.
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# Cette étude (3,5,7,14,16,19)
OKissel et al. (2011) ; Guillou et al. (2011) (8)
France o Laj et al. (2014) ; Guillou et al. (2004c);

Guérin (1983) ; Roperch et al. (1988) Guadeloupe @ Carlut et Quidelleur (2000) (18)
(1,4,6,9,10,11,12,13,15)

iles Canaries Antarctique  # Lawrence etal. (2009) (22)

Japon © Tanaka et Kobayashi (2003) (20)

-
o
J

, ——— GLOPIS-75
La Réunion # Rais et al. (1996) (21) | 1
14+ | | -~~~ erreur GLOPIS-75

@ Tricetal. (1994) (17)
@ Lajet al. (1997) (2)

= |ntensité dérivée du 10Be

~_VADM (10*2Am?)

Italie

= |ntensité dérivée du 36CI

0 Age (ka)

Figure V.14 : Comparaison des données volcaniques retenues sur 0-80 ka avec GLOPIS-75 (Laj et al., 2004)
et les isotopes cosmogéniques e (Muscheler et al., 2004) et *c (Wagner et al., 2000).L’échelle de temps
utilisée est GICCO5 de NorthGrip.

On constate une répartition temporelle inégale des données sur cet intervalle de
temps. Seize points sont disponibles dans la base de données pour cette période de temps,
auxquels nous rajoutons 7 points par cette étude (dont un correspondant a la coulée
historique déja discutée ci-dessus et non compté comme point de calage). Deux sont datés
dans l'intervalle 10-20 ka. Nous avons choisi de ne pas investiguer cet intervalle puisque la
courbe continue présentée ici (partie la plus récente de GLOPIS-75) est déja soit une
synthése des données volcaniques et archéomagnétiques (0-10 ka) soit un calage entre 10-
20 ka de la courbe sédimentaire sur la courbe synthétique volcanique (Laj et al., 2004). Nous
ne reviendrons donc pas sur cet intervalle. Parmi les 20 points disponibles pour la période
antérieure (20-80 ka), 13 (dont 3 des iles Canaries) sont répartis entre 20 et 50 ka (dont 4
synchrones avec |’excursion du Laschamp) alors que seuls 7 points (dont 3 des iles Canaries)
sont disponibles pour I'intervalle 50-80 ka.

Il apparait que les points retenus présentent globalement une bonne cohérence avec
GLOPIS-75 (Figure V.14) ainsi qu’avec les intensités issues des isotopes cosmogéniques dans
les glaces du Groenland (Muscheler et al., 2004 ; Wagner et al., 2000). Les points (14), (16) et
(19) que nous apportons ici sont particulierement importants car ils correspondent a une
période précédemment trés pauvre en données chronologiques et magnétiques répondant a
nos criteres de sélection. En effet, ces 3 points épousent les changements d’intensité de la
courbe sédimentaire. Ceci confirme la bonne calibration en temps et en intensité de GLOPIS-
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75 au moins jusqu’a 70 ka. Aussi, I'accord des données canariennes avec la courbe globale
sédimentaire et les courbes d’intensité du champ issues des isotopes cosmogéniques
(n"enregistrant que I’évolution de la composante dipolaire du champ magnétique terrestre)
confirme notre hypothese de départ que la variation séculaire aux fles Canaries a peu
d’influence sur les données obtenues.

Trois couples sont sensiblement éloignés de GLOPIS-75. Le couple (22) daté a 70 + 10
ka par Lawrence et al. (2009) est éloigné de GLOPIS d’environ 1,5. 1022 Am?. Est-ce d{i a une
anomalie locale ou a une composante dipolaire particulierement importante a cette époque
en Antarctique ? Dans tous les cas, I'incertitude temporelle de ce point est trop grande pour
contraindre [I'évolution de lintensité du champ magnétique terrestre de maniére
satisfaisante. Aussi, bien que les ages des points de Lawrence et al. (2009) ((22) et (47))
répondent a priori a nos critéres de sélection, un examen plus complet des données
géochronologiques module ce constat. Si I'on applique les critéres que nous avons appliqués
a nos propres données (et détaillés dans le chapitre Ill) pour la validation des ages plateaux,
ces deux datations “°Ar/*°Ar ne peuvent étre retenues. En effet, les paliers de température
correspondants au plateau représentent moins de 60% de I"*°Ar dégazé et les spectres d'age
sont fortement perturbés. Les deux autres couples, bien qu’éloignés de GLOPIS-75 sont en
accord avec les isotopes cosmogéniques :

e La donnée (8) obtenu par Kissel et al. (2011) et Guillou et al. (2011) a Tenerife est
associée au Mono Lake. Combinée a d’autres données obtenues et/ou rassemblées
par Laj et al. (2014), elle montre que les sédiments, méme a fort taux d’accumulation
tels que ceux considérés pour la construction de GLOPIS-75, peuvent avoir des
difficultés a enregistrer un événement aussi bref de facon compléete.

e La donnée (3) datée a 25 *+ 1 ka est obtenue pendant une période ou les isotopes
cosmogéniques affichent un pic d’intensité non enregistré par GLOPIS-75. Il n’est
également pas visible dans les courbes synthétiques PISO-1500 et SINT-2000. Ce pic
correspond a un taux de production faible des isotopes cosmogéniques dans la haute
atmosphere. Est-ce lié a une intensité plus forte de la composante dipolaire du
champ magnétique (la seule a moduler la production de ces isotopes) ou a un autre
phénoméne externe a notre planete? Notre point semble suggérer une intensité
forte du champ mal renseignée par les sédiments. Cependant, ce point n’étant
obtenu pour l'instant qu’en une seule localité (iles Canaries), d’avantage de couples
age-paléointensité précis et provenant de divers lieux sont nécessaires sur cette
période pour valider ou invalider cette observation.

Aussi, la donnée que nous avons datée a 34 + 1 ka (7) est parfaitement cohérente
avec les données de GLOPIS-75, et des isotopes cosmogéniques 98¢ et 3°Cl. Elle permet ainsi
de valider l'augmentation ou la baisse d’intensité observée au niveau de I'excursion du
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Mono Lake. Malgré une faible incertitude sur son age (1 ka), il est délicat de I'associer avec
certitude a une de ces 2 phases étant donné la brieveté de cette excursion.

Les quelques couples retenus sur l'intervalle 50-75 ka permettent de fournir des
informations et contraintes sur I’évolution de I'intensité du champ magnétique durant cette
période :

e Suivant la méme démarche que Laj et al. (2014), nous pouvons calculer la baisse
d’intensité du champ magnétique observée entre 72 et 66 ka grace aux couples de

Tric et al. (1994) (17) et Tanaka et Kobayashi (2003) (20). Nous estimons la vitesse

décroissance a 5 nT/an sur cette période, soit une valeur cohérente avec celle

estimée par Laj et al. (2014) a partir de GLOPIS-75 pour la premiere partie de cet
intervalle (5-8 nT/an).

e A partir de 66 ka on constate une ré-augmentation de l'intensité, ce qui est confirmé
par un de nos couples: RGCO9 (19). Ce couple combiné a celui de Tanaka et
Kobayashi (2003) (20) permet d’estimer un taux d’augmentation de l'intensité a 0,3
nT/an jusqu’a 60 ka.

e Les couples RGC09 (19) et LPRO5 (16) que nous avons obtenus fournissent des
contraintes temporelles et d’intensité permettant de valider la calibration de la
courbe GLOPIS-75 sur une période ol aucune autre donnée (respectant les criteres
qgue nous avons fixés) n’était disponible. Ces 2 couples permettent ainsi de confirmer
I’'augmentation d’intensité du champ magnétique terrestre observée a partir de 60 ka
sur GLOPIS-75. lls offrent également la possibilité de quantifier la vitesse de cette
augmentation sur la période 60-56 ka, que nous estimons a 5,5 nT/an.

Ces données permettent donc d’estimer des vitesses de décroissance et
d’augmentation du champ similaires de part et d’autre du minimum d’intensité vers 68 ka.

V.B.4.b) Sur 80-200 ka

Sur lintervalle 80-200 ka, les données continues disponibles sont: 2 courbes
sédimentaires « magnétiques » (PISO-1500 et SINT-200), 2 courbes sédimentaires
« cosmogéniques » (Frank et al., 1997 et Christl et al., 2003), et le modele PADM2M (Ziegler
et al, 2011). Ces données sont obtenues avec des résolutions temporelles différentes
expliguant que certaines détectent plus de variations rapides de l'intensité du champ
magnétique terrestre (notamment PISO-1500) que d’autres (Figure V.15).
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Obtenu a partir de I'aimantation
rémanente des sédiments :

PISO-1500 (Channell et al., 2009)

14 -

SINT-2000 (Valet et al., 2005)

Obtenu a partir d'isotopes cosmo-
géniques dans les sédiments :

Frank et al. (1997)

Christl et al. (2003)

Obtenu a partir d’'un modeéle :

PADM2M
(Ziegler et al., 2011)

Age (ka)

120

80 100

Post-Blake

Variation relative de I'intensité du champ magnétique terrestre

160

140

b)

Age (ia)

180

Iceland Basin
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180 200

Figure V.15 : Données continues disponibles sur 80-200 ka. a) Telles que fournies dans la littérature. b)
En recalant les minima d’intensité du Blake et de I'lceland Basin sur ceux visibles dans PISO-1500.
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Il est a noter que pendant cette période, I'intensité du champ, d’apres les courbes
disponibles, varie beaucoup moins en amplitude que pendant la période précédente (Figure
V.15.a) : entre 3,5 et 12. 1022 Am? (sur PISO-1500 entre 80 et 200 ka) comparé a 0,5 - 14.
1022 Am? (sur GLOPIS-75 entre 0 et 80 ka). Est-ce un effet de lissage ? Est-ce un effet de
calibration insuffisante ? Est-ce le fait pendant la période récente de la présence des deux
excursions du Laschamp et du Mono Lake (hors ces excursions, entre 0 et 80 ka, le champ
varie entre environ 4 et 14 1022 Am?) ? Si les données volcaniques sélectionnées sont en
majorité en accord avec la courbe GLOPIS-75 dans la période 0-80 ka, elles montrent
également que les variations d’intensité décrites par les deux autres compilations SINT-2000
(Valet et al., 2005) et PISO-1500 (Channell et al., 2009) pendant cette période ont été sous-
estimées. Ces deux compilations peuvent donc également avoir lissé une partie des
variations d’intensité sur 80-200 ka (ou bien avoir été insuffisamment calibrées en intensités
absolues). Il en est peut-étre de méme pour les données de PADM2M, Christl et al. (2003), et
Frank et al. (1997) qui semblent de plus faible résolution que PISO-1500. Malgré cela, les
baisses d’intensité associées aux excursions du Blake (100 et 120 ka) et de I'lceland Basin
(180-200 ka), plus marquée, restent visibles sur les 5 courbes disponibles (Figure V.15.a-b).

Le Blake se divise en 2 phases de faible intensité et directions transitionnelles : le
Blake a 120 ka, et le Post-Blake a 100 ka (Thouveny et al., 1990). Elles sont séparées par une
bréve période de polarité normale (Singer, 2014). Ces 2 phases, nettement visibles sur PISO-
1500 et les courbes issues des isotopes cosmogéniques, ne le sont pas sur SINT-2000 qui
décrit juste un minimum assez large couvrant les 2 évenements décrits (Figure V.15.a-b).
Dans les 5 courbes présentées, le minimum d’intensité associé au Blake est beaucoup moins
marqué que celui des deux excursions suivantes du Laschamp et du Mono Lake ou que celui
de I'lceland Basin. La valeur du minimum d’intensité atteinte lors de cette derniére excursion
diverge selon les données. Ainsi les données isotopiques fournissent des valeurs proches de
0,5-1,0. 10*2 Am? alors que les modeéles et données magnétiques fournissent des valeurs
comprises entre 2,5 et 3,5. 1022 Am?2.

La Figure V.15.b a été obtenue en étirant ou compressant les courbes de Frank et al.
(1997), Christl et al. (2003) et PADM2M (SINT-2000 n’a pas été ajustée) afin de caler en
premiere approximation les minima d’intensité atteints lors du Blake et de I'lceland Basin
avec ceux de PISO-1500, compilation la plus récente et possédant la meilleure résolution
temporelle. Ceci permet notamment de déceler des déphasages temporels entre ces
différentes courbes aboutissant parfois a des oppositions de phase entre certains signaux.
Aussi, cela permet de constater que, une fois recalés sur ces minima, les 5 signaux
présentent des évolutions similaires entre 80 et 140 ka. Au-dela de 140 ka, des évolutions
différentes entre ces signaux, voire parfois des oppositions de phase persistent malgré ce
recalage.

La Figure V.15.a permet de constater que les différences entre ces 5 signaux ne
concernent pas que le déroulement temporel des fluctuations mais également les valeurs
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d’intensité atteintes par ces derniéres. En effet, les fluctuations des 5 courbes a long terme
se font autour de valeurs d’intensité comparables entre 80 et 140 ka et cohérentes avec les
valeurs moyennes des données volcaniques sur cet intervalle (Figure V.16 plus loin). Au
contraire, avant 140 ka, les fluctuations du signal magnétique enregistrées par PISO-1500
varient autour de 9. 10?2 Am? alors que pour SINT-2000, le signal oscille autour de 7. 10?2
Am? ce qui est plus en accord avec les données cosmogéniques de Frank et al. (1997) et le
modeéle PADM2M.

Les différences observées en intensité avant 140 ka sont-elles dues a des calibrations
différentes en absolu ? Cela semble difficile compte tenu du fait que les niveaux moyens de
fluctuation d’intensité sont relativement cohérents pour la période 0-80 ka. De plus, une
partie du processus de calibration de PISO-1500 est identique a celui de SINT-2000 (courbe
placée autour de la méme valeur moyenne, voir 1.B.1). Il se peut que pendant cette période
correspondant principalement au stade isotopique 6, le signal magnétique sédimentaire ne
soit pas suffisamment bien «filtré » de la variabilité climatique affectant également le
contenu magnétique des sédiments.

Par ailleurs, les oppositions de phase entre ces différents signaux, notamment entre
150 et 170 ka pourraient étre liées a un biais dans I'échelle de temps. Il faut également
rappeler que la reconstitution des variations de I'intensité du champ magnétique terrestre a
partir des isotopes cosmogéniques mesurés dans les sédiments n’est pas aussi directe que
celle faite a partir des mémes isotopes cosmogéniques mesurés dans les glaces. En effet, ces
analyses passent par le méme type de normalisation par le taux d’accumulation mais celui-ci
est plus difficile a quantifier a haute résolution dans les sédiments que dans les glaces. Pour
les études de Frank et al. (1997) et Chistl et al. (2003), la normalisation a été faite par le
Thorium 230 (permettant de s’affranchir de la redistribution latérale des sédiments). Ce ne
sont pas non plus les mémes sédiments qui ont servi a la réalisation des deux courbes. La
reconstitution d’intensité de Frank et al. (1997) est obtenue a partir de 19 carottes (16
situées en Atlantique et 3 dans le Pacifique) alors que celle de Chistl et al. (2003) est obtenue
a partir de 4 carottes (4 situées en Atlantique et 1 dans le Pacifique). Il se peut que des
différences régionales soient a I'origine des divergences entre 140 et 180 ka.

Compte tenu de ces observations, nous traiterons séparément les périodes 80-140 ka
et 140-200 ka dans la suite de cette analyse.

L'apport des données volcaniques permet de constater une cohérence globale
moindre des données ages-paléointensité avec les données sédimentaires (Figure V.16) par
rapport a ce que nous avons obtenu sur l'intervalle 0-80 ka avec GLOPIS-75. Comme
précédemment expliqué, les données continues disponibles sont globalement cohérentes
sur 80-140 ka (Figure V.15). Pour plus de clarté, nous utiliserons donc les 2 courbes les plus
récentes PISO-1500 et SINT-2000.
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Figure V.16 : Comparaison des données volcaniques retenues sur 80-200 ka avec PISO-1500 et SINT-2000.

Cet intervalle contient I’excursion géomagnétique du Blake. Alors que cette excursion

est généralement visible dans les enregistrements sédimentaires (Laj et Channell, 2007 ;

Singer,

2014), elle demeure peu documentée dans les laves. En effet, jusqu’a présent, peu

d’affleurements enregistrant cet événement ont été mis en évidence par les investigations

géolog
apport

iques. Les données volcaniques sélectionnées autour de Blake [(38), (39), (40), (42)]

ent de nouvelles informations sur cette excursion :

Dans un premier temps, le point (42) permet de valider la période de faible intensité
marquée par PISO-1500 (Figure V.16) et par les données cosmogéniques (Figure
V.15). Ceci confirme également que la précision atteinte par SINT-2000 n’est pas
suffisante pour bien repérer les variations d’intensité liées au Blake.

Notre donnée LPRO8 (38) posséde le méme age et une intensité trés proche de celle
obtenue par Takai et al. (2002) (39) au Japon. Sur la base de cette observation, nous
avons effectué la moyenne pondérée (en age et intensité) de ces deux couples afin
de minimiser, en ce point, I'impact éventuel de la composante non dipolaire et
réduire l'incertitude temporelle (Figure V.17). Le point obtenu (123,0 + 2,7 ka; 6,5
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0,6. 1022 Am?; (52)) montre que les courbes sédimentaires sont plutét bien calibrées
au moins pour le niveau de base de cette période.

e Les couples (52) et (42) permettent d’estimer que durant les 3 ka précédant le
minimum d’intensité, I'intensité du champ magnétique terrestre a diminué d’environ

1nT/an.
iles Canaries # Cette étude (28, 34, 40, 46, 48,49) @ Mankinen (1994) (30, 33, 36)
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Figure V.17 : Comparaison des données volcaniques retenues sur 80-200 ka avec PISO-1500 et SINT-2000,
avec ajout @ 123 ka de la donnée issue de la moyenne pondérée des couples (38) et (39).

Pour la période faisant suite au Blake (100-80 ka,) plusieurs données volcaniques,
dont notre point (28), montrent que la aussi le niveau de base moyen des courbes
sédimentaires est correct.

Sur le reste de lintervalle 80-140 ka, quelques couples age-paléointensité sont
difficiles a intégrer :

e Autour de 80 ka, les points (23) et (24), issus respectivement d’ltalie et du Japon,
indiquent des intensités aussi faibles que pendant le Laschamp alors qu’aucune
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excursion n’est attendue a cette période. Cet écart par rapport aux autres points de
méme age se retrouve autour de 120 ka ou une forte valeur d’intensité est obtenue
sur une lave réunionnaise alors que son age la place pendant I'excursion du Blake
(point (32)). Ces points peuvent présenter jusqu’a 7. 10?2 Am? d’écart avec les
données sédimentaires et avec les autres points volcaniques. Les différences
d’intensité constatées sont-elles dues a des composantes non dipolaires tres
importantes ?, a des anomalies locales ?, a un excés ou perte d’argon affectant les
datations ? Nous n’avons pas forcément accés dans la littérature a l'information
compléte sur les données individuelles donnant lieu a ces couples. Cependant, nous
observons que ces points sont datés uniqguement par la technique K-Ar. L’hypothése
d’ages sur-ou sous-estimés par exceés ou perte d’argon reste donc possible. Etant
donné leurs intensités, il faudrait rajeunir ces points d’environ 40 ka pour qu’ils
soient cohérents avec les courbes sédimentaires. Ces points restent minoritaires
puisqu’on constate que sur l'intervalle 80-140 ka, la majorité des points disponibles
présente une bonne cohérence avec les courbes synthétiques, qui de ce fait semblent
bien calibrées, au moins sur le long terme. Compte tenu de leur dispersion, ces points
anormaux ne peuvent pas étre utilisés pour calibrer les courbes synthétiques
sédimentaires.

e L’incertitude en temps et/ou en intensité de certains points qui est relativement
importante (malgré les critéres de sélection utilisés) et rend donc difficile d’associer
un point a un endroit unique sur les courbes sédimentaires, notamment lorsque
celles-ci décrivent des variations rapides de petite amplitude. Ceci est
particulierement vrai pour les points situés entre 80 et 100 ka (voir par exemple les
points (27), (30), (31), (33), (34) entre 90 et 110 ka).

Six couples age-paléointensité sont disponibles sur I'intervalle 140-180 ka, dont 2 que
nous avons obtenus dans cette étude. Ces points ont tous des intensités assez similaires a ce
qui est observé pendant I'excursion du Blake et 3 de ces intensités (points (45), (46) et (47))
sont significativement plus faibles que celles prédites par les enregistrements continus sauf
en ce qui concerne la compilation faite par Christl et al. (2003), nettement inférieure aux
autres (Figure V.18). Cependant lorsque cette courbe est étirée arbitrairement entre le Blake
et I'lceland Basin pour amener ces minima d’intensité en phase avec ceux de PISO-1500
(Figure V.15.b), les points volcaniques (45), (46) et (47) sont alors aussi d’intensité plus faible
gue ce que propose Christl et al. (2003). Enfin, deux données volcaniques ((43), (48)) sont
cohérentes avec les données de PADM2M, SINT-2000 et Frank et al. (1997).
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Figure V.18 : Comparaison des données volcaniques ponctuelles et des données continues de variation de
I'intensité du champ magnétique terrestre entre 130 et 200 ka .

Aucun des 6 points volcaniques ne fournit d’information suffisamment solide pour
nous permettre de valider le signal enregistré par une des 5 courbes. Dans I’état actuel des
connaissances sur cette période, il n’est donc pas possible d’affirmer sans ambiguité qu’une
des courbes est plus représentative de la réalité qu’une autre. Il semble donc il faille plus de
travail sur la période 140-180 ka pour résoudre le probléme et comprendre I'origine de ces
incohérences qui, comme mentionné plus haut, peuvent résulter de processus de
normalisation pas entierement efficaces.

Les points RGCO8 (46) et RGC04 (48) sont intéressants car d’age trés proches mais
leurs intensités different d’un facteur 2, ce qui laisserait a supposer une baisse d’intensité
trés rapide dans un intervalle de temps trés bref autour de 155 ka. Cette baisse d’intensité
est de plus associée a une direction paléomagnétique significativement différente de celle
du GAD avec un écart angulaire de 31° pour le site RGCO08, alors que celui-ci n’est que de 20°
entre le GAD et la direction obtenue au site RGC04. L'ensemble de ces éléments suggére un
écart géomagnétique trés bref et supérieur a la variation séculaire « normale » aux files
Canaries. Cet épisode, s'il existe, est-il local aux les Canaries ou global? Aucun des couples
age-paléointensité triés ne permet de valider ou d’invalider cette hypothése puisqu’ils sont
trop éloignés ou possédent des incertitudes temporelles trop importantes (voir le couple de
Lawrence et al. (2009) (47)). A I'heure actuelle peu d’études font état d'un événement
géomagnétique vers 155 ka. Lee (1999) observe une breve période de polarité inverse entre
150 et 160 ka en étudiant des sédiments de la mer de Chine. Néanmoins, ceci est observé en
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base de carotte et peut donc étre lié a des perturbations du sédiment par le carottage. Plus
récemment, Kravchinsky et al. (2007) détectent un rapide changement directionnel aux
alentours de 146 ka en analysant des sédiments du Lac Baikal (Russie). Enfin, Scholger et
Terhorst (2013) mettent en avant un évenement géomagnétique vers 155-165 ka dans des
loess autrichiens qu’ils associent a I’excursion d’Albuquerque. Les datations de laves
provenant d’Albuquerque avaient fourni un age 2*U-*°Th de 156 + 29 ka (20) (Peate et al.,
1996), avant d’étre redatées en “°Ar/>°Ar par Singer et al. (2008) a 218 + 14 ka, les placant
ainsi durant I'excursion du Pringle Falls. Les échantillons datés par Singer et al. (2008) sont
relativement pauvres en potassium et contiennent peu d’argon radiogénique (moins de 3%).
Ainsi, I’erreur sur les ages pour chaque palier est proche de 50%. Ceci illustre que les ages
obtenus sont dans ce cas proches des limites analytiques. Ces éléments, combinés a nos
données, ne permettent pas de valider I'existence d’'un événement géomagnétique vers 155
ka mais ils relancent néanmoins la question. Les courbes synthétiques et enregistrements
issus d’isotopes cosmogéniques manquent de cohérence vers 155 ka pour fournir un
guelconque élément de réponse (Figure V.18). Aussi, si cet événement est global, les
carottes sédimentaires utilisées pour créer les courbes sédimentaires présentées en Figure
V.18 pourraient ne pas avoir la résolution temporelle nécessaire a I'enregistrement d’un
évenement si rapide, ce qui expliquerait également qu’ils n’atteignent pas les intensités les
plus faibles. L'ensemble de ces observations, trop peu nombreuses et/ou trop peu
cohérentes, n’est donc pas suffisant pour valider ou invalider I’hypothése d’un événement
géomagnétique bref.

De 180 a 200 ka, les 3 données volcaniques disponibles sont peu cohérentes avec les
données sédimentaires (qui demeurent également peu cohérentes entre elles) et possedent
des incertitudes en temps et/ou en intensité trop importantes pour constituer des points de
calage précis.

De maniere générale, la non cohérence de [I'évolution des enregistrements
magnétiques au-dela de 140 ka, voire I'opposition de phase des signaux continus, rend trés
complexe l'interprétation des données. Davantage d’études sont nécessaires pour
comprendre l'origine des différences observées et tenter d’obtenir une évolution fiable de
I'intensité du champ magnétique terrestre sur cet intervalle. Pour I’heure, nous considérons
gue nous manquons encore d’un nombre suffisant de données pour décrire cette période et
proposer une tentative d’interprétation ou de calage au-dela de 140 ka.
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Conclusion et perspectives

Les sites sélectionnés sur la base des ages K-Ar disponibles au LSCE et couvrant les
derniers 200 ka sont situés aux fles Canaries (19 sites) et en Ardeche (14 sites). Deux
conclusions différentes sont obtenues pour chacun de ces deux chantiers.

I. De I'intérét de combiner deux méthodes de datation

Les sites ardéchois ne se sont pas révélés favorables a I'obtention de couples age-
paléointensité et ne permettent donc pas de répondre a la problématique initiale qui était
de fournir des points d’ancrage en age et en intensité aux courbes sédimentaires. En effet
les incertitudes calculées sur les ages demeurent trop importantes pour constituer un point
d’ancrage temporel suffisamment précis. De plus, les quelques analyses de Thellier et
Thellier effectuées révelent une certaine difficulté pour obtenir des résultats de
paléointensité exploitables au regard des criteres de PICRIT-03. Ces résultats permettent
cependant d’affiner la chronologie des évenements éruptifs ayant eu lieu dans cette
province.

L’étude géochronologique des laves ardéchoises a notamment montré combien il est
indispensable de combiner les méthodes K-Ar et “°Ar/*’Ar dés lors que I'on souhaite
contribuer a la calibration des échelles de temps. Les résultats de nos datations montrent
une incohérence entre ages K-Ar et “°Ar/*°Ar des coulées ardéchoises. Les ages K-Ar, bien
gue parfaitement reproductibles, sont systématiquement plus vieux que les ages Oar/> Ar.
Cette erreur systématique est due a la présence d’exces d’argon dans la grande majorité des
laves étudiées. Les observations macroscopiques et microscopiques combinées aux analyses
géochimiques ont permis de déceler deux sources potentielles d’excés d’argon : une source
mantellique et I'autre crustale.

Malgré ces évidences de contamination, les analyses isochrones des échantillons de
mésostase chauffée d’environ 600 a 1200°C lors des mesures “°Ar/*°Ar ne révélent aucun
exces d’argon puisque les valeurs du rapport OAr/28Ariiial sONt statistiqguement identiques a
celle du rapport atmosphérique (295,5). Sur la base de ces observations, combinées avec les
résultats des analyses géochimiques et des lames minces, nous supposons que l'excés
d’argon responsable des différences entre les ages OAr/PAr et K-Ar est localisé a la
périphérie des grains ou dans des sites de rétention de basses températures, possiblement
sous forme d’inclusions fluides ou d’inclusions de liquides magmatiques. En effet, cet exces
d’argon non observé en “°Ar/*Ar est probablement éliminé lors du pré-dégazage des
échantillons jusqu’a des températures proches de 600°C.

L’étude des directions magnétiques de ces laves a permis d’affiner la chronologie
esquissée par les ages “OAr/*Ar. En effet, les coulées du Sud de I’Ardéche sont trés jeunes et
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proches dans le temps (15 a 35 ka) avec des incertitudes temporelles (5 a 10 ka a 20) laissant
supposer qu’une seule phase éruptive a eu lieu. Cependant, 2 directions magnétiques
distinctes (écart angulaire de 31°) sont enregistrées par les coulées du Sud de I’Ardéche,
indiquant qu’en fait 2 phases éruptives se sont succédées pendant cette période. L'age
récent des phases éruptives du Sud est appuyé par des datations *C effectuées sur des
restes osseux piégés au sein de retombées volcaniques situées dans des cavités calcaires
distantes de 30 a 50 km des volcans étudiés.

Nous proposons ainsi que les volcans d’Ardéche s’édifient en 3 phases, la plus
ancienne au Nord datée a 180 * 30 ka, et 2 phases plus récentes au Sud datées
respectivement a 31 + 4 ka et 24 * 8 ka.

La chronologie de cette province volcanique est d’'un grand intérét a certaines études
archéologiques/paléontologiques actuellement en cours dans cette région. Ainsi, la grotte
Chauvet, située a 35 km au Sud-Est de notre zone d’étude, est inscrite depuis peu au
patrimoine mondial de 'UNESCO pour la richesse de son art pariétal. Cette grotte a connu 2
périodes d’habitation, 33000 - 29000 BP et 27000 - 25000 BP (4ges '*C) coincidant avec les
périodes d’activité des volcans du Sud de I’Ardéche tel que nous I'avons montré par nos
analyses “°Ar/*°Ar. Certaines gravures dans la grotte Chauvet suggérent une éruption
volcanique laissant supposer que ses habitants auraient pu assister a une ou plusieurs
éruptions de ces volcans (étude en cours).

Bien que cette étude ait déja affiné la chronologie du volcanisme ardéchois, ce travail
peut encore étre complété et approfondi. Dans cette optique, il serait souhaitable de dater
en Ar/*’Ar certaines coulées qui n’ont pu I'étre. Cela permettrait de confirmer leur
appartenance a l'une ou l'autre des phases éruptives et peut-étre aussi d‘affiner I’age de ces
phases. De méme, une ou plusieurs nouvelles analyses sur des coulées déja analysées
pourraient diminuer leur incertitude temporelle et renforcer la justesse et la robustesse des
ages obtenus.

Enfin, ce travail montre I'importance de combiner les datations K-Ar et “°Ar/*°Ar. Si
les analyses “°Ar/*°Ar permettent de vérifier certaines hypothéses de base du chronométre
K-Ar, elles ont également un protocole de mesure beaucoup plus exigeant (irradiation
préalable, durée d’analyse plus longue). Elles ne peuvent donc pas étre effectuées aussi
aisément que par le K-Ar qui reste un préalable intéressant car plus rapide a mettre en
ccuvre et fournissant des informations précieuses pour une future analyse
OAr/*°Ar (difficulté de purification de I'échantillon, estimation de I’ge). Enfin, dans le cas
d’ages cohérents entre ces deux méthodes, il est alors possible de les coupler pour obtenir
un age plus juste et plus précis.
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Il. Apport des couples dge-paléointensité a la calibration des données sédimentaires

Pour les laves canariennes, la combinaison des données de paléointensité (méthode
Thellier et Thellier associée aux critéres de sélection PICRIT-03) et des ages K-Ar et Oar/>Ar
a permis d’obtenir 14 nouveaux couples age-paléointensité (dont 9 datés conjointement en
K-Ar et 40Ar/3’9Ar).

L’anomalie magnétique locale aux iles Canaries, bien inférieure aux intensités
enregistrées, a sans doute peu affecté I'enregistrement du champ magnétique régnant au
moment de la mise en place de ces laves. De plus, méme s’il est difficile de I’estimer pour la
période de temps étudiée, il semble, au vu du bon accord avec les courbes synthétiques
sédimentaires, que la variation séculaire ait été faible aux Canaries, ne biaisant ainsi que peu
le signal mesuré. Celui-ci reflete donc principalement la composante dipolaire du champ qui
nous intéresse pour cette étude. Les analyses de minéralogie magnétique ont montré que
I’'aimantation des laves étudiées est stable sur les derniers 200 ka et qu’une seule direction
d’aimantation est identifiée dans la trés grande majorité des cas. Enfin, les ages
radiométriques de ces laves se sont révélés peu dépendants des différentes valeurs
affectées aux standards et constantes utilisées dans leurs calculs. La justesse de ces ages est
renforcée par l'utilisation couplée de 2 méthodes de datation.

Nos données ont été combinées a celles issues de la littérature et triées de maniere a
ne conserver que celles obtenues a partir de protocoles d’analyses robustes et suffisamment
précises. Les 51 données retenues ont été comparées aux courbes sédimentaires disponibles
sur 0-200 ka afin d’obtenir de nouvelles contraintes temporelles sur cet intervalle.

Sur 0-80 ka, nos données permettent de confirmer la bonne calibration de GLOPIS-
75 au moins jusqu’a 70 ka. Ainsi, une donnée valide I'augmentation ou la baisse d’intensité
lors du Mono Lake observée dans les sédiments et dans les glaces (isotopes cosmogéniques).
Aussi, 3 de nos données sont parfaitement cohérentes avec I’évolution du signal
magnétique présentée par GLOPIS-75 entre 45 et 60 ka, mais jusqu’alors restée non
validée par des données satisfaisant a nos critéres de sélection. Les données retenues sur
cet intervalle permettent également de fournir des informations sur la dynamique du champ
magnétique. Dans un premier temps, elles permettent de confirmer, cette fois-ci a partir de
données d’intensité absolue, la vitesse décroissance de l'intensité du champ magnétique
estimée a 5 nT/an entre 72 et 66 ka par Laj et al. (2014) sur la base des données
sédimentaires. Elles permettent ensuite d’estimer la vitesse d’augmentation de I'intensité du
champ magnétique d’abord a 0,3 nT/an entre 66 et 60 ka puis a 5,5 nT/an entre 60 et 56 ka.

De 80 a 140 ka, les données obtenues sont globalement cohérentes avec les courbes
sédimentaires. Notamment ces données permettent de confirmer la baisse d’intensité au

moment de I’épisode « ancien» du Blake a 120 ka. Cette baisse d’intensité, bien
documentée par PISO-1500 apparait extrémement lissée par SINT-2000. Ces éléments
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indiquent que le niveau moyen de calibration de la courbe PISO-1500 est correct sur cette
période. Sur cet intervalle, plusieurs données aux incertitudes temporelles trop importantes
ne peuvent étre précisément associées a un endroit unique sur les courbes sédimentaires.
Cette observation suggere que la méthode utilisée pour sélectionner les données selon leur
précision est trop permissive pour les fortes valeurs (en age ou intensité) et qu’il faudrait
peut-étre revoir ce critére a la baisse pour ces derniéeres.

Au-dela de 140 ka, 2 données issues des iles Canaries semblent suggérer un
évenement géomagnétique bref aux alentours de 155 ka. Est-il local aux iles Canaries ou
global ? Quelques études détectent localement un événement géomagnétique vers 150 ka
(Autriche, Russie et Mer de Chine) mais les courbes synthétiques globales et les modeles
disponibles vers 155 ka ne semblent pas détecter cet événement. Cependant, on observe
une grande variété dans les enregistrements de I'intensité du champ pendant cette période,
gue ce soit a partir des données magnétiques de diverses séquences sédimentaires ou a
partir des isotopes cosmogéniques mesurés également dans les sédiments. Ces données
sont donc trop incohérentes pour fournir un quelconque élément de réponse et il serait
intéressant de s’attacher plus précisément a I'étude de cette période pour tenter de
réconcilier les données provenant de différentes archives.

A l'issu de ce travail, on constate que la plupart des données éloignées des courbes
synthétiques sont issues de laves datées uniquement en K-Ar. Sans doute faudrait-il redater
ces laves en “°Ar/*°Ar pour voir si les 4ges K-Ar ne sont pas sur ou sous-estimés par excés ou
perte d’argon. Il en va de méme pour 3 des échantillons des iles Canaries qui n’ont pas été
datés en “°Ar/*°Ar faute de temps.

L'utilisation des laves pour caler les courbes sédimentaires fournit des résultats qui
ont déja permis de calibrer ces courbes jusqu’a 70 ka. Ceci encourage donc la poursuite de
ce travail du moins jusqu’a 140 ka, période a partir de laquelle les données sédimentaires
sont trés discordantes entre elles. Dans cette optique, I'utilisation couplée de datations K-Ar
et ¥Ar/*Ar semble préférable. Aussi, au lieu de cibler plusieurs coulées dispersées dans le
temps, peut-étre serait judicieux de cibler un nombre plus restreint de coulées mais qui se
seraient mises en place en différents points du globe et dans une méme fenétre temporelle
trés réduite. Ceci permettrait de coupler ces points pour obtenir des données peu affectées
par d’éventuelles composantes non dipolaires ou anomalies magnétiques locales.
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Annexe 1 : Coordonnées GPS des sites échantillonnés

lles Canaries

Grande Canaries

. Coordonnée GPS
Site
Nord Ouest
RGCO1 ([27°59'18,48"| 15°30'1,68"
RGC 02 28°00'50,8" | 15°31'22,9"
RGC 03 27°57'12,7" | 15°32'17,5"
RGC 04 28°09'10,3" | 15°31'27,2"
RGC 07 28°10'9,7" | 15°25'15,9"
RGC 08 28°10'29,9" | 15°24'48,1"
RGC 09 28°9'51,6" | 15°24'51,8"
RGC 10 28°10'03,6" | 15°24'23,4"
. Coordonnée GPS
Site
Nord Ouest
TT 56 28°20'43,32"| 16°55'18,3"
TT57 28°22'44.4" | 16° 48' 56,2"
Ardéche
. Coordonnée GPS
Site
Nord Ouest
BUR12-01 | 44°44'44,2" | 4° 14'55,5"
BUR12-02 | 44°47'31,3" | 4°16'6,8"
BOR12-03 44° 53' 27" 4°15'0,3"
BOR12-04 | 44°53'22,4" | 4°15'4,8"
CHA12-05 | 44°55'47,3" | 4°18'49,7"
MAR12-06 | 44°51'49,7" | 4°17'4,2"
P1C12-07 44°45'7,4" | 4°18'36,6"
PIC12-08 | 44°44'32,1" | 4°17'56,2"
AlZ12-09 44° 43'3,7" 4°21'9,4"
JAU 12-10 | 44°38'23,1" | 4°15'16,9"
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La Palma

Site

Coordonnée GPS

Nord

Ouest

LPRO1

28°31'41,5"

17° 47'37,4"

LPRO2

28°28'49,9"

17°51'23,4"

LPRO3

28°33'34,8"

17°51'31,1"

LPRO4

28°34'27,5"

17°52'23,8"

LPRO5

28°34'8,82"

17°53'32,4"

LPRO6

28°35'17,4"

17°54'22,2"

LPRO8

28°36'37,0"

17°57'27,2"

LPROS

28° 36'03,8"

17° 54'33,1"

Coordonnée GPS

Site

Nord

Ouest

SOU12-11

44° 40' 16,1"

4°15'26,1"

THU12-12

44° 40' 15,9"

4°13'13,2"

THU12-13

44° 40' 51,4"

4°13'37,7"

ROC12-14

44°55'12,1"

4°14'32,9"

CHE12-15A-B

44° 49' 24.9"

4°6'45,9"

PAL12-16

44° 46'52,7"

4°6'19,3"

PAL12-17

44° 45'5,4"

4°8'10,9"

VES12-18

44° 44'18,9"

4°9'55,6"

CHAM12-19

44° 43'10,5"

4°11'52,9"
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Annexe 2 : Sigles utilisés en paléomagnétisme

NRM (Aimantation Rémanente Naturelle) : aimantation rémanente acquise par une roche en
conditions naturelles. Cette aimantation est une TRM dans le cas des laves non ré-aimantée
par la suite.

TRM (Aimantation thermorémanente) : aimantation obtenue par refroidissement sous un
champ entre T¢ et la température ambiante. C’est le principal mode d’aimantation des
roches ignées.

pTRM (Aimantation thermorémanente partielle) : aimantation rémanente acquise par
refroidissement sous un champ dans un intervalle de température précis.

Tc - Température de Curie : température au-dela de laquelle un matériau ferromagnétique
perd son aimantation.

Ts (Température de blocage) : Température comprise entre Tc et la température ambiante et
sous laquelle un grain magnétique acquiert une aimantation rémanente stable.

Tus (Température de déblocage): Température au-dela de laquelle un grain perd son
aimantation rémanente. Pour des grains SD, Tyg- Tg.

Domaine de Weiss : domaines microscopiques d'un matériau ferromagnétique contenant
une aimantation homogene, i.e. pour laquelle tous les spins magnétiques sont orientés dans
une direction donnée.

Paroi de Bloch : paroi séparant deux domaines de Weiss.

MD (multidomaine) : grain magnétique contenant plusieurs domaines de Weiss. Ses
changements d’aimantation se font par croissance d’un des domaines de Weiss.

PSD (Pseudo Mono Domaine) : taille de grain intermédiaire entre le SD et le MD, et
continuant d’avoir quelques aspects de comportement d’un SD.

SD (monodomaine) : grain magnétique ne contenant qu’un seul domaine de Weiss.

M; (Aimantation & saturation) : aimantation maximale atteinte par I'alignement des spins
d’un échantillon soumis a un fort champ (appelé champ a saturation).

M, (Aimantation rémanente a saturation) : aimantation d’un échantillon restante aprés la
suppression d’'un champ capable de saturer cette aimantation.

Hc (Champ coercitif) : intensité du champ magnétique qu'il faut appliquer afin d’annuler
['aimantation d’un matériau ayant au préalable atteint son aimantation a saturation.

Hcr (Champ coercitif rémanent) : intensité du champ qu’il faut appliquer pour annuler M..

235



236



ts traces

4

emen

t él

jeurs e
des laves ardéchoises échantillonnées.

ts ma

4

emen

: Analyses en él

Annexe 3

T'8LE
sz
€V9'C
e
€0°0C
(4474
6T9°C
o
5556
€0E'T
9L
6v0T
19T
Erans
‘an>
68°6T
L8
SEVT
9LE9Y
(4}
198
8'10T
S08'%
6€0
9T'v9
60T°0
LOE'T
900'8
L6V'T
9ET'6
96T
v6v'E
wre
9ST'L
SLee
YEET
87'68
6C°LE
9'€lT
16€°0
‘a1
6S6'C
TTLL
¥9S'T

99'86
o
160

816'C

8SC'T

JAZ4)

6L¥'6

S90°'9

€00Z°0

€Tt

1231

vevY

‘a1

6'86
S0°0
60
88L'C
9€6'T
[0l
€6'8
6€5°9
£90T°0
wTT
6EVT
€6'SY

9'0TE
10T
9LTT
LT'8C
SELT
6'TTC
wLe
SS€0
S¢8'6
wo'T
009
6956
€T
v68'8
9€T’0
€'6T
L6'€8
80°CT
9S8'Y
9veET
TT9Y
88'v8
L8'E
TEE0
€0'6S
600
S80'T
€LE79
8IV'T
SEV'L
TS°€C
€6L°C
S9°C
58'S
60'CS
8T
€'95¢
eve
60T
12344
‘a>
S65°C
L'S0L
T€9T

65'86
€0
180
[44-y4
ST
918'%
L6L'8
w9
L9ST'0
6T°0T
€€6'ST
6€°9Y

‘a1

68'86
o
SL0
66C°¢
LLE6T
6607
S6°0T
S6CL
€8ST°0
STTT
S89VT
vy

oore
0ot
8L6'T
90'9C
IvET
LT
€C6'T
€0
worL
ot
8GE'S
SL8
S96'T
8088
‘a>
L9°ST
95'8Y
[amns
81¢0°¢
ozt
607
9€'9L
v9'€
L8C°0
L8°TS
600
T0T
8¢S
S6S'T
EVEL
SS'6T
€8T
SLY'T
LTSS
T1s
690
(4443
€C8e
95'66
6v€0
a1
20t
8879
20S'T

T9'86
T0-
LL0
8LS'C
T9ST
ELTY
8¥L°0T
966'L
L2810
LTL0T
8V0'ET
€8'9Y

6'0LC
'S0t
69C°C
86'6C
S¢S'T
T9C
6€°C
VSE0
909'8
VET'T
€909
T'LL6
€91°C
8SL'6
L0T0
11214
A
€9°CT
EILV'E
7’801
96'8Y
198
S6L'E
VEED
95'6S
S0T'0
TLTT
LY6'S
SY'T
6€T'8
90'€T
EIT'E
66L'C
92’9
VL9
9ET'T
S'0LC
(413
€TIt
8LE0
‘an>
Tov'e
T6TL
‘an>

5'66
ST'0
80
L98'C
818'1T
veL'y
S80'TT
vorT'L
L0
€56°0T
S8T'ST
344

S'9€C
€TTT
SsTT
TLLe
STT
L'0€T
660°C
8€€0
T€0'8
6€0'T
uUrs
TLL8
we'T
TLT6
‘a>
99'9¢
6Ly
1441
900L°€
7081
Ly
SS'SL
v10'€
60€°0
T€'LS
€600
60T
80€'S
897'T
aLL
59'0C
668'C
S¢9'C
98'S
9¢'SS
€€6'0
1%:394
Ly
€'L0T
L0€0
‘a1
Sve'T
959
S89'T

LS'66
S0~
980
Ww'T
96v'T
izad
€LL0T
T6L'6
850C°0
a
¢S9€T
€evy

€181
S8
LYS'T
19'0C
6¥9°0
68T
SETT
vSC0
819'%
18L°0
STL'E
T6S
9.8
6v'9
‘a>
6v'6T
98'Ly
9¢9'L
6TESC
99'TL
€CTE
SO'TS
QLT
8¢T0
S8'TE
(24
9080
€6TY
06T
9CS'S
ot
90T'C
16T
€6EY
STy
wo'e
€0zt
veee
85'€9
[4s140)
‘a>
T1eC
14114
‘a>

0°66
e
SS°0
0sT
€8L°0
LYL'T
699°L
208'S
9€T'0
€59'6
€ESTT
vT9s

€'S6C
80T
82T
6€°0€
LEET
L'0€T
LIv'T
89€°0
6v9'8
€9T'T
99’9
ovot
80C°C
LS°0T
‘a>
6E'ET
€09
98'€T
86¢S'E
€'9sT
6EVS
T0'€6
L8T'E
€CE0
T8'€9
9010
81T
Evr'9
et
659'8
SE'CT
9zee
978'C
S€S'9
S'LS
T
e
6C'8¢
[aras
€0
‘a>
09T
80V,
‘a>

ST'66
ST
€60

s8'C

€LE'T
wsy
8ELOT
8S8'L
99.T°0
LTyTT
€8EVT
vLey

9'sve
€ETT
6Cv'C
S6'0€
TLET
CETC
186'C
8¢0
S6°0T
6LT'T
S6L'9
€0TT
L1TT
L0t
‘an>
€v'6T
8818
S8'ET
S6L8'Y
LS
€0'es
8T'L6
wLy
8S€°0
L¥'89
10T°0
STCT
vL6'9
6€'T
88C'8
98'€C
soTe
LEG'T
LLY'9
%14
Vet
196
e
L'yt
LSE0
‘an>
159°C
LTv8
€8T

18'86
[4Y]
€60
§99'C
0g'T
L8T'S
€L0'6
SeT's
90LT°0
60T
€091
11414

Leee
ott
L6ET
68°0€
8¢8'T
'01C
LT
€8€°0
vS0T
v8T'T
SLS9
wit
€8C°C
8€°0T
100
S€°0C
T0°€8
SOvT
9558'Y
Qvs
SL'ES
5896
€8y
SSE0
89'89
v0T°0
Vit
TeL9
8Y'T
6058
69°€C
S8T'E
968'C
159
68'8S
6SC'T
9°0ST
cLoe
1-T4%
LSE0
‘a>
ws'T
Ly
‘a1>

89'86
S0
S6°0

S09'C

CcLET

SS0°'S

wLe

8¢8'Y
¢S9T°0
£S9°0T
S€9'ST
Ev'ov

[A%:14
LT0T
€SET
€6'6C
8CET
9'0S¢
6SS°C
9s€'0
e
€t
6909
200t
6L0C
€9'6
S0
68°LC
60°09
L8°TT
[4°n
9'LTT
LE6Y
£L9°06
LEOY
ve0
L8'T9
6L0°0
IWT'T
L00'9
9sS'T
L0'8
68'TC
woe
96L'C
8€T'9
€0°0S
L0ET
T'9ee
9T'6E
9Tl
wro
‘a>
96°C
Ve
TEST

95'86
ST'0
S8°0

£€69°C
6L'T

LYEY

8CETT
9TL'L

TLT0

€59°0T
S6EVT
vy

veee
vE'68
860'C
9€’LT
8YT'y
§'8ET
S10'C
€€€0
95€'8
650'T
sTs
€206
7S6'T
€8L'8
‘a>
S0'8¢
Ye'TS
eIt
Tiv'e
€L
Stvy
8L
8YCE
e
96'SS
9800
L60'T
6ET'S
SLET
9EV'L
S0'ce

€0'66
S0
80
ve9'T
6T
wsry
SL8'TT
SST'9
6vT0
12449
6L°ST
6C°SY

18T
LELS
6LT'T
€S'ST
SL°0
| 7z4%
S8C'T
v61°0
€9¢eY
8S0
€8T°¢
€6
607'T
¥00'S
‘a>
6T°CT
v9'ov
88€'9
[4434

a1

61°66
90
9’0
ELV'T
50T
w6v'T
S¢S
9TV
65600
8€0'9
6€T'8
6€'69

‘a1

966
S9°0
€80
8CLT
[4:1
6CEY
678'6
LL8'8
€58T°0
L6L'TT
VT
a4

ree
Lt
LLee
v'0€
S00v
¥'8T¢C
ssT
9€’0
1606
YT
6€CL
60T
98€'C
¥6'0T
8T¢°0
€9'TC
ST'T9
Wyt
wi9'e
LT1ST
LE9S
£°00T
€8'e
9EE0
79'99
L0T°0
T0CT
verL
LT
156’8
eL'ee
98Y'€
§98'C
ws9
€'6€
¥86°0
68¢€
(444
§'STT
wuvo
a1
€26'C
8LL
‘a1>

LE'66
S0°0
T
8T
SS8'T
LL9Y
95°0T
L€8'8
6C1C°0
€¢seT
[44°R 29
TEEY

‘an>

1'66
S0
9,0
wre
88E'T
L9€°E
9L
S66'S
6¢ST0
880'6
€L9'6
w'8s

6'TEE
(440"
T9€C
TE0€E
909°'T
EVTC
[A°x4
e
LT9'6
LET'T
696’9
£00T
e
ot
‘a1>
L6°TC
LSTL
VeT
8TCEY
L'1ST
v0°¢S
6v'L6
98Y'E
8€E0
S€'79
¥80°0
98T'T
SY0'L
LYS'T
voT'8
8L°CC
99T°E
€8°C
€6£°9
LT6Y
et
8'LTY
ST'9E
€8TT
SLEO
‘a1
8SLC
9'€08
‘a1>

8'86
S0
9,0
Sv'e
LYTT
¥20°'s
6T°0T
L8LL
9ELT0
Vot
ads
ve'sy

£vee
£'60T
€9€°C
VE0E
99€'T
890C
€8LC
vLED
S¥9'6
SYT'T
169
ozot
44
166'6
‘a>
66'TC
908
A
STV
[41
66'1S
vS'L6
9ET'E
6€€°0
9,79
£80°0
6LT'T
6569
L't
187’8
S8'CC
LTre
858'C
85€'9
SL'8S
€6v'T
coLe
8C'SE
L'8TT
090
‘a1
6vL'C
L6L
‘a1>

1'66
Sv'0
6L°0

98Y°'C
(4144
T6'v
LT6'6
€97'L
vZLT0
€0€°0T
SS8'VT

£9'SY

6T-ZT WVHD 8T-ZT SIA VST-ZT IHD vI-ZTJ0YH TI-ZT NOS 0T-ZT NVI 60-ZT ZIV 90-ZT VN SO-ZT VHD £LT-ZT 1Vd 9T-2T 1Vd €1-ZT NHL ZT-ZT NHL 80-2TJld L0-ZTJId ¥0-ZT YO8 €0-ZT HO9 Z0-ZT ¥N9 T0-ZT ¥Nn9

wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd
wdd

1z
uz
aA

|eloL
4d
sozd
oL
ool
ozeN
oed
08N
oun
€0zed
€0z
zois
uojjueya3 joy

237



238



Annexe 4 : Tables datations “°Ar/*’Ar

Dans les tables ci-dessous, les étapes possédant des valeurs en rouges représentent
des valeurs négatives et ne sont pas prises en compte dans le calcul de I'dge final. Il en est de
méme pour les valeurs grisées. Les valeurs présentées sont corrigées des blancs, de la
décroissance radioactive et de la discrimination de masse.

lles Canaries

Sample: TT56-A Lab #: FG-858-866 J =0.00048320 + 0.00000077 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 72 reactor OSIRIS
labfile  Temp “par *ar £53 Ar £53, *Ar £33 *Ar +53 “Ar £540 p® 455
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-858 594°C  4.721E-15  0.0000111 0733  0.0004757  0.420 0.0000188 0.421 0.0009677 0.171 0.0034462  0.189  1.011648 0.07
FG-859 652°C  4.232E-15  0.0000098  0.797  0.0006675  0.384 0.0000267 0.646 0.0014457 0.183 0.0030890  0.192  1.01155 0.07
FG-860 705°C  5.016E-15  0.0000111 0588  0.0012006  0.371 0.0000466 0.405 0.0026833 0.143 0.0036615  0.173  1.011718 0.07
FG-861 764°C  4.694E-15  0.0000097  0.693  0.0012967  0.358 0.0000550 0.337 0.0033883 0.150 0.0034260  0.182  1.011651 0.07
FG-862 831°C  4.794E-15  0.0000101 0687  0.0012545  0.371 0.0000525 0.431 0.0033254 0.128 0.0034995  0.172  1.011674 0.07
FG-863 899°C  4578E-15  0.0000103  0.694  0.0010561 0.350 0.0000322 0.496 0.0019608 0.129 0.0033414  0.177  1.01163 0.07
FG-864 961°C  4.675E-15  0.0000111 0633  0.0010088  0.360 0.0000230 0.628 0.0012943 0.207 0.0034125  0.160  1.011653 0.07
FG865  1025°C  5.329E-15 0.0000130  0.836  0.0008996  0.382 0.0000187 0.422 0.0009674 0.224 0.0038899  0.159  1.011791 0.07
FG866  1105°C  7.742E-15 _ 0.0000194 0503 _ 0.0008960  0.353 0.0000162 0.520 0.0007243 0.176 0.0056510  0.155 _ 1.01231 0.07
Atmospheric argon ratios %"°Ar* “OAr*/®Ary £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/*Ar) 5 295.5 0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(C*Ar/*°Ar) 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 6.70 0.23866 +0.05135 5.77 208.0 +44.8 0.87 +0.01
8.75 0.18693 + 0.03296 8.63 162.9 +28.7 0.93 +0.01
Interfering isotope production ratios 13.70 0.18699 +0.01521 16.01 163.0 +13.3 0.96 +0.01
(“Ar/®Ar) (1,048 +0.071) 10° 2014 lab data 20.72 0.20954 +0.01230 20.22 182.7 £10.7 1.12 £0.01
(*Ar/Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 |ab data 18.65 0.19633 +0.01288 19.85 171.1 £112 1.14 £0.01
(*°Ar/7An G (8.474 £ 0.646) 10° 2014 lab data 12.04 0.20528 +0.02249 11.70 178.9 £19.6 0.80 £0.01
(*Ar/*Ar)c, (3.765 + 0.025) 10™ 2014 |ab data 6.94 0.18306 +0.03330 7.72 159.6 +29.0 0.55 +0.00
3.80 0.15273 +0.06773 5.77 133.1 +59.0 0.46 +0.00
Decay constants 0.19 0.01482 + 0.08341 4.32 129 727 0.35 +0.00
0K Aar (5.808 +0.004)10™ a* Steiger & Jager (1977) weighted mean (8 of 9) 173.2 £7.7
K Aea (4.962£0.009)10"a™  steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58+0.03)10%a™ Stoenner et al. (1965)
> Ar (5.4300 £ 0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
*°Cl Ag (2.35+0.02)10°a™ Endt (1998)
Sample: TT56-B Lab #: FG-884-894 J =0.00046570 + 0.00000787 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 72 reactor OSIRIS
Lab file Temp “Ar *Ar +S36 A ts3; *ar ts3g PAr +S39 “©pr t549 p® 1sp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-884 591°C  4.226E-15  0.0000104  0.685  0.0003190  0.549 0.0000118 0.469 0.0005670 0.222 0.0030844  0.262  1.01155 0.07
FG-885 654°C  4.281E-15  0.0000099  0.519  0.0005714  0.448 0.0000227 0.658 0.0011935 0.201 0.0031249 0283 1.011553 0.07
FG-886 703°C  4.567E-15  0.0000099  0.560  0.0010011 0.429  0.0000405 0.424 0.0022527 0.163 0.0033332 0259 1.011606 0.07
FG-887 752°C  4.308E-15  0.0000089  0.537  0.0011811 0.389  0.0000487 0.285 0.0028954 0.122 0.0031442 0261 1.011559 0.07
FG-888 804°C  4.228E-15  0.0000085  0.676  0.0011423  0.428 0.0000507 0.328 0.0031293 0.119 0.0030860  0.286 1.011546 0.07
FG-889 857°C  3.780E-15  0.0000081  0.702  0.0009357  0.394 0.0000361 0.341 0.0022287 0.143 0.0027592 0291  1.011457 0.07
FG-890 893°C  3.412E-15  0.0000077  0.690  0.0007916  0.442 0.0000235 0.453 0.0013978 0.192 0.0024903  0.314  1.011383 0.07
FG-891 955°C  3.158E-15  0.0000074  0.540  0.0006892  0.414 0.0000166 0.389 0.0009268 0.157 0.0023049  0.331  1.011332 0.07
FG892  1020°C  4.346E-15  0.0000105 0582  0.0007939  0.423 0.0000166 0.399 0.0008747 0.162 0.0031721 0257 1.011579 0.07
FG894  1100°C__ 6.769E-15 _ 0.0000163  0.543 _ 0.0008073  0.398 0.0000155 0.732 0.0007194 0.208 0.0049406  0.215 _ 1.012082 0.07
Atmospheric argon ratios % Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Ary Age +2s K/Ca +2s
("Ar/*Ar) 295.5 + 0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(*Ar/*°Ar) 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 1.73 0.09391 +0.07947 3.50 79.1 +66.9 0.76 +0.01
8.21 0.21518 +0.02949 7.37 181.2 +24.8 0.90 £0.01
Interfering isotope production ratios 15.62 0.23121 +£0.01648 13.92 194.7 £13.9 0.97 +£0.01
(“Ar/*Ar) (1,048 +0.071) 10° 2014 lab data 20.02 0.21749 £0.01137 17.89 183.1 £9.6 1.05 £0.01
A/ An) (7.022 £ 3.408) 10° 2014 lab data 22,62 0.22312 +0.01227 19.34 187.9 £10.3 1.18 £0.01
(*Ar/7Anc (8.474 + 0.646) 10™ 2014 lab data 17.22 0.21324 +0.01672 13.77 179.6 +14.1 1.02 +0.01
(*°Ar/7Ar)c, (3.765 + 0.025) 10* 2014 lab data 11.97 0.21338 +0.02519 8.64 179.7 £21.2 0.76 +0.01
8.00 0.19903 + 0.03048 5.73 167.6 +25.7 0.58 +0.01
Decay constants 4.71 0.17112 £0.04550 5.40 144.1 +38.3 0.47 £0.00
K \ar (5.808+0.004)10™ a™  Steiger & Jager (1977) 4.06 0.27926 +0.07876 4.44 235.2 +66.3 0.38 +0.00
K Aes (4.962 +0.009)10™°a™ Steiger & Jager (1977) weighted mean (8 of 10) 183.8 £8.7
*Ar (2.58+0.03)10%a Stoenner et al. (1965)
*Ar (5.4300 +0.0063)10%a*  Renne & Norman (2001)
°°Cl Ag (235+0.02)10°a" Endt (1998)
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Sample: LPR02-A Lab #: FG-711-719 J =0.00028820 + 0.00000219 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 60 reactor OSIRIS
labfile  Temp “Ar *Ar +536 ar sy Bpp tsa Ipr 55 0pr 5 oW .
# °c (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-711 636°C  6.017E-15  0.0000144  0.649  0.0000786  0.723 0.0000276 0.458 0.0012989 0.258 0.0043918  0.194  1.009119 0.07
FG-712 702°C  9.448E-15  0.0000227 0530  0.0001616  0.531 0.0000592 0.411 0.0029079 0.279 0.0068961  0.246  1.009592 0.07
FG-713 754°C  1.089E-14  0.0000257 0420  0.0002390  0.549 0.0000868 0.299 0.0042341 0.217 0.0079479  0.234  1.009832 0.07
FG-714 809°C  9.110E-15  0.0000214  0.666  0.0001973  0.586 0.0000719 0.361 0.0033692 0.287 0.0066499  0.269  1.009565 0.07
FG-715 877°C  1210E-14  0.0000289 0435  0.0002398  0.558 0.0000795 0.220 0.0037305 0.121 0.0088347  0.076 1.010008 0.07
FG-716 947°C  1201E-14  0.0000289 0444  0.0002052  0.581 0.0000575 0.299 0.0026506 0.117 0.0087658  0.075  1.009997 0.07
FG717  1003°C  1.264E-14 0.0000308  0.451  0.0001618  0.826 0.0000423 0.378 0.0018522 0.148 0.0092242  0.134  1.010089 0.07
FG718  1098°C  2.318E-14  0.0000568  0.380  0.0002872  0.692 0.0000596 0.375 0.0025332 0.147 0.0169219  0.117 1.011635 0.07
FG719  1157°C__ 2.168E-14 _ 0.0000537 _ 0.381 _ 0.0002685 _ 0.692 0.0000559 0.376 0.0023769 0.147 0.0158213  0.117___ 1.009 0.07
Atmospheric argon ratios %" Ar* “OAr*/*Ary £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
("Ar/*Ar) 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(*Ar/*Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 3.14 0.10614 + 0.04458 5.21 55.2 +23.2 7.11 £0.11
2.96 0.07030 +0.02708 11.65 36.6 +14.1 7.74 £0.09
Interfering isotope production ratios 4.60 0.08626 +0.01746 16.97 449 9.1 7.62 £0.09
(“Ar/*An)¢ (1,048 £ 0.071) 10 2014 lab data 5.17 0.10214 +0.02718 13.50 53.1 £ 14.1 7.34 £0.10
(*Ar/>Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 |ab data 3.65 0.08655 +0.02025 14.95 45.0 £105 6.69 +0.08
(°Ar/Y A (8.474 £ 0.646) 10 2014 lab data 278 0.09182 +0.02907 10.62 47.7 £15.1 5.56 +0.07
(*°Ar/PAr)c, (3.765 +0.025) 10* 2014 |ab data 1.45 0.07231 +0.04634 7.42 37.6 £24.1 4.92 £0.08
1.02 0.06799 +0.05278 10.15 354 £27.4 3.79 £0.05
Decay constants 0.08 0.00547 + 0.05323 9.52 2.8 +27.7 3.81 +0.05
0K Aar (5.808 +0.004)10™ a* Steiger & Jager (1977) weighted mean (8 of 9) 45.0 5.0
O Aea (4.962 +0.009)10% a Steiger & Jager (1977)
A (2.58+0.03)10%a™ Stoenner etal. (1965)
*"Ar (5.4300 + 0.0063)10°a™  Renne & Norman (2001)
°cl A (2.35+0.02)10°a™ Endt (1998)
Sample: LPR02-B Lab #: FG-667-675 J =0.00029500 + 0.00000065 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 60 reactor OSIRIS
Labfile  Temp “Ar *Ar t536 “ar tsy, *Ar ts3 *Ar 53 “Ar ts50 " +sp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-667 643°C  6.921E-15  0.0000165  0.522  0.0001110  0.554 0.0000385 0.413 0.0019176 0.194 0.0050518  0.107  1.009253 0.07
FG-668 693°C  9571E-15  0.0000225  0.575  0.0002476  0.415 0.0000890 0.316 0.0042149 0.090 0.0069863  0.086  1.009437 0.07
FG669 751°C  9.769E-15  0.0000231  0.568  0.0002313  0.659 0.0000761 0.331 0.0036336 0.089 0.0071309  0.093  1.009674 0.07
FG670 804°C  9.969E-15  0.0000238 0431  0.0002252  0.390 0.0000608 0.336 0.0029417 0.147 0.0072769  0.091  1.009645 0.07
FG671 868°C  9.199E-15  0.0000221 0469  0.0001690  0.446 0.0000414 0.427 0.0019290 0.106 0.0067148  0.071  1.009676 0.07
FG672 929°C  1.398E-14  0.0000342 0415  0.0002347  0.451 0.0000475 0.309 0.0021172 0.135 0.0102067  0.072  1.009702 0.07
FG673 994°C  1.669E-14  0.0000405  0.321  0.0005070  0.435 0.0000896 0.270 0.0041479 0.129 0.0121838  0.064  1.009584 0.07
FG674  1078°C  1401E-14  0.0000340  0.423  0.0002344  0.390 0.0000475 0.309 0.0021149 0.129 0.0102281  0.053  1.010289 0.07
FG675  1157°C__ 1.660E-14 _ 0.0000400  0.422 _ 0.0005057  0.386 _0.0000893 0.306 0.0041415 0.129 0.0121133  0.090  1.010678 0.07
Atmospheric argon ratios %"Ar* OA /P Ary £ 25 % Ary Age +2s K/Ca +2s
(“°Ar/**An) 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(**Ar/**Ar) 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 358 0.09433 +0.02716 7.06 502 +14.5 7.43 +0.09
5.27 0.08740 +0.01834 15.52 465938 7.32 £0.06
Interfering isotope production ratios 4.57 0.08966 +0.02165 13.38 477 +11.5 6.75 +£0.09
(“Ar/*Ar)¢ (1,048 £ 0.071) 10 2014 lab data 372 0.09204 +0.02110 10.83 49.0 £11.2 5.62 +0.05
(8Ar/*Ar)¢ (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 2.85 0.09918 +0.03218 7.10 52.8 +17.1 4.91 £0.04
(*Ar/Ar)c, (8.474 + 0.646) 10™ 2014 lab data 1.23 0.05910 +0.04018 7.80 315 +21.4 3.88 +0.04
(*Ar/*Ar)c, (3.765 + 0.025) 10 2014 |ab data 2.28 0.06693 +0.01890 15.27 35.6 +10.1 3.52 +0.03
1.94 0.09400 +0.04057 7.79 50.0 £21.6 3.88 £0.03
Decay constants 2.91 0.08514 + 0.02465 15.25 453 +13.1 3.52 +0.03
O Aar (5.808 +0.004)10™ a Steiger & Jager (1977) weighted mean (9 of 9) 452 +43
Ok Aes (4.962 +0.009)10™°a* Steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58 +0.03)10%a Stoenner et al. (1965)
Ar (5.4300 £ 0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
°Cl A (2.35+0.02)10°a™ Endt (1998)
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Sample: LPRO3 Lab #: FG-603-611 J =0.00040130 + 0.00000417 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 61 reactor OSIRIS
Lab file Temp “pr *aAr 534 Ar +s3; *Ar S35 *Ar +S39 “pr + 5S40 p® *sp
# °c (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-603 598°C  1.806E-14  0.0000434 0342 00002759  0.428 0.0000528 0.305 0.0027547 0.154 0.0131849  0.117  1.010882 0.07
FG-604 655°C  1.481E-14  0.0000356  0.362  0.0005683  0.349 0.0000965 0.236 0.0055685 0.091 0.0108111  0.075 1.010406 0.07
FG-605 725°C  1550E-14  0.0000370 0418  0.0014092  0.362 0.0002347 0.306 0.0139124 0.293 0.0113161 0341  1.010502 0.07
FG-606 812°C  1.765E-14  0.0000416  0.520  0.0025537  0.415 0.0004626 0.291 0.0275830 0.219 0.0128848  0.152  1.010826 0.07
FG-607 862°C  1.354E-14  0.0000327  0.385  0.0017789  0.344 0.0002626 0.228 0.0151343 0.156 0.0098828  0.144  1.010233 0.07
FG-608 926°C  1.197E-14  0.0000291 0464  0.0011575  0.364 0.0001412 0.221 0.0080650 0.235 0.0087341  0.117  1.009989 0.07
FG609  1012°C  1.258E-14  0.0000309  0.431  0.0008819  0.385 0.0000769 0.346 0.0041441 0.198 0.0091835  0.168  1.010077 0.07
FG610  1105°C  1.196E-14  0.0000296  0.487  0.0011309  0.459 0.0000502 0.416 0.0026684 0.295 0.0087320  0.269  1.009996 0.07
FG611 1198°C_ 1.734E-14  0.0000435  0.405  0.0027467 _ 0.387 _0.0000430 0.388 0.0019607 0.240 0.0126595  0.244  1.010818 0.07
Atmosphericargon ratios % Ar* 40Ar“‘/sgArK +2s %agArK Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/**Ar) 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(*Ar/>°Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 2.87 0.13737 +0.03383 3.37 99.4 +245 4.29 +0.04
3.12 0.06060 + 0.01400 6.81 43.9 £10.1 4.21 £0.03
Interfering isotope production ratios 4.55 0.03704 +0.00862 17.01 26.8 £6.2 4.24 +0.04
(“Ar/®Ar)¢ (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 6.69 0.03127 +0.00486 33.73 226 £35 4.64 £0.04
(2 Ar/*An) (7.022 £ 3.408) 10° 2014 lab data 4.25 0.02774 +0.00528 18.50 20.1 +3.8 3.66 +0.03
(*Ar/7Anq (8.474 + 0.646) 10™ 2014 lab data 3.1 0.03373 +0.01022 9.86 244 £7.4 3.00 +0.03
(°Ar/PAr)ca (3.765 +0.025) 10* 2014 lab data 1.56 0.03467 +0.02042 5.07 251 +14.8 2.02 +0.02
1.09 0.03570 +0.03652 3.26 25.8 +26.4 1.01 +0.01
Decay constants 0.90 0.05817 +0.06187 2.39 421 +44.8 0.31 +0.00
Ok Aar (5.808 £ 0.004)10™ a™ Steiger & Jager (1977) weighted mean (7 of 9) 226 +23
Ok Aea (4.962£0.009)10°a™  steiger & Jager (1977)
Ar (2.58 +0.03)10%a Stoenner et al. (1965)
¥ Ar (5.4300 £ 0.0063)10°a™  Renne & Norman (2001)
°cl Ag (2.35+0.02)10°a" Endt (1998)
Sample: LPRO4-A Lab #: FG-738-746 J =0.00029770 + 0.00000086 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 59 reactor OSIRIS
Lab file Temp “Ar *Ar 53 “ar +53; *Ar 535 *Ar +S39 “Ar +5S40 p® *sp
# °c (moles) (V) %1s (V) %1s (v) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-738 635°C  1.693E-15  0.0000040  0.999  0.0001027  0.789 0.0000266 0.373 0.0013002 0.130 0.0012358  0.156  1.008518 0.07
FG-739 702°C  3.298E-15  0.0000076 ~ 0.877  0.0002030  0.522 0.0000606 0.270 0.0029911 0.119 0.0024071  0.090  1.008743 0.07
FG-740 760°C  4.512E-15  0.0000106  0.559  0.0002363  0.679 0.0000835 0.253 0.0035077 0.151 0.0032935  0.134  1.008916 0.07
FG-741 821°C  5.153E-15  0.0000120  0.616  0.0002530  0.508 0.0000937 0.223 0.0036633 0.143 0.0037616  0.075  1.00901 0.07
FG-742 882°C  3.805E-15  0.0000088  0.564  0.0002357  0.481 0.0000713 0.276 0.0030219 0.131 0.0027775  0.105  1.008822 0.07
FG-743 980°C  2661E-15  0.0000064  0.772  0.0001386  0.652 0.0000280 0.353 0.0012718 0.156 0.0019425  0.127  1.008656 0.07
FG744  1065°C  5.138E-15  0.0000124 0712  0.0002463  0.503 0.0000322 0.524 0.0016057 0.150 0.0037505  0.143  1.009006 0.07
FG745  1135°C  1.580E-14  0.0000383  0.407  0.0007435  0.455 0.0000779 0.310 0.0039167 0.144 0.0115348  0.083  1.01051 0.07
FG746  1188°C  1.822E-14  0.0000446  0.392  0.0014865  0.402 0.0000812 0.332 0.0042924 0.101 0.0132961  0.067 _ 1.010878 0.07
Atmospheric argon ratios %" Ar* “OAr*/*Ary £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/**Ar) 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(*Ar/*°Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 5.37 0.05102 +0.01839 5.08 274 99 5.44 +0.09
7.66 0.06167 +0.01325 11.70 33.1£7.1 6.34 0.07
Interfering isotope production ratios 6.05 0.05682 +0.01026 13.72 30.5 £55 6.38 £0.09
(“Ar/*Ar)¢ (1,048 +0.071) 10° 2014 lab data 6.17 0.06334 +0.01206 14.33 34.0 £6.5 6.23 £0.07
(5 Ar/*An) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 7.76 0.07130 +0.00986 11.82 383 53 5.51 £0.05
A/ AN (8.474 £ 0.646) 10°* 2014 lab data 3.46 0.05292 +0.02329 4.97 28.4 +125 3.95 £0.05
(°Ar/¥Ar)c, (3.765 + 0.025) 10 2014 lab data 2.87 0.06700 +0.03321 6.28 36.0 £+17.8 2.80 +0.03
2.55 0.07502 + 0.02406 15.32 403 +12.9 2.26 +0.02
Decay constants 2.06 0.06384 + 0.02445 16.78 34.3 +13.1 1.24 +0.01
Ok Aar (5.808 £ 0.004)10™ a™ Steiger & Jager (1977) weighted mean (9 of 9) 33.7 £26
K Aea (4.962£0.009)10"°a™  steiger & Jager (1977)
A (2.58+0.03)10%a™ Stoenner etal. (1965)
¥ Ar (5.4300 £ 0.0063)10°a™  Renne & Norman (2001)
°cl A (2.35+0.02)10%a Endt (1998)
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Sample: LPR04-B Lab #: FG-748-756 J =0.00029500 + 0.00000103 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 60 reactor OSIRIS
Labfile  Temp “Ar *Ar +53 Ar tsy, *Ar +53 *Ar +539 “ar +549 o sy
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-748 635°C  3.632E-15  0.0000086  0.675  0.0001829 0.524  0.0000442 0.263 0.0021772 0.195 0.0026513  0.108  1.008771 0.07
FG-749 701°C  4.850E-15  0.0000112  0.579  0.0003077 0.491  0.0000854 0.258 0.0041112 0.117 0.0035399  0.094  1.008937 0.07
FG-750 760°C  7.075E-15  0.0000165  0.622  0.0004116 0.464  0.0001455 0.218 0.0064009 0.098 0.0051641  0.081  1.009272 0.07
FG-751 821°C  7.880E-15  0.0000184  0.482  0.0003842 0.495  0.0001449 0.210 0.0058565 0.102 0.0057516  0.078  1.009392 0.07
FG752 883°C  6.652E-15  0.0000154 ~ 0.492  0.0003631 0.475 0.0001103 0.220 0.0047410 0.127 0.0048552  0.088  1.009215 0.07
FG753 943°C  6.320E-15  0.0000151 0477  0.0002635 0.614  0.0000657 0.283 0.0028883 0.183 0.0046128  0.094  1.009168 0.07
FG754  1009°C  6.227E-15 0.0000150 0467  0.0002127 0.686  0.0000395 0.386 0.0018214 0.263 0.0045454  0.240  1.009158 0.07
FG755  1102°C  1630E-14  0.0000397  0.397  0.0005628 0.437  0.0000631 0.351 0.0031420 0.207 0.0118987  0.165 1.010625 0.07
FG756  1187°C__ 2.402E-14 _ 0.0000588 0411  0.0011698 0.457 _0.0000854 0.252 0.0042583 0.177 0.0175347 _ 0.127 _1.011772 0.07
Atmosphericargon ratios %"°Ar* “OAr*/®Ary £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/*Ar) 5 295.5 0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(**Ar/*°Ar) 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 5.43 0.06613 +0.01589 6.15 352 +85 5.12 +0.06
7.30 0.06288 +0.00949 11.61 335 £5.1 5.74 +0.06
Interfering isotope production ratios 6.58 0.05311 +0.00957 18.08 283 +5.1 6.69 +0.06
(“Ar/*Ar)¢ (1,048 +0.071) 10° 2014 lab data 6.26 0.06149 +0.00908 16.55 327 £4.8 6.55 +0.07
(*Ar/>Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 6.84 0.07010 +0.00965 13.39 37.3 £5.1 5.61 +0.06
(*Ar/7An (8.474 £ 0.646) 10 2014 lab data 3.62 0.05784 +0.01509 8.16 30.8 £8.0 4.71 £0.06
(*Ar/*Ar)c, (3.765 + 0.025) 10™ 2014 lab data 2.72 0.06792 +0.02576 5.15 36.1 £13.7 3.68 +0.05
1.81 0.06843 +0.03222 8.88 36.4 £17.1 2.40 £0.02
Decay constants 1.72 0.07086 +0.03511 12.03 37.7 +18.7 1.56 +0.02
0K Aar (5.808 +0.004)10™ a* Steiger & Jager (1977) weighted mean (9 of 9) 33123
K Aea (4.962£0.009)10"a™  steiger & Jager (1977)
Ar (2.58+0.03)10%a" Stoenner et al. (1965)
> Ar (5.4300 £ 0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
*°Cl Ag (2.35+0.02)10°a™ Endt (1998)
Sample: LPROS-A Lab #: FG-802-809 J =0.00041110 *+ 0.00000251 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 62 reactor OSIRIS
Lab file Temp “Ar *Ar 536 ar +53; *Ar S35 *Ar +53 “pr +S4 o™ *sp
# °c (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-802 637°C  1.523E-15  0.0000036  1.339  0.0001106 0.792  0.0000079 0.647 0.0004741 0.285 0.0011118  0.215  1.008469 0.07
FG-803 703°C  1.782E-15  0.0000042  1.262  0.0002028 0.699  0.0000134 0.562 0.0008594 0.174 0.0013007  0.207  1.008509 0.07
FG-804 787°C  2.995E-15  0.0000070  0.765  0.0004813 0.580  0.0000343 0.316 0.0022172 0.126 0.0021862  0.110  1.008688 0.07
FG-805 866°C  5.322E-15  0.0000124  0.720  0.0009085 0.472  0.0000587 0.270 0.0037103 0.100 0.0038848  0.090  1.009027 0.07
FG-806 943°C  4.020E-15  0.0000097  0.492  0.0006391 0.528 0.0000275 0.345 0.0017061 0.119 0.0029344  0.119  1.00884 0.07
FG807  1026°C  3.106E-15  0.0000075  0.708  0.0004698 0.535 0.0000167 0.639 0.0010030 0.192 0.0022673  0.140  1.008713 0.07
FG808  1102°C  2413E-15 0.0000060  0.725  0.0003515 0.505 0.0000115 0.637 0.0006399 0.191 0.0017610  0.150  1.00862 0.07
FG809  1171°C__ 3.720E-15 _ 0.0000092  0.667 _ 0.0005230 0.669 _0.0000090 0.964 0.0004445 0.252 0.0027152__ 0.236 __ 1.00862 0.07
Atmospheric argon ratios %"Ar* “OAr*/*Ary £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/**Ar) 5 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(*5Ar/*°Ar) A 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 4.08 0.09578 +0.06176 4.29 71.0 458 1.84 +0.03
6.01 0.09093 +0.03709 7.77 67.4 £27.5 1.82 £0.03
Interfering isotope production ratios 7.57 0.07463 +0.01448 20.06 55.3 £10.7 1.98 +0.02
(“Ar/*Ar)¢ (1,048 £ 0.071) 10 2014 lab data 8.06 0.08442 +0.01439 33.57 62.6 +10.7 1.76 £0.02
(*5Ar/*Ar)¢ (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 4.84 0.08322 +0.01703 15.43 61.7 £12.6 1.15 £0.01
(*°Ar/7An G (8.474 £ 0.646) 10 2014 lab data 3.92 0.08863 +0.03216 9.07 65.7 +23.9 0.92 +0.01
(*°Ar/PAn) e (3.765 £ 0.025) 10 2014 lab data 223 0.06140 +0.04076 5.79 455 +30.2 0.78 +0.01
1.99 0.12142 +0.08665 4.02 90.1 +64.3 0.37 £0.01
Decay constants weighted mean (8 of 8) 60.3 £6.0

0, Aar
[0 Ao
39Ar
> Ar

*°Cl Ag

(5.808 +0.004)10™ a*
(4.962 £0.009)10™a™
(2.58+0.03)10%a
(5.4300 + 0.0063)102 a™
(235+0.02)10%a™

Steiger & Jager (1977)
Steiger & Jager (1977)
Stoenner et al. (1965)
Renne & Norman (2001)

Endt (1998)
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Sample: LPRO5-B Lab #: FG-774-782 J =0.00039900 + 0.00000096 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 62 reactor OSIRIS
Lab file Temp “pr *Ar 534 Ar +53; *Ar S35 *Ar +53 “pr +S40 p® E
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-774 637°C  1.954E-15  0.0000046  0.959  0.0001319 0.763  0.0000088 1.055 0.0005478 0.205 0.0014265  0.221  1.00853 0.07
FG-775 703°C  2.623E-15  0.0000063  0.701  0.0002772 0.603  0.0000173 1.140 0.0011340 0.183 0.0019146  0.151  1.008632 0.07
FG-776 761°C  3.709E-15  0.0000087  0.640  0.0005027 0.476  0.0000360 0.293 0.0023235 0.127 0.0027076  0.134  1.008791 0.07
FG-777 819°C  4.216E-15  0.0000100  0.757  0.0006366 0.534  0.0000445 0.318 0.0029319 0.150 0.0030773  0.153  1.008873 0.07
FG-778 875°C  4.666E-15  0.0000111  0.649  0.0006609 0.522  0.0000345 0.444 0.0022093 0.110 0.0034059  0.097  1.008931 0.07
FG-779 931°C  4.371E-15  0.0000106  0.667  0.0005935 0.501  0.0000235 0.400 0.0014795 0.157 0.0031904  0.132  1.00889 0.07
FG780  1007°C  4.033E-15  0.0000099  0.653  0.0005220 0.533  0.0000182 0.465 0.0010854 0.170 0.0029439  0.111  1.008845 0.07
FG-781 1074°C  2.966E-15  0.0000073  0.643  0.0004059 0.715  0.0000138 0.557 0.0007998 0.159 0.0021651  0.156  1.008697 0.07
FG782  1134°C__ 2.951E-15__ 0.0000074 0716 __ 0.0004191 0.484 0.0000094 0.627 0.0004908 0.197 0.0021541  0.138 _ 1.008704 0.07
Atmospheric argon ratios %" Ar* “OAr*/*Ary £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/**Ar) 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(*Ar/*°Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 5.10 0.13283 +0.04926 421 95.6 +35.5 1.79 £0.03
3.98 0.06724 +0.02367 8.72 484 £17.0 1.76 £0.02
Interfering isotope production ratios 7.01 0.08170 +0.01454 17.87 58.8 £10.5 1.99 +0.02
(Ar/ Ar) (1,048 £ 0.071) 10 2014 lab data 6.67 0.07004 +0.01555 2255 50.4 +11.2 1.98 +0.02
(*5Ar/*An)¢ (7.022 £ 3.408) 10° 2014 lab data 5.44 0.08382 +0.01958 16.99 60.3 + 14.1 1.44 £0.02
(°Ar/¥ AN (8.474 £ 0.646) 10* 2014 lab data 4.04 0.08716 +0.02877 11.38 62.7 £20.7 1.07 £0.01
(°Ar/¥Ar)c, (3.765 + 0.025) 10 2014 lab data 237 0.06439 +0.03582 8.35 46.3 £25.8 0.89 +0.01
2.81 0.07603 +0.03559 6.15 54.7 £25.6 0.85 +0.01
Decay constants 0.81 0.03553 + 0.06494 3.77 25.6 +46.7 0.50 +0.01
Ok Aar (5.808 £ 0.004)10™ a™ Steiger & Jager (1977) weighted mean (8 of 9) 56.2 £6.2
K Aea (4.962£0.009)10"°a™  steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58+0.03)10%a* Stoenner et al. (1965)
> Ar (5.4300 £ 0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
°cl A (2.35+0.02)10%a Endt (1998)
Sample: LPRO5-C Lab #: FG-964-972 J =0.00048400 + 0.00000484 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 73 reactor OSIRIS
Lab file Temp “Ar *Ar 53 “ar +53; *Ar 535 *Ar +S39 “Ar +5S40 p® *sp
# °c (moles) (V) %1s (V) %1s (v) %1s (v) %1s (v) %1s %1s
FG-964 649°C  4.296E-15  0.0000106  0.612  0.0001781 1.025 0.0000143 0.748 0.0007745 0.275 0.0031355  0.146  1.011656 0.1
FG-965 722°C  5226E-15  0.0000127  0.668  0.0003923 0.663  0.0000291 0.414 0.0017225 0.129 0.0038149  0.117  1.01185 0.1
FG-966 779°C  6.664E-15  0.0000160  0.558  0.0007949 0.540  0.0000578 0.405 0.0035639 0.166 0.0048641  0.115  1.012147 0.1
FG-967 825°C  6.471E-15  0.0000155  0.527  0.0010190 0.489  0.0000754 0.345 0.0048125 0.125 0.0047234  0.142  1.012109 0.1
FG-968 878°C  5.055E-15  0.0000119  0.695  0.0009235 0.569  0.0000597 0.300 0.0037752 0.126 0.0036899  0.121  1.011822 0.1
FG-969 935°C  5526E-15  0.0000134  0.612  0.0009888 0.509  0.0000472 0.360 0.0029249 0.139 0.0040337  0.110  1.011918 0.1
FG970  1004°C  4.518E-15  0.0000112  0.617  0.0008150 0.539  0.0000292 0.576 0.0017699 0.161 0.0032982  0.125 1.011713 0.1
FG-971 1067°C  3.612E-15  0.0000089  0.765  0.0005694 0.578  0.0000194 0.535 0.0011319 0.140 0.0026362  0.132  1.011529 0.1
FG972  1127°C__ 4.675E-15 _ 0.0000115  0.637 _ 0.0006419 0.558  0.0000211 0.477 0.0012097 0.208 0.0034126  0.131  1.011747 0.1
Atmospheric argon ratios %" Ar* “OAr*/*Ary £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/**Ar) 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(*5Ar/**Ar)5 0.1869 * 0.0001 Nier (1950) 0.40 0.01612 +0.05108 3.57 141 +44.6 1.87 +0.04
2.83 0.06259 +0.02956 7.94 54.6 +25.8 1.89 +0.03
Interfering isotope production ratios 4.79 0.06535 +0.01511 16.44 57.1 £13.2 1.93 £0.02
(“Ar/*Ar)¢ (1,048 +0.071) 10° 2014 lab data 5.25 0.05150 +0.01045 22.19 45.0 £9.1 2.03 £0.02
(5 Ar/*An) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 7.20 0.07034 +0.01320 17.41 614 115 1.76 £0.02
A/ AN (8.474 £ 0.646) 10°* 2014 lab data 4.46 0.06156 +0.01687 13.49 53.8 +14.7 1.27 £0.01
(°Ar/TAn G (3.765 +0.025) 10* 2014 lab data 217 0.04049 +0.02363 8.16 35.4 +20.6 0.93 +0.01
2.46 0.05738 +0.03618 5.22 50.1 +31.6 0.85 +0.01
Decay constants 2.22 0.06270 + 0.03666 5.58 54.7 +32.0 0.81 £0.01
Ok Aar (5.808 £ 0.004)10™ a™ Steiger & Jager (1977) weighted mean (8 of 9) 51.7 £5.9
K Aea (4.962£0.009)10"°a™  steiger & Jager (1977)
A (2.58+0.03)10%a™ Stoenner etal. (1965)
¥ Ar (5.4300 £ 0.0063)10°a™  Renne & Norman (2001)
°cl Ag (2.35+0.02)10°a" Endt (1998)
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Sample: LPRO6-A Lab #: FG-558-576 J =0.00030180 + 0.00000085 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 59 reactor OSIRIS
Lab file Temp “Ar *ar +534 ar +s3; *Ar +53g *Ar 53 “Ar + 5S40 p® *sp
# °c (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-568 647°C  1.274E-15 0.0000025 1327  0.0002396  0.407 0.0000148 0.565 0.0009819 0.257 0.0009298  0.819  1.008464 0.07
FG-569 707°C  1.526E-15  0.0000029  1.328  0.0003828  0.385 0.0000222 0.452 0.0014650 0.267 0.0011140  0.676  1.008509 0.07
FG-570 754°C  1.753E-15  0.0000035 1522  0.0004664  0.689 0.0000224 0.607 0.0014039 0.405 0.0012796  0.628  1.008542 0.2
FG571 808°C  2.138E-15  0.0000046  1.282  0.0005402  0.673 0.0000189 0.703 0.0011865 0.364 0.0015606 ~ 0.554  1.008596 0.2
FG572 867°C  2512E-15  0.0000054  1.115  0.0007297  0.752 0.0000228 0.639 0.0014320 0.370 0.0018339 0453  1.008646 0.2
FG-573 924°C  2.533E-15  0.0000056  1.045  0.0007630  0.719 0.0000190 0.661 0.0012032 0.344 0.0018489  0.436  1.008647 0.2
FG574  1012°C  2.999E-15 0.0000070 0933  0.0010064  0.645 0.0000182 0.867 0.0010601 0.284 0.0021889  0.362  1.008714 0.2
FG-575  1104°C  3.559E-15  0.0000087  1.024  0.0012614  0.663 0.0000146 0.704 0.0007894 0.373 0.0025981  0.417  1.008805 0.2
FG-576 _ 1196°C _ 1.018E-14 _ 0.0000259  0.877 _ 0.0040850 _ 0.631 0.0000259 0.675 0.0012602 0.303 0.0074326 _ 0.162__ 1.009685 0.2
Atmospheric argon ratios %Ar* ADAr*/ngrK +2s %agArK Age +2s K/Ca +2s
(“°Ar/*Ar), 295.5 +0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(PAr/*Ar)a 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 24.32 0.23031 +0.02512 9.1 1254 137 1.762 £0.017
28.08 0.21355 +0.01846 13.59 116.3 +10.0 1.645 £0.015
Interfering isotope production ratios 23.88 0.21769 +0.02508 13.03 1185 +13.7 1.294 +0.021
(“Ar/*°Ar)¢ (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 17.16 0.22582 +0.03271 11.01 1229 £17.8 0.944 +0.014
(*Ar/*Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 16.64 0.21321 £0.02768 13.29 116.1 £ 15.1 0.843 +0.014
(*Ar/7Anq (8.474 £ 0.646) 10* 2014 lab data 14.28 0.21961 +0.03203 11.16 119.6 £17.4 0.678 +0.011
(*°Ar/”Ar)c, (3.765 £ 0.025) 10™ 2014 lab data 10.58 0.21861 +0.03945 9.83 119.0 £21.5 0.453 +0.006
6.39 0.21050 +0.07237 7.32 114.6 +39.4 0.269 +0.004
Decay constants 3.13 0.18539 +0.10873 11.66 100.9 +59.2 0.132 +0.002
“OK Aar (5.808 +0.004)10™ a™ Steiger & Jager (1977) weighted mean (9 of 9) 1189 £5.4
K Aes (4.962 +0.009)10™ 2 Steiger & Jiger (1977)
*Ar (2.58+0.03)10% a™ Stoenner et al. (1965)
*Ar (5.4300 + 0.0063)102a™  Renne & Norman (2001)
°Cl A (235+0.02)10°a" Endt (1998)
Sample: LPRO6-B Lab #: FG-594-602 J =0.00029940 + 0.00000054 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 59 reactor OSIRIS
Lab file Temp “Ar *Ar +S36 *Ar ts3; *ar t53g PAr 539 “Ar 540 p® Sp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG594 600°C  8392E-16  0.0000018 1448  0.0001194 0522 0.0000064 0.743 0.0003995 0.234 0.0006126  1.389  1.0084 0.07
FG595 674°C  1.105E-15  0.0000021 1480  0.0002414 0520 0.0000141 0.673 0.0009370 0.354 0.0008063  1.036  1.008444 0.07
FG596 749°C  1.812E-15  0.0000033  1.146  0.0004795  0.310 0.0000275 0.357 0.0018134 0.140 0.0013223  0.617  1.008544 0.07
FG597 819°C  2.155E-15  0.0000044  1.063  0.0006225  0.518 0.0000239 0.630 0.0015056 0.234 0.0015730  0.586  1.008591 0.07
FG598 905°C  2635E-15  0.0000057  1.004  0.0007996  0.324 0.0000238 0.325 0.0015076 0.169 0.0019235  0.420  1.008709 0.07
FG599 989°C  2533E-15  0.0000058  0.623  0.0008460  0.325 0.0000167 0.678 0.0010456 0.177 0.0018486  0.433  1.008644 0.07
FG600  1069°C  2.136E-15  0.0000051  0.866  0.0007076  0.329 0.0000101 0.583 0.0005695 0.221 0.0015592 0522  1.008595 0.07
FG601  1161°C  4.472E-15 00000112 0596  0.0017564  0.307 0.0000149 0.634 0.0008107 0.214 0.0032643  0.257 1.008944 0.07
FG602  1228°C__ 7.078E-15 _ 0.0000189  0.471 _ 0.0048778  0.319 0.0000135 0.681 0.0005618 0.220 0.0051666  0.237 _ 1.009335 0.07
Atmospheric argon ratios % Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Ary Age +2s K/Ca +2s
(°Ar/*°Ar) 295.51 0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(*Ar/*°Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 13.86 0.21252 +0.05790 437 114.8 £31.3 1.439 +0.016
26.09 0.22460 + 0.02660 10.25 121.3 + 14.4 1.668 +0.021
Interfering isotope production ratios 29.78 0.21721 £0.01533 19.83 117.3 £+8.3 1.626 +0.011
(“Ar/*Ar) (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 20.96 0.21909 +0.02225 16.46 118.3 £12.0 1.040 +0.012
A/ An) (7.022 £ 3.408) 10° 2014 lab data 16.75 0.21378 +0.02495 16.48 1155 £13.5 0.810 +0.006
(*°Ar/PAn g (8.474 + 0.646) 10™ 2014 lab data 12.55 0.22204 +0.02555 11.43 119.9 £13.8 0.531 +0.004
(*°Ar/7Ar)c, (3.765 + 0.025) 10* 2014 lab data 8.58 0.23503 £ 0.05401 6.22 126.9 £29.2 0.346 +0.003
4.97 0.20038 +0.05294 8.85 108.2 +28.6 0.198 +0.001
Decay constants 2.49 0.23075 + 0.10498 6.10 124.6 +56.7 0.049  0.000
K Aar (5.808 + 0.004)10™ a* Steiger & Jiger (1977) weighted mean (9 of 9) 118.0 +5.0
K Aea (4.962+0.009)10°a™  Steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58+0.03)10%a* Stoenner et al. (1965)
*Ar (5.4300 +0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
°°Cl Ag (235+0.02)10°a" Endt (1998)
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Sample: LPRO8-A Lab #: FG-658-666 J =0.00041300 + 0.00000306 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 61 reactor OSIRIS
labfile  Temp “Opnr *ar £53 Ar £53, *Ar £33 *Ar +53 “Ar £540 p® 455
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-658 641°C  9595E-15  0.0000232  0.533  0.0009189  0.433 0.0000436 0.454 0.0016896 0.231 0.0070035  0.160  1.009642 0.07
FG-659 692°C  1.131E-14  0.0000269 0436  0.0016235  0.385 0.0000744 0.242 0.0028599 0.108 0.0082552  0.065 1.009893 0.07
FG-660 750°C  1.481E-14  0.0000347 0368  0.0024857  0.349 0.0001406 0.222 0.0052136 0.135 0.0108101  0.059  1.010409 0.07
FG-661 802°C  1.645E-14  0.0000383 0401  0.0023622  0.376 0.0001472 0.190 0.0055729 0.171 0.0120072  0.164  1.010632 0.07
FG-662 872°C  1231E-14  0.0000289 0448  0.0021585  0.381 0.0000784 0.252 0.0042476 0.186 0.0089826  0.130  1.010039 0.07
FG-663 932°C  9.720E-15  0.0000226 ~ 0.527  0.0024651 0.449  0.0000659 0.450 0.0040175 0.227 0.0070950  0.161  1.009659 0.07
FG664  1000°C  1.265E-14  0.0000300  0.458  0.0023877  0.367 0.0000612 0.353 0.0035750 0.168 0.0092352  0.122  1.010087 0.07
FG665  1080°C  1.011E-14  0.0000248  0.407  0.0009414  0.402 0.0000228 0.537 0.0010966 0.222 0.0073822 0232  1.00972 0.07
FG666  1163°C__ 1459E-14  0.0000365 _ 0.457 _ 0.0013419  0.385 _0.0000211 0.269 0.0008069 0.109 0.0106513  0.063 _ 1.010386 0.07
Atmosphericargon ratios %"°Ar* “OAr*/®Ary £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/*Ar) 5 295.5 0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(**Ar/*°Ar) 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 3.60 0.14912 +0.04524 5.81 1111 £33.7 0.79 +0.01
5.95 0.17171 +0.02456 9.83 127.9 +18.3 0.76 +0.01
Interfering isotope production ratios 7.57 0.15701 +0.01474 17.93 117.0 £11.0 0.90 +0.01
(“°Ar/®Ar), (1,048 +0.071) 10° 2014 lab data 8.01 0.17259 +0.01779 19.17 128.6 +13.3 1.01 £0.01
(*Ar/>Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 7.60 0.16079 +0.01886 14.61 119.8 +14.1 0.85 +0.01
(*°Ar/7An G (8.474 £ 0.646) 10 2014 lab data 9.86 0.17414 £0.01846 13.81 129.7 £13.8 0.70 +0.01
(*Ar/*Ar)c, (3.765 + 0.025) 10™ 2014 lab data 6.72 0.17381 +0.02364 12.29 1295 £17.6 0.64 +0.01
2.13 0.14362 +0.06288 3.77 107.0 +46.8 0.50 +0.00
Decay constants 0.04 0.00470 +0.12351 2.77 3.5 £92.0 0.26 +0.00
K Any (5.808 £0.004)10™ a®  steiger & Jager (1977) weighted mean (8 of 9) 123.6 +5.9
K Aea (4.962£0.009)10"a™  steiger & Jager (1977)
Ar (2.58+0.03)10%a" Stoenner et al. (1965)
> Ar (5.4300 £ 0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
*°Cl Ag (2.35+0.02)10°a™ Endt (1998)
Sample: LPRO8-B Lab #: FG-612-620 J =0.00039680 + 0.00000647 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 61 reactor OSIRIS
Lab file Temp “pr *ar +S36 ar ts3; *Ar tS3g *Ar +S39 “pr t549 o sp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG612 644°C  1.243E-14  0.0000305 0491  0.0011225 0.353 0.0000515 0.504 0.0020557 0.199 0.0090763  0.146  1.010059 0.07
FG613 696°C  1.218E-14  0.0000290  0.410  0.0017203  0.348 0.0000796 0.379 0.0030889 0.165 0.0088899  0.138  1.010022 0.07
FG614 769°C  1.536E-14  0.0000359  0.351  0.0022227  0.337 0.0001364 0.246 0.0050144 0.141 0.0112119  0.137  1.010487 0.07
FG615 837°C  1.319E-14  0.0000309 0423  0.0018477  0.384 0.0000898 0.249 0.0040182 0.187 0.0096245  0.156  1.01017 0.07
FG616 899°C  9.971E-15  0.0000233  0.407  0.0020446  0.397 0.0000593 0.355 0.0035535 0.229 0.0072780  0.153  1.0097 0.07
FG617 965°C  8.800E-15  0.0000207  0.589  0.0020075  0.347 0.0000500 0.379 0.0030430 0.159 0.0064231  0.141  1.009524 0.07
FG618  1034°C  8.708E-15  0.0000211  0.465  0.0008991 0.390  0.0000237 0.529 0.0012608 0.284 0.0063560  0.219  1.009514 0.07
FG619  1098°C  9.984E-15  0.0000245  0.468  0.0008359  0.329 0.0000165 0.570 0.0006954 0.202 0.0072873  0.109  1.009703 0.07
FG-620  1189°C _ 3.077E-14 _ 0.0000770 _ 0.318  0.0028184 0.332_0.0000334 0.452 0.0010248 0.207 0.0224580  0.102  1.012773 0.07
Atmospheric argon ratios %"Ar “OArt/*Ar £ 25 %> Ary Age +2s K/Ca +2s
(““Ar/*Ar), 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(5Ar/*°Ar) 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 1.96 0.08679 +0.04506 8.65 62.1 +32.3 0.79 +0.01
5.90 0.16988 + 0.02408 13.00 1216 £17.2 0.77 £0.01
Interfering isotope production ratios 7.57 0.16935 +0.01610 21.11 1212 +11.5 0.97 +£0.01
(“Ar/*Ar) (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 717 0.17170 +0.02067 16.92 1229 +14.8 0.93 +0.01
(®Ar/*°Ar)¢ (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 8.52 0.17462 +0.01702 14.96 125.0 £12.2 0.75 £0.01
At/ AN, (8.474 + 0.646) 10° 2014 lab data 8.15 0.17221 £0.02448 12.81 1233 £175 0.65 +0.00
(°Ar/TAr)c, (3.765 + 0.025) 10* 2014 lab data 3.38 0.17037 +0.05111 5.31 122.0 £36.6 0.60 +0.01
1.79 0.18828 +0.10036 2.93 134.8 +71.8 0.36 +0.00
Decay constants 0.14 0.03138 +0.14854 4.31 22.5 +106.3 0.16 +0.00
K Aar (5.808 £ 0.004)10™ a™ Steiger & Jager (1977) weighted mean (7 of 9) 1229 +7.3
K Ay (4.962 +0.009)10™°a? Steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58+0.03)10%a" Stoenner et al. (1965)
> Ar (5.4300 +0.0063)102a®  Renne & Norman (2001)
°°Cl Ag (2.35+0.02)10°a" Endt (1998)
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Sample: RGCO1 Lab #: FG-867-875 J =0.00046580 + 0.00000792 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 72 reactor OSIRIS
Lab file Temp “ar *Ar EX ar X *ar +S3g *Ar +559 “©ar +540 p® +sp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-867 594°C  1.216E-14  0.0000298  0.372  0.0001388  0.582 0.0000101 0.537 0.0002560 0.285 0.0088768  0.084 1.013187 0.07
FG-868 650°C  8.120E-15  0.0000199 0447  0.0001695  0.614 0.0000085 1.062 0.0002614 0.256 0.0059273  0.103  1.01231 0.07
FG-869 725°C  3.409E-15  0.0000081  0.664  0.0002382 0.453  0.0000088 0.596 0.0003693 0.322 0.0024883 0200 1.011294 0.07
FG-870 759°C  3.554E-15  0.0000084  0.833  0.0002514 0.445  0.0000091 0.804 0.0004038 0.295 0.0025944  0.197 1.011325 0.07
FG-871 811°C  3.646E-15  0.0000088  0.730  0.0002284 0.481  0.0000077 0.799 0.0003442 0.367 0.0026616  0.173  1.011346 0.07
FG872 875°C  5.487E-15  0.0000133  0.602  0.0002139 0.495  0.0000074 1.124 0.0002927 0.355 0.0040052  0.147 1.011744 0.07
FG-874 943°C  1.605E-14  0.0000398  0.388  0.0003306 0.398  0.0000146 0.589 0.0004447 0.297 00117135  0.078  1.014037 0.07
FG875  1023°C__ 1.914E-14 _ 0.0000477 _ 0.413 _ 0.0004410 0.408 _ 0.0000039 15.913 0.0005705 0.221 0.0139725  0.097 _ 1.014721 0.07
Atmospheric argon ratios %" Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
(“°Ar/*Ar)a 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(C5Ar/*°Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 0.81 0.28264 +0.26284 8.70 2375 £220.8 0.79 £0.01
0.92 0.20930 * 0.20685 8.88 175.9 +173.8 0.66 +0.01
Interfering isotope production ratios 4.62 0.31140 +0.09051 12.55 261.7 £76.0 0.67 +£0.01
(“Ar/®Ar)¢ (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 538 0.34596 +0.10561 13.72 290.7 +88.7 0.69 +0.01
(**Ar/*Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 3.70 0.28638 +0.11309 11.70 240.6 +95.0 0.65 +0.01
(*°Ar/PAn e (8.474 + 0.646) 10™ 2014 lab data 2.10 0.28814 +0.16733 9.95 2421 +140.6 0.59 +£0.01
(*°Ar/7Ar)c, (3.765 + 0.025) 10* 2014 lab data 0.06 0.01708 +0.20956 15.11 14.3 £176.1 0.58 +0.01
0.43 0.10536 + 0.20928 19.39 88.5 +175.9 0.56 +0.01
Decay constants weighted mean (6 of 8) 255.9 +44.9

K Aar (5.808 + 0.004)10™ 2™ Steiger & Jager (1977)
K Aca (4.962£0.009)10°a™  steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58+0.03)10%a Stoenner et al. (1965)
*Ar (5.4300 +0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
°°Cl Ag (235+0.02)10°a" Endt (1998)
Sample: RGCO02-A Lab #: FG-820-828 J =0.00041170 + 0.00000181 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 62 reactor OSIRIS
Lab file Temp “pr *ar +S36 ar t53; *Ar +53g *Ar +S39 “par XYY % tsp
# °c (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-820 638°C  3.873E-15  0.0000091  0.944  0.0003825  0.735 0.0000142 0.667 0.0006792 0.258 0.0028270  0.268  1.008809 0.07
FG-821 704°C  4.163E-15  0.0000097  0.726  0.0006353  0.594 0.0000190 0.440 0.0008509 0.159 0.0030389  0.140  1.008854 0.07
FG-822 753°C  4.518E-15  0.0000104  0.508  0.0008976  0.507 0.0000254 0.624 0.0011332 0.134 0.0032981  0.131  1.008896 0.07
FG-823 824°C  5359E-15  0.0000123  0.709  0.0010724  0.529 0.0000266 0.337 0.0013818 0.137 0.0039120  0.144  1.009015 0.07
FG-824 877°C  6.277E-15  0.0000145 0497  0.0009874  0.640 0.0000223 0.757 0.0012308 0.267 0.0045817  0.300  1.009162 0.07
FG-825 929°C  5.620E-15  0.0000134  0.545  0.0008296  0.560 0.0000155 0.887 0.0008502 0.267 0.0041019  0.248  1.009082 0.07
FG826  1006°C  5.370E-15 0.0000128  0.624  0.0010313  0.719 0.0000155 0.760 0.0008316 0.292 0.0039195  0.233  1.009049 0.07
FG827  1102°C  4.501E-15  0.0000107 0508  0.0009917 0577 0.0000134 0.634 0.0006665 0.272 0.0032851  0.341  1.008911 0.07
FG828  1189°C  7.802E-15  0.0000195 0571  0.0015646  0.581 0.0000136 0.705 0.0005052 0.241 0.0056952  0.187 _ 1.009403 0.07
Atmospheric argon ratios %“°Ar* 4"Ar*‘/”ArK +2s %39ArK Age +2s K/Ca +2s
(“°Ar/*Ar) 5 295.5+ 0.0 Steiger & Jiger (1977) (ka)
(Ar/°Ar) 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 6.86 0.28585 +0.07767 8.36 2123 £57.7 0.763 0.012
8.36 0.29860 + 0.04980 1047 221.8 £37.0 0.576 +0.007
Interfering isotope production ratios 9.63 0.28043 +0.02873 13.94 208.3 £21.3 0.542 +0.006
(“Ar/*°Ar)¢ (1,048 +0.071) 10° 2014 lab data 10.04 0.28446 +0.03827 17.00 2113 £284 0.554 +0.006
(,Ar/ Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 9.03 0.33640 +0.04123 15.14 249.8 +30.6 0.536 +0.007
(°Ar/*An) G (8.474 + 0.646) 10 2014 ab data 5.63 0.27190 +0.05623 10.46 201.9 £41.8 0.440 #0.005
(*°Ar/*Ar)c, (3.765 £ 0.025) 10* 2014 lab data 6.62 0.31215 +0.06087 10.23 231.8 £45.2 0.346 +0.005
7.24 0.35714 +0.05894 8.20 265.2 £43.8 0.289 +0.004
Decay constants 1.99 0.22522 +0.13731 6.20 167.3 +102.0 0.138 +0.002
K Anr (5.808 + 0.004)10™ a™ Steiger & Jager (1977) weighted mean (9 of 9) 221.1 +14.4
K Ay (4.962 £ 0.009)10™° a™* Steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58+0.03)10%a" Stoenneretal. (1965)
" Ar (5.4300 £ 0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
Pl A (2.35+0.02)10%a™ Endt (1998)
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Sample: RGC02-B Lab #: FG-783-791 J =0.00039560 + 0.00000154 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 62 reactor OSIRIS
labfile  Temp “Ar pr ts36 Far +sy, A *53 *Ar tSy “Ar +54 o® +sp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-783 634°C  2790E-15  0.0000065  0.763  0.0002768  0.676 0.0000103 1.002 0.0005127 0.323 0.0020368 0270  1.008653 0.07
FG-784 699°C  2762E-15  0.0000064  0.888  0.0004413  0.631 0.0000128 0.616 0.0005869 0.248 0.0020160  0.272  1.008652 0.07
FG-785 759°C  3.634E-15  0.0000082  0.762  0.0007787  0.590 0.0000206 0.597 0.0009503 0.289 0.0026529  0.235  1.00878 0.07
FG-786 816°C  4.007E-15  0.0000090  0.827  0.0008620  0.590 0.0000206 0.567 0.0010924 0.292 0.0029245 0270  1.008835 0.07
FG-787 874°C  3.992E-15  0.0000093  0.661  0.0006847  0.542 0.0000146 0.679 0.0008362 0.251 0.0029138  0.245 1.008834 0.07
FG-788 929°C  4.383E-15  0.0000103  0.665  0.0007742  0.505 0.0000135 0.930 0.0007606 0.249 0.0031993  0.264  1.008892 0.07
FG789  1006°C  3.681E-15 0.0000086  0.848  0.0009211 0.559  0.0000130 1.175 0.0007297 0.274 0.0026867  0.318  1.008806 0.07
FG790  1103°C  5450E-15  0.0000131 0579  0.0012852  0.580 0.0000164 0.722 0.0008376 0.279 0.0039780  0.244  1.009076 0.07
FG791  1196°C__ 8.259E-15 _ 0.0000206  0.495  0.0016801 0.520 0.0000139 0.683 0.0004964 0.289 0.0060285  0.251  1.009494 0.07
Atmospheric argon ratios % Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Ary Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/*°Ar) 4 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(C*Ar/*°Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 7.64 216.8 +435 7.54 216.8 +435 0.796 +0.012
9.07 2225 +4238 8.63 2225 £42.38 0.571 +0.008
Interfering isotope production ratios 11.69 233.0 £294 13.97 233.0 £294 0.524 +0.007
(“Ar/*Ar), (1,048 £ 0.071) 10° 2014 1ab data 11.85 226.5 £30.8 16.06 226.5 +30.8 0.545 +0.007
(**Ar/*Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 8.55 212.8 £333 12.29 212.8 £33.3 0.525 +0.006
(*°Ar/PAn G (8.474 + 0.646) 10™ 2014 lab data 7.93 2384 +41.1 11.18 238.4 +41.1 0.422 +0.005
(°Ar/¥ A (3.765 + 0.025) 10™ 2014 lab data 9.75 256.4 +45.2 10.73 256.4 +452 0.340 +0.004
6.15 208.7 £41.8 12.31 208.7 £41.8 0.280 +0.004
Decay constants 2.28 198.4 +97.2 7.28 198.4 +97.2 0.127 +0.002
Ok Aar (5.808 +0.004)10™ a* Steiger & Jiger (1977) weighted mean (9 of 9) 2259 +13.1
K Aea (4.962 £ 0.009)10™° a™ Steiger & Jager (1977)
Ar (2.58+0.03)10%a™ Stoenner et al. (1965)
*Ar (5.4300 +0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
°°Cl Ag (2.35+0.02)10°a" Endt (1998)
Sample: RGCO3 Lab #: FG-848-857 J =0.00040550 + 0.00000685 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 61 reactor OSIRIS
Lab file Temp “pr *ar +S36 ar t53; *Ar tS3g *Ar +S39 “par t540 " tsp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-848 639°C  2596E-14  0.0000640  0.305  0.0005330  0.606 0.0000299 0.517 0.0008701 0.244 0.0189461  0.173  1.012045 0.06
FG-850 694°C  2541E-14  0.0000626  0.371  0.0009956  0.555 0.0000422 0.412 0.0013022 0.290 0.0185454  0.207 1.011955 0.06
FG-851 744°C  2.029E-14  0.0000500  0.322  0.0013230  0.493 0.0000445 0.306 0.0014811 0.174 0.0148137  0.045 1.011208 0.06
FG-852 800°C  1.920E-14  0.0000474  0.374  0.0015521 0.517  0.0000446 0.285 0.0017045 0.192 0.0140123  0.142  1.011049 0.06
FG-853 858°C  1.747E-14  0.0000430  0.360  0.0011894  0.564 0.0000349 0.578 0.0014169 0.187 0.0127511  0.208  1.010797 0.06
FG-854 903°C  1.324E-14  0.0000327  0.379  0.0008878  0.666 0.0000236 0.589 0.0010209 0.323 0.0096658  0.198  1.010174 0.06
FG-855 955°C  9.736E-15  0.0000240  0.353  0.0007936  0.611 0.0000176 0.481 0.0007910 0.282 0.0071064  0.194  1.009668 0.06
FG-856 999°C  1.014E-14  0.0000253  0.315  0.0008702 0.541  0.0000162 0.557 0.0006966 0.206 0.0074002  0.081  1.009728 0.06
FG-857  1100°C__ 1.779E-14 _ 0.0000443 _ 0.299 _ 0.0012352 0.618 0.0000204 0.531 0.0006637 0.265 0.0129845  0.167 _ 1.010851 0.06
Atmospheric argon ratios %" Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Ary Age +2s K/Ca +2s
(“°Ar/*Ar) 295.5+0.0 Steiger & Jiger (1977) (ka)
(5Ar/*Ar) 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 0.47 0.10213 +0.15266 8.75 747 £111.7 0.702 +0.009
0.84 0.11922 £0.12076 13.09 87.2 £88.3 0.562 +0.007
Interfering isotope production ratios 1.31 0.13162 +0.06484 14.89 96.3 +47.4 0.481 +0.005
(“Ar/*°Ar)¢ (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 1.37 0.11294 +0.06574 17.14 82.6 £48.1 0.472 +0.005
(C5Ar/ Ar) (7.022 £ 3.408) 10° 2014 lab data 1.38 0.12444 +0.07467 14.25 91.0 £54.6 0.512 +0.006
(°Ar/*An) e (8.474 + 0.646) 10 2014 ab data 1.06 0.10061 +0.08103 10.26 73.6 £59.3 0.494 +0.007
(*°Ar/*Ar)c, (3.765 £ 0.025) 10* 2014 lab data 1.47 0.13243 £0.07237 7.95 96.9 +52.9 0.428 +0.006
0.42 0.04517 +0.06977 7.00 33.0 +51.0 0.344 +0.004
Decay constants 0.19 0.03787 +0.13499 6.67 27.7 +98.7 0.231 +0.003
O Aar (5.808 £ 0.004)10™ a™* Steiger & Jager (1977) weighted mean (7 of 9) 88.1 £22.2
K Ay (4.962 £ 0.009)10™° a™* Steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58+0.03)10°%a"* Stoenner et al. (1965)
" Ar (5.4300 £ 0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
P°cl A (2.35+0.02)10%a™ Endt (1998)
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Sample: RGCO04-A Lab #: FG-757-764 J = 0.00039050 + 0.00000121 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 61 reactor OSIRIS
labfile  Temp “Ar *Ar +536 ar £53, *ar £S5 *Ar £33 “Ar £540 p® 45p
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-757 643°C  1.434E-14  0.0000329  0.366  0.0008349  0.473 0.0000845 0.221 0.0037434 0.149 0.0104652  0.084  1.010332 0.07
FG-758 702°C  2977E-14  0.0000685  0.356  0.0019658  0.443 0.0001842 0.233 0.0082068 0.152 0.0217325  0.111  1.012632 0.07
FG-759 759°C  2907E-14  0.0000666  0.336  0.0017016  0.451 0.0001789 0.227 0.0079468 0.110 0.0212175  0.055 1.012484 0.07
FG-760 815°C  3.435E-14  0.0000787  0.324  0.0022485  0.437 0.0002149 0.257 0.0095829 0.166 0.0250747  0.125  1.01333 0.07
FG-761 885°C  3.325E-14  0.0000760  0.324  0.0026049  0.450 0.0001966 0.265 0.0088184 0.162 0.0242666  0.123  1.013158 0.07
FG-762 933°C  1.886E-14  0.0000445  0.376  0.0013847  0.525 0.0000851 0.403 0.0036518 0.297 0.0137685  0.112  1.011006 0.07
FG-763  1003°C  1.188E-14  0.0000283  0.425  0.0007545 0.473  0.0000363 0.450 0.0014117 0.160 0.0086688  0.091  1.009992 0.07
FG-764 _ 1073°C__ 6.283E-15__ 0.0000151 _ 0.438 _ 0.0005245 0.443 _ 0.0000167 0.270 0.0006464 0.111 0.0045863  0.128  1.009191 0.07
Atmospheric argon ratios %" Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
(“°Ar/*Ar)a 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(C5Ar/*°Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 7.86 0.21978 +0.01964 851 154.8 +13.8 1.93 £0.02
7.80 0.20664 +0.01854 18.65 145.6 +13.1 1.79 +0.02
Interfering isotope production ratios 8.1 0.21659 +0.01694 18.06 152.6 +11.9 2.01 £0.02
(“Ar/*Ar) (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 8.24 0.21566 +0.01706 21.78 151.9 +12.0 1.83 +0.02
(**Ar/*Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 8.65 0.23802 +0.01787 20.04 167.7 +12.6 1.46 +0.01
(*°Ar/PAn e (8.474 + 0.646) 10™ 2014 lab data 5.64 0.21258 +0.02839 8.30 149.8 +20.0 1.13 £ 0.01
(*°Ar/7Ar)c, (3.765 + 0.025) 10* 2014 lab data 4.57 0.28051 £0.05155 3.21 197.6 +36.3 0.80 £0.01
4.28 0.30392_+ 0.06297 1.47 214.1 £44.4 0.53 +0.00
Decay constants weighted mean (6 of 8) 154.2 +6.4

K Aar (5.808 + 0.004)10™ 2™ Steiger & Jager (1977)
K Aca (4.962£0.009)10°a™  steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58+0.03)10%a Stoenner et al. (1965)
*Ar (5.4300 +0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
°°Cl Ag (2.35+0.02)10%a"* Endt (1998)
Sample: RGC04-B Lab #: FG-839-847 J =0.00040160 + 0.00000683 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 62 reactor OSIRIS
Lab file Temp “Ar *Ar +536 Far ts3 *ar 538 *Ar 539 “Ar 5S4 p® tsp
# °c (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-839 587°C  6.384E-15  0.0000148  0.504  0.0003048  0.655 0.0000404 0.369 0.0016732 0.201 0.0046598  0.176  1.009173 0.07
FG-840 640°C  1.021E-14  0.0000233  0.547  0.0006060  0.611 0.0000650 0.386 0.0027833 0.131 0.0074502  0.095  1.00973 0.07
FG-841 694°C  1.791E-14  0.0000414 0403  0.0012789  0.563 0.0001201 0.277 0.0052341 0.112 0.0130765  0.075 1.010832 0.07
FG-842 745°C  2618E-14  0.0000598 0437  0.0018368  0.540 0.0001836 0.249 0.0078705 0.160 0.0191078  0.120  1.012075 0.07
FG-843 800°C  3.219E-14  0.0000736  0.350  0.0021385  0.482 0.0002254 0.299 0.0095985 0.147 0.0234954  0.112  1.012971 0.07
FG-844 856°C  3.410E-14  0.0000777  0.326  0.0027223  0.491 0.0002361 0.254 0.0101806 0.163 0.0248888  0.132  1.013281 0.07
FG-845 903°C  2.143E-14  0.0000497  0.398  0.0018898  0.499 0.0001286 0.253 0.0055171 0.109 0.0156419  0.074 1.011378 0.07
FG-846 999°C  1.647E-14  0.0000393  0.399  0.0012903  0.482 0.0000671 0.325 0.0026421 0.219 0.0120194  0.168  1.010653 0.07
FG847  1111°C__ 6.356E-15  0.0000154  0.447 _ 0.0006599  0.521 0.0000203 0.346 0.0007671 0.219 0.0046397  0.172_ 1.009183 0.07
Atmospheric argon ratios %“°Ar* 4"Ar*‘/”ArK +2s %39ArK Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/*Ar) 295.5 £ 0.0 Steiger & Jiger (1977) (ka)
(Ar/*Ar)a 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 7.16 0.19933 +0.02804 3.62 144.4 £20.3 2.36 +0.03
8.30 0.22230 +0.02759 6.02 161.1 +20.0 1.97 £0.02
Interfering isotope production ratios 7.56 0.18890 +0.01924 11.31 136.9 +13.9 1.76 +0.02
(“Ar/*°Ar)¢ (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 8.65 0.20994 +0.02047 17.01 152.1 £14.8 1.84 +0.02
(,Ar/ Ar) (7.022 £ 3.408) 10° 2014 lab data 8.46 0.20706 +0.01681 20.75 150.0 £12.2 1.93 +0.02
(°Ar/*An) G (8.474 + 0.646) 10 2014 ab data 8.99 0.21988 +0.01609 22.00 159.3 £ 11.7 1.61 £0.02
(*°Ar/*Ar)c, (3.765 £ 0.025) 10* 2014 lab data 7.54 0.21396 +0.02161 11.92 155.0 +15.7 1.25 £0.01
456 0.20754 +0.03825 5.71 150.4 +27.7 0.88 +0.01
Decay constants 3.25 0.19697 +0.05715 1.66 142.7 +41.4 0.50 +0.01
O Aar (5.808 £ 0.004)10™ a™ Steiger & Jager (1977) weighted mean (9 of 9) 1512 +7.4
%k Ay (4.962+0.009)10°a™  Steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58+0.03)10%a" Stoenneretal. (1965)
" Ar (5.4300 £ 0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
*°cl Ag (2.35+0.02)10° a2 Endt (1998)
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Sample: RGCO7 Lab #: FG-829-838 J =0.00040650 + 0.00000606 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 61 reactor OSIRIS
labfile  Temp “Ar pr ts36 Far +sy, A *53 *Ar tSy “Ar +54 o® +sp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-829 636°C  6.298E-15  0.0000152  0.542  0.0005805  0.557 0.0000582 0.380 0.0027404 0.193 0.0045970  0.112  1.009166 0.07
FG-830 702°C  9.604E-15  0.0000232 0484  0.0009272  0.505 0.0000906 0.205 0.0043756 0.116 0.0070105  0.086  1.009643 0.07
FG-832 753°C  1.397E-14  0.0000337  0.428  0.0013481 0.500 0.0001364 0.261 0.0066198 0.109 0.0101952  0.070  1.010281 0.07
FG-833 823°C  2120E-14  0.0000514  0.374  0.0017642  0.480 0.0001750 0.254 0.0084306 0.131 0.0154772  0.105 1.011356 0.07
FG-834 877°C  2510E-14  0.0000610  0.394  0.0017628  0.546 0.0001528 0.315 0.0072659 0.187 0.0183224  0.144  1.011925 0.07
FG-835 930°C  2.024E-14  0.0000496  0.422  0.0014191 0.592  0.0000887 0.328 0.0041805 0.222 0.0147702  0.175 1.011204 0.07
FG-836 990°C  1.899E-14  0.0000468  0.326  0.0011777  0.523 0.0000490 0.279 0.0021580 0.096 0.0138602  0.083 1.011021 0.07
FG837  1051°C  2.176E-14  0.0000539  0.401  0.0011466 0516 0.0000340 0.436 0.0012768 0.151 0.0158843  0.076 1.011391 0.07
FG838  1134°C__ 3.124E-14 _ 0.0000775 _ 0.420 _ 0.0019648  0.592 0.0000408 0.333 0.0013338 0.231 0.0228047  0.175 _ 1.012836 0.07
Atmospheric argon ratios % Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Ary Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/*°Ar) 4 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(C*Ar/*°Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 3.84 0.06449 +0.01816 7.14 473 £133 2.03 £0.02
3.72 0.05966 +0.01543 11.40 438 £11.3 2.03 £0.02
Interfering isotope production ratios 3.91 0.06025 +0.01305 17.25 442 +9.6 2.11 £0.02
(“Ar/*Ar), (1,048 £ 0.071) 10° 2014 1ab data 3.11 0.05708 +0.01405 21.97 41.9 £10.3 2.05 £0.02
(®Ar/An) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 2.61 0.06572 +0.02090 18.93 482 +153 1.77 £0.02
(*°Ar/PAn G (8.474 + 0.646) 10™ 2014 lab data 1.77 0.06269 +0.03212 10.89 46.0 £23.6 1.27 +0.02
(*°Ar/7Ar)c, (3.765 + 0.025) 10* 2014 lab data 1.16 0.07438 +0.04316 5.62 545 +31.7 0.79 +0.01
0.49 0.06053 +0.10185 3.32 44.4 £74.7 0.48 £0.01
Decay constants 0.48 0.08151 +0.15655 3.47 59.8 +114.8 0.29 +0.00
O Aar (5.808 +0.004)10™ a* Steiger & Jiger (1977) weighted mean (9 of 9) 448 +5.1
K Aea (4.962 £ 0.009)10™° a™ Steiger & Jager (1977)
Ar (2.58+0.03)10%a™ Stoenner et al. (1965)
*Ar (5.4300 +0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
°°Cl Ag (2.35+0.02)10°a" Endt (1998)
Sample: RGCO8-A Lab #: FG-792-801 J =0.00040750 + 0.00000130 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 63 reactor OSIRIS
Lab file Temp “pr *ar +S36 ar t53; *Ar tS3g *Ar +S39 “par t540 " tsp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-792 632°C  6.090E-15  0.0000146  0.604  0.0003055 0.615  0.0000275 0.635 0.0012218 0.144 0.0044449  0.120  1.009136 0.07
FG-794 697°C  9506E-15 00000224 0458  0.0005317 0519 0.0000440 0.265 0.0019324 0.164 0.0069384  0.088  1.009631 0.07
FG-795 756°C  1.755E-14  0.0000409 ~ 0.404  0.0010553  0.585 0.0000911 0.432 0.0040535 0.296 0.0128073  0.287  1.010808 0.07
FG-796 815°C  3.071E-14 00000721  0.354  0.0016408  0.477 0.0001444 0.241 0.0064125 0.124 0.0224161  0.099 1.012753 0.07
FG-797 871°C  3.314E-14 00000775  0.309  0.0022051 0.477  0.0001710 0.215 0.0076787 0.152 0.0241907  0.128  1.013131 0.07
FG-798 926°C  2.826E-14 00000652  0.353  0.0024876  0.453 0.0001619 0.244 0.0073603 0.127 0.0206243  0.082 1.012386 0.07
FG-799 986°C  2373E-14  0.0000554  0.373  0.0021855  0.507 0.0001195 0.226 0.0054945 0.201 0.0173245  0.170 1.011724 0.07
FG800  1045°C  2.101E-14  0.0000510 ~ 0.361  0.0011166 0475 0.0000514 0.329 0.0020940 0.112 0.0153385  0.097 1.011285 0.07
FG801  1133°C_ 3.748E-14 _ 0.0000924  0.355  0.0012440  0.457 0.0000360 0.402 0.0009416 0.203 0.0273605__ 0.071 _ 1.013773 0.07
Atmospheric argon ratios %" Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Ary Age +2s K/Ca +2s
(“°Ar/*Ar) 295.5+0.0 Steiger & Jiger (1977) (ka)
(*°Ar/*°Ar) 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 3.97 0.14453 +0.04346 3.29 106.2 +31.9 1.72 £0.02
5.43 0.19502 +0.03201 5.20 143.4 £23.5 1.56 +0.02
Interfering isotope production ratios 6.64 0.20999 +0.03019 10.90 154.4 +22.2 1.65 +0.02
(“Ar/*°Ar)¢ (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 5.73 0.20024 +0.02453 17.24 147.2 £18.0 1.68 +0.02
(C5Ar/ Ar) (7.022 £ 3.408) 10° 2014 lab data 6.39 0.20142 +0.02015 20.65 148.1 £14.8 1.50 +0.01
(°Ar/*An) e (8.474 + 0.646) 10 2014 ab data 7.86 0.22040 +0.01909 19.79 162.0 +14.0 1.27 £0.01
(*°Ar/*Ar)c, (3.765 £ 0.025) 10* 2014 lab data 6.92 0.21842 +0.02472 14.77 160.6 + 18.2 1.08 +0.01
2.62 0.19186 +0.05387 5.63 141.0 £39.6 0.81 +0.01
Decay constants 0.68 0.19766 +0.21012 2.53 145.3 +154.5 0.33 +0.00
O Aar (5.808 £ 0.004)10™ a™* Steiger & Jager (1977) weighted mean (8 of 9) 1533 +7.1
K Ay (4.962 £ 0.009)10™° a™* Steiger & Jager (1977)
*Ar (2.58+0.03)10°%a"* Stoenner et al. (1965)
" Ar (5.4300 £ 0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
P°cl A (2.35+0.02)10%a™ Endt (1998)
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Sample: RGCO08-B Lab #: FG-810-819 J =0.00040340 + 0.00000335 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 63 reactor OSIRIS
labfile  Temp “Ar pr ts36 Far +sy, A *53 *Ar tSy “Ar +54 o® +sp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-810 634°C  5.498E-15  0.0000131  0.608  0.0002303  0.789 0.0000212 0.479 0.0008895 0.245 0.0040133  0.147  1.009044 0.07
FG-811 699°C  7.506E-15  0.0000175 0485  0.0004506  0.539 0.0000370 0.418 0.0016336 0.155 0.0054789  0.107  1.009338 0.07
FG812 749°C  1.371E-14  0.0000323  0.338  0.0006871 0.538  0.0000611 0.293 0.0026636 0.135 0.0100107  0.069 1.010246 0.07
FG814 821°C  1.982E-14  0.0000461  0.391  0.0011365  0.549 0.0000984 0.320 0.0043844 0.251 0.0144636 0229 1.011174 0.07
FG815 875°C  2690E-14  0.0000624  0.344  0.0017204  0.480 0.0001346 0.212 0.0059930 0.096 0.0196368  0.116  1.012154 0.07
FG816 928°C  2261E-14  0.0000525  0.316  0.0019261 0.523  0.0001243 0.291 0.0056830 0.225 0.0165051  0.168  1.011552 0.07
FG817 989°C  1.624E-14  0.0000377 0434 00014828  0.536 0.0000806 0.306 0.0036981 0.200 0.0118550  0.157 1.010616 0.07
FG818  1050°C  1.371E-14  0.0000330  0.381  0.0008649  0.549 0.0000385 0.310 0.0015865 0.173 0.0100074  0.116  1.010244 0.07
FG819  1133°C__ 3.089E-14 _ 0.0000758  0.415  0.0015342  0.534 _0.0000367 0.415 0.0011441 0.252 0.0225488  0.231 _ 1.01269 0.07
Atmospheric argon ratios % Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Ary Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/*°Ar) 4 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(C*Ar/*°Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 431 0.19444 +0.05454 3.21 1415 £39.7 1.66 +0.03
6.56 0.21990 *0.03156 5.90 160.0 +23.0 1.56 +0.02
Interfering isotope production ratios 5.46 0.20507 +0.02481 9.63 149.2 +18.1 1.67 +£0.02
(“Ar/*Ar), (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 6.76 0.22306 + 0.02862 15.84 162.3 +20.8 1.66 +0.02
(**Ar/*Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 7.01 0.22977 +0.02254 21.66 167.2 +16.4 1.50 +0.01
(*°Ar/PAn G (8.474 + 0.646) 10™ 2014 lab data 7.22 0.20977 +0.01988 20.53 152.7 £14.5 1.27 +0.01
(*°Ar/7Ar)c, (3.765 + 0.025) 10* 2014 lab data 7.30 0.23409 £ 0.02807 13.36 170.4 £20.4 1.07 £0.01
3.56 0.22453 +0.04907 573 163.4 +35.7 0.79 £0.01
Decay constants 1.48 0.29290 +0.18619 4.13 213.2 £136.5 0.32 +0.00
Ok Aar (5.808 +0.004)10™ a* Steiger & Jiger (1977) weighted mean (9 of 9) 159.1 +7.6
K Aea (4.962 £ 0.009)10™° a™ Steiger & Jager (1977)
Ar (2.58+0.03)10%a™ Stoenner et al. (1965)
*Ar (5.4300 +0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
°°Cl Ag (2.35+0.02)10°a" Endt (1998)

Ardeche

Sample: BUR12-02A Lab #: FG-955-963 J = 0.00046100 + 0.00000558 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation # 73 reactor OSIRIS
labfile  Temp “Ar pr ts36 Far +sy, *Bar *53 *Ar tSy “Ar +54 o® +sp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG-955 650 °C  1.242E-14  0.0000308 0418  0.0001625 0.895 0.0000193 0.574 0.0005892 0.242 0.0090684  0.068 1.013232 0.07
FG-956 708°C  1.019E-14  0.0000251  0.399 ~ 0.0003349  0.554 0.0000350 0.352 0.0011844 0.151 0.0074385  0.066 1.012773 0.07
FG957 761°C  6.164E-15  0.0000152 0436  0.0003443  0.574 0.0000389 0.391 0.0013293 0.172 0.0044993  0.102  1.011939 0.07
FG958 830°C  7.051E-15  0.0000173 ~ 0.561  0.0004818  0.567 0.0000550 0.310 0.0019366 0.135 0.0051467  0.097 1.012129 0.07
FG-959 882°C  6.741E-15  0.0000166 0451  0.0005212  0.567 0.0000477 0.288 0.0017611 0.145 0.0049203  0.086 1.012063 0.07
FG-960 942°C  7.659E-15  0.0000189 0418  0.0005362  0.476 0.0000389 0.379 0.0015272 0.155 0.0055908  0.092  1.01226 0.07
FGO61  1002°C  9.157E-15  0.0000227  0.460  0.0005257  0.483 0.0000307 0.443 0.0012229 0.198 0.0066836  0.062 1.012561 0.07
FG962  1060°C  9.325E-15  0.0000231  0.488  0.0003839 0519 0.0000194 0.521 0.0007110 0.192 0.0068069  0.077 1.012605 0.07
FG-963  1154°C__ 1.192E-14 _ 0.0000297 _ 0.479 _ 0.0005662 0.518  0.0000208 0.403 0.0008014 0.164 0.0087007  0.060 _ 1.013135 0.07
Atmospheric argon ratios % Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Ary Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/*°Ar) 4 295.5+0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(®Ar/*°Ar) 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 0.18 0.02773 +0.13093 5.33 23.1 +108.9 0.544 +0.010
0.97 0.06109 + 0.05062 10.71 50.8 £42.1 0.530 +0.006
Interfering isotope production ratios 1.24 0.04183 +0.03022 12.02 34.8 +25.1 0.579 +0.007
(“Ar/*Ar) (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 1.48 0.03936 +0.03015 17.51 32.7 £25.1 0.603 +0.007
(**Ar/*Ar) (7.022 + 3.408) 10° 2014 lab data 1.29 0.03601 +0.02567 15.92 30.0 £21.3 0.507 +0.006
(°Ar/TAn) e, (8.474 £ 0.646) 10 2014 lab data 0.93 0.03406 +0.03136 13.80 28.3 £26.1 0.427 +0.004
(*°Ar/7Ar)c, (3.765 + 0.025) 10* 2014 lab data 0.60 0.03253 +0.05087 11.05 271 +423 0.349 +0.004
0.19 0.01777 +0.09507 6.43 14.8 £79.1 0.278 +0.003
Decay constants 0.31 0.03371 +0.10603 7.24 28.0 +88.2 0.212 +0.002
Ok Aar (5.808 +0.004)10™ a™* Steiger & Jiger (1977) weighted mean (7 of 9) 321 +11.1
K Aea (4.962 £ 0.009)10™° a™ Steiger & Jager (1977)
Ar (2.58 +0.03)10% a™ Stoenner et al. (1965)
*Ar (5.4300 +0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)
°°Cl Ag (235+0.02)10°a" Endt (1998)

250



Sample: BUR12-02B Lab #: FG-974-981 J = 0.00047350 + 0.00000327 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law
Irradiation #73 reactor OSIRIS
Lab file Temp “ar *Ar EX ar X *ar +S3g *Ar +559 “©ar +540 p® +sp
# °C (moles) (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s (V) %1s %1s
FG974 650°C  1.499E-14  0.0000370  0.428  0.0001691 3.398 0.0000218 0.320 0.0006549 0.203 0.0109441  0.117 1.013774 0.07
FG975 723°C 1.238E-14  0.0000306  0.381  0.0003910 1.558  0.0000402 0.346 0.0013898 0.148 0.0090401  0.158  1.013236 0.07
FG976 799°C  1.044E-14  0.0000256  0.502  0.0006946  0.912 0.0000771 0.306 0.0027166 0.188 0.0076184  0.164  1.012833 0.07
FG977 860°C  9.972E-15  0.0000245  0.389  0.0008020  0.830 0.0000808 0.246 0.0029190 0.106 0.0072788  0.117  1.012741 0.07
FG978 930°C  1.248E-14  0.0000308 0418  0.0009155  0.753 0.0000674 0.145 0.0026565 0.114 0.0091128  0.113  1.013287 0.07
FG979 996°C  1.286E-14  0.0000317 0424  0.0007653  0.843 0.0000468 0.382 0.0018936 0.122 0.0093894  0.096 1.013361 0.07
FGO80  1055°C  1.093E-14  0.0000270  0.417  0.0004423 1.334  0.0000247 0.216 0.0009272 0.148 0.0079812  0.135  1.012967 0.07
FG-981 1155°C _ 1.839E-14 _ 0.0000458  0.346 _ 0.0007684 0.855  0.0000323 0.340 0.0012084 0.212 0.0134256  0.085  1.014375 0.07
Atmospheric argon ratios %" Ar* “OArt/*Ar £ 25 %> Arg Age +2s K/Ca +2s
(“Ar/**Ar) 295.5 + 0.0 Steiger & Jager (1977) (ka)
(C5Ar/*°Ar), 0.1869 + 0.0001 Nier (1950) 0.34 0.05735 +0.14816 456 491 £126.9 0.581 +0.040
0.40 0.02633 +0.05373 9.67 225 £46.0 0.533 £0.017
Interfering isotope production ratios 1.61 0.04511 +0.02947 18.91 38.6 +25.2 0.587 +0.011
(“°Ar/*Ar) (1,048 £ 0.071) 10° 2014 lab data 1.60 0.03993 +0.02023 20.32 342 £17.3 0.546 +0.009
A/ An) (7.022 £ 3.408) 10° 2014 lab data 1.08 0.03715 +0.02974 18.49 31.8 £255 0.435 +0.007
(*°Ar/PAn e (8.474 + 0.646) 10™ 2014 lab data 1.07 0.05294 +0.04307 13.18 453 +£36.9 0.371 +0.006
(*°Ar/7Ar)c, (3.765 + 0.025) 10* 2014 lab data 0.78 0.06679 £ 0.07530 6.45 57.2 +64.5 0.314 +0.008
0.07 0.00787 +0.07979 8.41 6.7 £68.3 0.236 + 0.004
Decay constants weighted mean (7 of 8) 35.8 +11.2

%K Aar (5.808+0.004)10™a™  Steiger & Jager (1977)

K Aca (4.962£0.009)10°a™  steiger & Jager (1977)

*Ar (2.58+0.03)10%a Stoenner et al. (1965)

*Ar (5.4300 +0.0063)10%a™  Renne & Norman (2001)

°°Cl Ag (2.35+0.02)10%a"* Endt (1998)

Sample: BOR12-03 Lab #: N1311-01-08 J = 0.00035190 + 0.00000317 D(1) Mass discrimination per AMU based on power law

Irradiation # 79 reactor OSIRIS
Lab file Temp “Ar *Ar +536 FAr ts3 *ar 538 *Ar +539 “Ar + 5S40 o™ tsp
# °c (moles) (v) %1s (v) %1s (V) %1s (v) %1s (V) %1s

N131101  633°C  5.498E-15  0.0000133 ~ 0.740  0.0002101 0.475 0.0000142 0.572 0.0003171 0.404 0.0040131  0.255  1.01253 0.1
N131102 686°C  4.172E-15  0.0000100  0.903  0.0002764 0.405 0.0000179 0.542 0.0004435 0.243 0.0030452  0.314  1.01236 0.1
N131103  733°C  3.564E-15  0.0000083  0.930  0.0003411 0