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Préambule

Le Pléistocene moyen (117-780 ka) est un étage géologique qui climatiquement est marqué
par un changement de durées et d’amplitudes des cycles glaciaires-interglaciaires et donc
caractérisé par l'établissement progressif de périodes glaciaires de plus en plus froides,
longues et arides (Berger et al, 1994). Parallelement a ces changements climatiques et
environnementaux majeurs, de nombreuses innovations a la fois technologiques et culturelles
témoins de nombreuses acquisitions comportementales, émergent en Europe occidentale.
C’est en effet au début de cette période que I'on voit s’établir en Europe de I'ouest I’Acheuléen,
culture lithique de mode 2 représentée par un outil directeur emblématique nommé biface
(Moncel et al., 2016a, Moncel et Schreve., 2016), puis plus tardivement la culture moustérienne
(mode 3) autour de 300 ka (Adler et al., 2014) qui est elle, principalement dominée par les
industries discoides et levalloisiennes. L’arrivée de I’Acheuléen est de plus dans la littérature
reliée en Europe de l'ouest a l'apparition de nouvelles populations d’homininés présentant
des caractéristiques morphologiques variées. Ces individus sont souvent regroupés sous
I'appellation « Homo heidelbergensis » et attribués a la lignée néanderthalienne. C’est d’ailleurs
vers 200 ka que la spéciation de 'espece Homo neanderthalensis s’opere de maniere définitive.
L’étude et la compréhension de I'évolution humaine au cours du Pléistocene moyen et plus
particulierement pendant la premiere partie de cet étage géologique (i.e. 780-300 ka), gamme
de temps sur laquelle se focalise mon travail de these, nécessitent de disposer d'un cadre
chronologique précis et robuste sans lequel la comparaison des gisements archéologiques
demeure hasardeuse. Un tel contexte est aujourd’hui encore loin d’étre établi en raison des
difficultés inhérentes a la datation des sites archéologiques et notamment de la faible précision
des techniques utilisées pour cette période temporelle. Bien que les méthodes de datation
relatives comme la biochronologie ou I'étude du degré d’évolution anthropologique des
fossiles humains soient d'une aide précieuse pour replacer les gisements les uns par rapport
aux autres, les ages obtenus demeurent relatifs et la détermination de la contemporanéité ou
de la relation temporelle entre deux sites archéologiques, en absence de donnée chronologique
absolue, reste problématique. La progression dans la compréhension de I'Evolution humaine
nécessite dans un premier temps que "absence d’outil marqueur, attribué a une culture ou
« tradition » particuliere ne soit plus considérée comme preuve d’inexistence de cette derniere

lors de la période d’occupation du gisement. La nature et la fonction du site (i.e. habitat, site
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de boucherie) doivent davantage étre prises en compte comme c’est le cas pour la plupart des
études les plus récentes (voir dans la suite du manuscrit) méme si ces parametres restent
parfois difficiles a appréhender en raison de la mauvaise préservation de nombreux gisements
de plein air pendant le Pléistocene moyen. Le faible nombre de fossiles humains datés de cette
époque et par conséquent de données anthropologiques, rend également difficile la validation
ou infirmation de nombreuses hypotheses évolutives actuelles. Pourtant, la détermination des
chemins évolutifs suivis par la lignée pré-néanderthalienne ainsi que son intégration dans le
schéma climatique et environnemental global maintenant bien connu pour cette période, sont
primordiales pour la compréhension de cette période charniere et pour la construction de
scénarii évolutifs plus solides. Les hypotheses visant a établir des voies de migrations des
populations et/ou des technologies et a replacer chronologiquement ces évenements restent,
sans cadre chronologique juste et précis, le plus souvent malheureusement invérifiables. Dans
ce contexte, 1'objectif principal de ma these de doctorat était 1'obtention d'une chronologie
robuste d'une quinzaine de gisements du Paléolithique inférieur d’Italie centrale et
méridionale, recouvrant d’apres la littérature, la période allant du début de I’Acheuléen
jusqu’a la transition vers le Paléolithique moyen (i.e. 750-300 ka).

Mon travail s’est centré pendant trois ans sur l'utilisation de la méthode isotopique
#0Ar/Ar par fusion laser pour la datation de monocristaux de feldspaths potassiques contenus
au sein de séquences archéologiques et plus précisément dans des niveaux de téphras
primaires et/ou parfois remaniés. La méthode *°Ar/*Ar est considérée comme l'une des plus
précises existantes a I'heure actuelle pour la gamme temporelle qui nous intéresse ici. Elle a
d’ailleurs contribué a l'établissement d'un tel cadre chronologique au cours des trente
dernieres années en Afrique de I'Est et en Indonésie (e.g. Swisher et al., 1994, Potts et, Deino
1995, Swisher et al.,, 1996, Semaw et al., 1997, deHeinzelin et al., 1999, Deino et Hill 2002 ;
WoldeGabriel et al., 2004 ; McDougall et al., 2005 ; Morgan et Renne, 2008 ; Sutikna et al., 2016),
notamment pour la datation de nombreux sites et niveaux archéologiques emblématiques
comme par exemple les empreintes de pas de Laetoli (Tanzanie) fossilisées dans un niveau de
téphra (3.85-3.63 Ma, Deino et al., 2011), ou encore le célebre squelette de ["Australopithecus
afarensis Lucy (Ethiopie, ages calculés pour deux niveaux volcaniques sous- et sus-jacents de

3,20+0,01 Maet 3,18 + 0,01 Ma, Walter, 1994). Cette technique a ainsi apporté un grand nombre



de nouvelles données cruciales pour la compréhension du tempo de I'évolution de la lignée

humaine en général.

Sur le continent européen, un tel cadre chronologique n’a jamais été réalisé en raison du
nombre restreint de zones géographiques présentant une activité volcanique continue au cours
des derniers millions d’années et du faible nombre de minéraux volcaniques reconnus dans
les séquences archéologiques de ce territoire. Les larges incertitudes induites par la plupart
des méthodes de datations, qu‘elles soient absolues ou relatives, sont donc un obstacle
considérable dans I'établissement dun contexte chronologique précis des sites du
Paléolithique. La péninsule italienne dans sa partie centrale et méridionale est une exception
dans le cadre géologique européen, elle présente en effet une activité volcanique continue
depuis 1 Ma. La chronologie obtenue dans le cadre de ma these, reposant sur 1'étude de
gisements italiens pour la période entre 700-250 ka, est donc unique et devrait permettre entre
autre :

1) D’offrir un cadre temporel cohérent et homogene depuis les prémices de I’Acheuléen
jusqu’a la transition vers le moustérien en Italie.

2) A terme permettre de replacer ces évolutions culturelles et morphologiques de la lignée
pré-néanderthalienne par-rapport aux changements climatiques et environnementaux du
Pléistocene moyen dans un contexte chronologique connu et global du continent
européen.

3) Contribuer al’inter-calibration de plusieurs méthodes de datations grace a la comparaison
des résultats obtenus par “Ar/®Ar avec ceux «calculés par des méthodes
paléodosimétriques (e.g. ESR sur quartz blanchis ; ESR-U/Th ; TL; OSL...) qui sont des

techniques utilisables dans la plupart des séquences archéologiques européennes.

Organisation du manuscrit

Le manuscrit de these se découpe en quatre chapitres :

o L’introduction générale s’attache a présenter les différents concepts et problématiques
évolutives du Pléistocene moyen ancien en Europe de I'ouest ainsi que les enjeux de
mon étude qui vise a améliorer notre compréhension de la chronologique de

I'évolution de la lignée pré-néanderthalienne. Une revue rapide des différentes



PREAMBULE

méthodes de datations applicables a la période du Pléistocene moyen ainsi que les
particularités de la méthode “Ar/°Ar par rapport aux autres techniques et approches

est également présentée.

o Le chapitre I se consacre au territoire italien du point de vue géologique et
archéologique. Il se focalise en particulier sur la période chronologique entre 700 et 250
ka. Les complexes volcaniques du centre et sud de la péninsule italienne actifs au cours
du Pléistocene moyen ainsi que les bassins tectoniques et terrasses alluviales
correspondants aux archives sédimentaires principales abritant les sites
archéologiques que j’ai datés durant ces trois années y sont de plus présentés. Certains
enregistrements environnementaux et climatiques italiens bien connus, corrélables a
ces archives et disponibles dans la littérature, sont également mis en relation avec les
données téphrochronologiques existantes. Ce chapitre a également pour objectif la
présentation des sites étudiés régionalement du nord au sud ainsi que de leurs
contextes stratigraphiques. Mon manuscrit inclue sept articles publiés et/ou soumis,
afin d’éviter les répétitions la description des gisements associés faite dans le chapitre
1 n’est que tres concise et a pour seul objectif de présenter 1'échantillonnage effectué

pour ces gisements.

o Le chapitre II est une présentation des principes de la méthode “Ar/*Ar et de
I'approche méthodologique suivie au cours de ma these. Un article de méthodologie
destiné aux étudiants de Master 1 et 2, publié dans la revue frangaise Quaternaire
(Pereira et al,, 2017) est intégré dans les annexes du manuscrit (annexe 1-1). Afin
d’éclairer le lecteur, il est des a présent mentionné que 'ensemble des ages “°Ar/*Ar
présentés dans ce manuscrit et dans les articles associés, ont été calculés avec la
constante de désintégration du “K de Steiger et Jager (1977) et le standard ACs-2 avec
un age de 1,193 Ma (Nomade et al.,, 2005). Les erreurs sur les ages sont données avec
un intervalle de confiance a 95% incluant I'incertitude sur le flux de neutron (J). J'ai
aussi ajouté pour mes données l'erreur incluant l'incertitude sur la constante de
désintégration totale du ¥K de Steiger et Jager, 1977 (i.e. 3,6%) car ces dernieres seront

comparées avec d’autres méthodes de datations dans un certain nombre de cas. Par



conséquent, les ages “*Ar/*Ar cités provenant de la littérature et comparés avec ceux
obtenus durant ma theése ont été re-calculés si cela était nécessaire avec la méme
constante de désintégration et I’age associé pour le standard ACs-2. Lorsque ce n’est

pas le cas, cela est précisé dans le texte et les raisons sont explicitées.

Le chapitre III présente I'intégralité des résultats pour les quinze sites archéologiques
étudiés. Ces derniers sont classés par région. Comme dit précédemment, mes travaux
étant partiellement présentés sous la forme d’articles scientifiques, seuls les résultats
non intégrés dans des articles sont décrits en détail dans ce chapitre. Une synthese

chronologique des résultats obtenus est réalisée a la fin de ce chapitre.

Dans le chapitre IV, les résultats présentés dans le chapitre III régionalement sont
discutés a 1'échelle de la péninsule italienne et de I'Europe de I'ouest. L'ensemble des
sites étudiés est replacé dans un cadre un paléo-environnemental grace aux
enregistrements marins et continentaux globaux (courbes climatiques et diagrammes
polliniques) et surtout méditerranéens datés pour certains d’entre eux par “Ar/¥Ar.
C’est a cette occasion que les implications archéologiques de ces nouvelles contraintes

chronologiques et environnementales sont explorées.
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Introduction générale
I/ L’Evolution humaine en Europe durant le Pléistocéne inférieur et moyen

1. Arrivée des premiers homininés en Europe occidentale: le contexte
déterminant du Pléistocéne inférieur

En Europe occidentale 1'émergence du Paléolithique inférieur est assez tardive, les
premieres traces attestées d’outils taillés sont estimées de maniere peu précise entre 1,6 et 1,2
Ma et sont associ€es a I'apparition d’industries lithiques qualifiées « d’oldowayennes » (nom
emprunté aux gorges d’Olduvai, Tanzanie, Leakey, 1960). Cette culture est caractérisée par
des industries de type galets aménagés, nucléus ou éclats bruts utilisés ou retouchés (Clark,
1969, Leakey, 1960). L’Oldowayen, aussi qualifié de culture lithique de « mode technique 1 »,
défini pour la premiere fois par Clark en 1969, a prospéré puis s’est dispersé dans le sud et
I'est de I'Afrique entre 2,6 et 1,9 Ma, avant d’étre finalement exporté vers le continent
eurasiatique. Les plus anciennes occurrences d’outils en pierres taillées par un homininé hors
d’Afrique ont été mises en évidence sur le site de Dmanisi en Géorgie (fin sub-chron normal
Olduvai aux alentours de ~1.8 Ma, Ferring et al,, 2011). Les données actuelles suggerent
parallelement une dispersion rapide jusqu’en Asie aux alentours de 1,7-1,6 Ma, d’abord en
Indonésie et Chine (Swisher et al., 1994, Zhu et al., 2003) puis vers 'Europe a partir de 1.6-1.2
Ma (références ci-dessous).

La majorité des gisements les plus anciens d’Europe sont localisés au sud-ouest du
continent, principalement sur le pourtour du bassin méditerranéen (Fig. 1). Les premieres
traces d’activités humaines sont ainsi enregistrées en Espagne sur les sites de la Sima del
Elefante (Atapuerca, 1,2 + 0,2 Ma, Carbonell et al., 2008), Fuente Nueva 3 (1,5-1,0 Ma, Duval et
al., 2012), Barranco Ledn (1.73-1.02 Ma, Toro-Moyano et al, 2013) ou encore Alto de la
Picarazas (1,4-1,2 Ma, Gabarda et al.,, 2016). En Italie, les sites de Ca Belvedere (Monte
Poggiolo, 1,07 + 0,17 Ma, Bahain et al., 2007) et Pirro Nord (1,5-1,3 Ma, Peretto, 2006, Arzarello
et al., 2015) sont parmi les plus remarquables. Au sud-ouest de la France deux sites sont
également contemporains ou légerement plus récents que cette période : Lézignan la Céebe
(>780 ka Ma, age proposé : 1,2 Ma, Crochet et al., 2009, Bourguignon et al., 2016) et le Vallonnet
(1,2-1,1 Ma, Yokoyama et al., 1988, Michel et al., 2017, Fig. 1). Bien que le bassin méditerranéen

semble avoir été une zone propice au développement des populations du Pléistocene inférieur,
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certains gisements ont également été découverts plus au nord du continent : en France a Pont
de Lavaud ou Lunery, tous deux datés autour de 1,1 Ma (Despri€e et al., 2006)) ou encore en
Allemagne sur le site de Untermassfeld (~ 1.0 Ma ?, Landeck, 2010). Il est également important
de mentionner le site anglais d’'Happisburgh 3 dont I'age est suggéré autour de 900 ka (Parfitt
et al, 2010) méme si I'ancienneté de celui-ci a été remise en question par Rob Westaway en
2011 qui émet I'hypothese d'un age plus jeune, contemporain du stade isotopique 15 (vers 600
ka). A T'exception d'une molaire retrouvée sur le site de Barranco Ledn dans le bassin de
Guadix-Baza en Andalousie (Fig. 1, Toro-Moyano et al., 2013) et d'un fragment de mandibule
trouvé dans le niveau TE9 du site de la Sima del Elefante a Atapuerca pres de Burgos (Castille)
(1,3- 1,1 Ma, pré-Olduvai, Carbonell et al., 2008, Martindn-Torres et al., 2011), aucun fossile du

genre Homo antérieur a 1,0 Ma n’a été trouvé en Europe de 1'Ouest.

Légende

Sites antérieurs a la transition
Brunhes/Matuyama

Sites d'Europe de l'ouest
chronologiquement de la
"période acheuléenne"

500 ka <

Présence de fossile(s) humain

Présence d'industrie bifaciale

.S

Figure 1 : Localisation des principaux gisements d'Europe de l'ouest antérieurs a la transition
Brunhes/Matuyama (i.e. 781 ka) et de quelques sites du Pléistocéne moyen (< 500 ka).

Hormis ces deux exceptions les plus anciens ossements homininés d’Europe de I'ouest ont
également été découverts a Atapuerca dans le niveau TD6 du site de Gran Dolina (Fig. 1)
(Carbonell et al., 1995). Dans cet horizon archéologique plus de 140 restes humains ont été

découverts (Bermudez-de-Castro et al., 1997, Bermudez-de-Castro et al., 2015). Ces derniers
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sont chronologiquement antérieurs a l'inversion paléomagnétique du Brunhes/Matuyama
(Falgueres et al., 2009, Berger et al.,, 2008, Moreno et al., 2015) et donc de la transition entre
Pléistocene inférieur et moyen. Ces restes qui pourraient étre contemporains du MIS 21
présentent généralement des caracteres plésiomorphes (taille, morphologie cranienne...etc)
plutdt associés aux fossiles africains d"Homo habilis et/ou Homo rudolfensis, (Lordkipanidze et
al., 2007). Certains présentent cependant des caractéristiques les reliant par certains aspects a
la fois aux taxons Homo sapiens et Homo neanderthalensis illustrant ainsi la grande diversité
intra-spécifique qui semble avoir existé a la fin du Pléistocene inférieur (Bermuidez-de-Castro
et al, 2015). Ces premieres populations européennes sont communément regroupées sous
I'appellation Homo antecessor (Carbonell et al., 1995) et, a I'exception des occupations du site
de La Boélla en Espagne ou un biface a été découvert (Vallverdu et al., 2014), sont datées de la
fin du Pléistocene inférieur et uniquement associées a des industries lithiques de mode 1.
Cependant, il est a noter que le faible nombre de sites ayant livré des fossiles humains datant
de cette période géologique ainsi que la grande diversité de caracteres morphologiques des
fossiles retrouvés permettent difficilement de confirmer ou infirmer avec certitude I'existence
d’une espece unique (Homo antecessor) ou de plusieurs. La compréhension des migrations et
de leurs implications dans le développement a la fois génétique et morphologique des
individus du Pléistocene d’Europe de I'ouest est donc au coeur de nombreux débats dans la
littérature scientifique. Méme si ma these ne concerne pas directement ces premieres
populations il était pour moi important de présenter, méme succinctement, les données
existantes pour replacer mon étude dans un cadre plus général de I'évolution des populations
et techniques lithiques depuis les premieres occupations de 1'Europe occidentale.

Afin d’illustrer le contexte d’étude de ma these, l'échelle chronostratigraphique et
paléomagnétique globale du Quaternaire est représentée figure 2 (ci-dessus). Sur cette
derniere sont indiqués les sites archéologiques emblématiques et les especes d’homininés

depuis 2.6 Majusqu’a il y a 250 ka.
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2. Innovations et évolutions au Pléistocéne moyen : Emergence des premiers

« acheuléens »

Avant la derniere inversion du champ magnétique terrestre (~781 ka, limite
Brunhes/Matuyama), correspondant a la transition officielle entre Pléistocene inférieur et
moyen (Head et Gibbard, 2015), il a été proposé qu'une nouvelle vague d’homininés d’origine
africaine soit arrivée en Europe (Bar-Yosef et Belfer-Cohen, 2001, Moncel et al., 2013, Vallverdu
et al.,, 2014, Mosquera et al., 2016). Ces populations sont considérées comme porteuses de
nouvelles technologies lithiques (Acheuléen, mode 2, Vallverdu et al., 2014) requérant un
savoir-faire et des capacités cognitives plus développés que ceux nécessaires a I’élaboration
d’industries de mode 1 (e.g. Boéda, 1997 ; Nicoud, 2011).

Les fossiles reliés a ces homininés démontrent un volume cranien plus important que ceux
découverts a Gran Dolina (TD6) attribués a Homo antecessor mais de la méme fagon soulignent
une grande diversité de caracteres morphologiques rendant la notion d’espece discutable (voir
discussion dans Manzi, 2016). Par certains caracteres, ces homininés sont morphologiquement
a la fois proches des lignées néanderthalienne et sapiens (Hublin, 2009, Manzi et al., 2010). I1
est ayjourd’hui usuel de regrouper les fossiles datés entre 700 et 250 ka en Europe sous
'appellation générique Homo heidelbergensis (Rightmire, 1998, Hublin, 2009, Manzi et al., 2010).
Ce terme a été proposé pour la premiere fois par O. von Schoentensack en 1908 suite a la
découverte de la mandibule de Mauer pres de la ville d’Heidelberg en Allemagne. Ce fossile,
aujourd’hui daté par ESR-U/Th a 609 + 40 ka (Wagner et al., 2010) est donc contemporain du
stade isotopique 16 (MIS 16, ~ 620-560 ka, d"apres Lisiecki et Raymo, 2005), et est I'holotype de
I'espece. Cependant, la grande variabilité morphologique des fossiles du Pléistocene moyen
et le fait qu’aucun moment de spéciation particulier ne soit précisément défini ont conduit a
la proposition de plusieurs schémas évolutifs potentiels (Hublin, 2009, Manzi, 2016). Hublin
en 2009 suggéra une acquisition progressive de nouveaux caracteres morphologiques, en
partie dépendante de la zone géographique de vie des populations et donc liée aux variations
climatiques et environnementales. Ces facteurs externes de spéciations auraient conduit selon
lui a I'émergence de sous-especes. Manzi en 2016, soutient davantage un schéma plus global

suggérant une origine africaine du taxon nommé Homo heidelbergensis dont la lignée aurait
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mené en Afrique a la sous-espece Homo heidelbergensis rhodesiensis (Woodward, 1921). Les
innovations évolutives acquises par ce dernier auraient alors entrainé autour de 200 ka la
spéciation vers Homo sapiens en Afrique. En Europe, un schéma évolutif selon lui parallele se
serait produit; le taxon Homo heidelbergensis heidelbergensis aurait subi des modifications
génétiques qui auraient conduit a l'apparition d'une autre sous-espece qu’il nomme Homo
heidelbergensis steinheimensis (Berckhemer, 1936) qui, in fine, aurait elle-méme mené a la lignée
néanderthalienne. Manzi, tout comme Hublin, propose que ces évolutions spécifiques seraient
dues aux changements du climat qui auraient affecté I'Europe de 1'ouest. En effet, entre 781 et
250 ka, il est avéré que cette région du monde a été soumise a des variations climatiques
considérables qui auraient entrainé des contractions et expansions successives des zones de
vie des populations humaines liées a une alternance de périodes chaudes et humides (périodes
interglaciaires) et de périodes plus seches et arides (périodes glaciaires) (Muttoni et al., 2010).
De telles alternances peuvent avoir entrainé selon Hublin (2009) et Manzi, (2016) la disparition
et/ou isolement de populations pendant les périodes froides (glaciaires) notamment au nord
de I'Europe ou l'avancée des glaciers a entrainé la réduction des terres habitables. Ces
contraintes environnementales et climatiques, qui seront davantage discutées par la suite,
auraient alors entrainé la sélection génétique de certains caracteres morphologiques et/ou
cognitifs nécessaires a la survie des individus. Le non-développement de ces caracteres a
probablement mené a l'extinction de nombreuses sous-populations d’homininés mais
également d’especes fauniques. Ces deux schémas sont les plus repris actuellement dans la
littérature, mais ils demeurent difficilement testables en raison du faible nombre de sites ayant
livré des restes humains et du manque de données chronologiques suffisamment robustes
pour autoriser une inter-comparaison en toute confiance des sites archéologiques et fossiles
associés. Il faut ajouter enfin, qu’il est également possible que la répétition et intensité des
périodes glaciaires aient empéché la bonne conservation des traces laissées par les activités
humaines dans les régions les plus septentrionales d’Europe introduisant ainsi un biais dans
les données archéologiques en Europe de I'ouest.

Les modes de migration et/ou dispersion des populations d’Homo heidelbergensis sont
également encore tres hypothétiques. Il est cependant généralement soutenu, en raison du
faible nombre de gisements plus anciens que 550 ka actuellement connus en Europe de I'ouest

(Fig. 1) et de la diversité des témoignages culturels retrouvés sur ces sites, que ces populations
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aient commencé a coloniser cette partie du continent seulement sporadiquement (Moncel et
Schreve, 2016). Certains auteurs privilégient des arrivées par 'est du continent, faisant suite a
une sortie d’Afrique le long du Nil et a la traversée de la zone du Levant (Derricourt, 2005,
Vermeersch, 2006, Muttoni et al., 2010). L’hypothese d'un passage par l'est du continent
européen se heurte cependant au faible nombre de sites d’Europe centrale antérieurs a 500 ka,
a 'exception de quelques rares gisements peu contraints chronologiquement (Bosinski, 2006,
Rocca, 2016), et a la quasi-absence d’industrie bifaciale avant la premiere partie du
Paléolithique moyen (~ 300 ka, Bosinski, 2006, Adler et al., 2014, Rocca, 2016). D’autres
recherches proposent des voies de passage plus directes par 1’Afrique du Nord et le sud de
I'Europe par franchissement du Détroit de Gibraltar et/ou de Sicile lors de périodes de bas
niveau marin (i.e. Villa, 2001, Muttoni et al., 2010, Manzi, 2016). Le passage par le détroit de
Gibraltar (et/ou de Sicile) est tres controversé en raison des forts courants qu’il était nécessaire

de traverser (Palombo, 2013).

2.2 L'Acheuléen (le mode technique 2)

Les technologies reliées a Homo heidelbergensis a partir du début du Pléistocene moyen (i.e.
700-500 ka) en Europe démontrent une transition technique associée a l'acquisition de
nouvelles capacités cognitives (Nicoud, 2011). Il s’agit selon Clark (1969) de la transition
définie en Afrique par 'apparition d’outils lithique faconnés sur les deux faces ou « Bifaces ».
Alors que les outils de mode 1, notamment en Europe datés d’avant le début du Pléistocene
moyen, étaient peu travaillés et élaborés principalement en fonction de la matiere premiere
disponible (Arzarello et al., 2007, 2015), le passage du mode 1 au mode 2 démontre comme dit
précédemment une stratégie beaucoup plus réfléchie et une volonté de faire des outils plus
aboutis techniquement. Ces industries sont en effet prédéfinies et les gestes anticipés. L’ objet
final est pensé avant l'initiation de la taille et la complexité de cette approche semble suggérer
le besoin de transmission de ce savoir aux générations suivantes (Nicoud, 2011, Moncel et
Schreve., 2016). Les outils élaborés le sont pour la plupart sur de larges éclats et sont fagonnés
symétriquement des deux cotés, d’ou le nom de I'outil emblématique de cette nouvelle culture,
le biface. Cette tradition techno-lithique, majoritairement définie par la présence sur un site
paléolithique d’outils bifaciaux, de bifaces, hachereaux, outils a grand tranchant (LCTs, large

cutting tools) ou encore de pics, est communément appelée « Acheuléen ».
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L’Acheuléen tient son nom du site paléolithique de Saint-Acheul découvert a Amiens dans
la Somme (France) au XIXeme siecle (Tuffreau et al., 1982). En 1869, Gabriel de Mortillet,
préhistorien alors en charge du site, proposa une classification chronologique des produits de
I'industrie du paléolithique qu’il subdivisa en quatre époques : le Chelléen (qui sera appelé
plus tard Abbevillien avant d’étre abandonné), le Moustérien, le Solutréen et le Magdalénien.
En 1872, il rajouta I'’Acheuléen désigné comme intermédiaire entre 1'’Abbevillien (pré-
Acheuléen) et le Moustérien (Paléolithique moyen, mode technique 3). Le terme acheuléen
s’est ensuite généralisé a tous les sites archéologiques présentant des industries bifaciales,
permettant ainsi d’associer un type d’outil a une époque particuliere et ainsi développer une
nouvelle approche chronologique basée sur la présence ou non d'un type d’industrie, facilitant

alors la classification chrono-archéologique des sites paléolithiques.

3. De la chronologie du peuplement acheuléen en Europe occidentale

3.1 Une arrivée tardive et sporadique

Les plus vieux outils bifaciaux découverts a ce jour I'ont été en Afrique de I'Est et sont datés
d’environ 1,75 Ma (Lepre et al,, 2012, Beyene et al., 2013). Ils ont été mis au jour au nord du
Kenya pres du lac Turkana (site de Kokiselei) ainsi qu’au sud-ouest de 1’Ethiopie (région de
Konso Gardula, voir Fig. 2). Cette technique s’est ensuite généralisée rapidement dans tout le
continent africain. Les premieres traces d’industries de mode 2 hors d’Afrique ont été
recueillies sur les sites d'Ubeidiya en Israél et estimées entre 1,5 et 1,2 Ma (Martinez-Navarro
et al., 2009), puis en Inde et Chine sur les sites d’Attirampakkam (Pappu et al.,, 2011) et du
bassin de Bose dans la province du Guangxi (Hou et al., 2000) il y a entre 1,1 Ma et 900 ka et
environ 800 ka respectivement. L’arrivée des industries lithiques de mode 2 en Europe
occidentale est, comme en Chine, relativement tardive. Tout comme pour les industries de
mode 1, pres de 1,0 Ma se sont en effet écoulées entre I'émergence de ce savoir en Afrique et
son arrivée en Europe occidentale, soulignant le fossé culturel séparant ces deux continents.
Les premiers gisements démontrant ce type d'industries a I'ouest de I'Europe sont localisés,
comme c’était le cas pour les industries de mode 1 (oldowayennes), principalement autour du
bassin méditerranéen, le plus ancien étant le site de Barranc de la Boella (Tarragone, Espagne).

Ce gisement paléolithique est de maniere avérée plus ancien que 780 ka, car
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stratigraphiquement en dessous de la transition paléomagnétique Brunhes/Matuyama. Son
age d’occupation est grace aux données paléontologiques (macro et micro-faunes) et a des
datations par la méthode cosmogénique, (*Al/'’Be, Mosquera et al., 2015) estimé par les
auteurs, malgré de larges incertitudes, autour de 1 Ma (age minimum de 1.00 + 0.068 Ma.)
(Vallverdu et al., 2016). Deux autres sites « acheuléens » estimés de la fin du Pléistocene
inférieur furent mis aujour en Espagne : Solana del Zamborino et la Cueva negra del Estrecho
del Quipar (Scott et Gibert, 2009). Néanmoins la chronologie de ces gisements est largement
contestée par la communauté scientifique qui remet en question la méthode de datation
utilisée (paléomagnétisme), suggérant une mauvaise interprétation des données
paléomagnétiques obtenues, et linterprétation des données paléontologiques publiées
(Jimenez-Arenas et al., 2011). Un article publié par Alvarez-Posada et al. en 2017 suggere
maintenant un age entre 480 et 300 ka pour les industries lithiques du site de Solana del
Zamborino. De récentes études, menées en 2016 suggerent également un age entre 680 + 60 ka
et 780 ka (transition Brunhes/Matuyama) pour le niveau archéologique US4 du site de
Lézignan la Cebe (Fig. 1, Bourguignon et al., 2016). Ce niveau présente un assemblage lithique
varié mettant en évidence de larges éclats fagconnés et quelques bifaces démontrant son
appartenance a une phase ancienne de 1’Acheuléen (Bourguignon et al., 2016). Le cadre
chronologique de ce site a été obtenu grace a des corrélations géologiques et a des datations
d’isotopes cosmogéniques encore préliminaires et reste donc fragile. Il faut ensuite attendre la
période temporelle contemporaine des stades isotopiques 16 et 15 (~ 680-575 ka) pour
commencer a voir émerger des industries faconnées en Europe occidentale, notamment a la
Noira dans le nord de la France (630-700 ka, (Moncel et al., 2013, 2016a), en Italie sur le site de
Notarchirico (Bassin de Venosa, Piperno et al., 1997 ; Lefevre et al., 2010,) ou encore a la Caune
de I’Arago (niveau P-Q datés autour de 550 ka, Falgueres et al., 2015). Le développement de
ces technologies semble donc sporadique en Europe et initialement localisé au sud du
continent, méme si de plus en plus de sites antérieurs a 550 ka abritant des industries de mode
2, sont découverts au nord du continent (i.e. site de la Noira, Moncel et al., 2013, Amiens, rue
du Manege ou encore de Abbeville dans la carriere Carpentier (Antoine et al., 2015, 2016) ou

Moulin Quignon (J.J Bahain communication personnelle).
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3.2 Expansion et généralisation apres 450 ka

L'utilisation de bifaces et des méthodes de fagonnage, sporadique au début du Pléistocene
moyen, se généralise et se standardise a partir des stades isotopiques 12 et 11 (~ 460-370 ka,
Moncel et al., 2016b). Des outils sont alors de plus en plus taillés suivant une chaine opératoire
de fagonnage qui est commune dans toute 'Europe de l'ouest. Cette standardisation est
associée également a de nouvelles innovations culturelles et/ou technologiques comme la
domestication du feu, probablement d’abord de maniére opportuniste par récupération de
braises issues d’'incendies naturels comme cela a été proposé dans le cas de la Gruta de Aroeira
au Portugal ou des os brtilés ont été mis en évidence (Daura et al.,, 2017), puis par I'élaboration
de foyers. Les plus anciens foyers incontestables d’Europe sont datés entre 350 et 400 ka et sont
localisés en Hongrie a Vértesszo lo s (Kretzoi et Dobosi, 1990), en Angleterre a Beeches Pit
(Gowlett et al., 2005), et en France a Menez-Dregan (Monnier et al., 1996) et Terra Amata (de
Lumley, 1976). Ces derniers se multiplient ensuite largement des 300 ka. C’est également a
cette période charniere qu’apparaissent les prémices d’outils plus travaillés et plus réfléchis
correspondant au mode technique 3 qui est associé au Paléolithique moyen (industries
discoides ou Levallois). Le plus ancien gisement européen démontrant ce type d’outils en
Europe est Cagny la Garenne (France), daté du début du stade isotopique 12 (Tuffreau et al.,
2008). La fin du Paléolithique inférieur est également marquée par la fabrication d’outils en
bois (i.e. Schoningen, vers 300 ka Thieme, 2005) et en os comme sur certains sites du Latium
en Italie comme Fontana Ranuccio (Biddittu et al., 1979), Castel di Guido (Boschian et Sacca,
2010, 2015), Torre in Pietra (Villa et al., 2016a) ou Rignano Flaminio (Petronio et al., 2017). De
tels outils sur os de pachydermes ont été également été mis en évidence pour des gisements
datés d’il y a entre 400 et 300 ka en France et Espagne notamment sur les sites de Terra Amata
(de Lumley, 1969) et Gran Dolina (TD 10, Rosell et al., 2015). C’est également au Pléistocene
moyen que les premieres traces de rituels post-mortem avérées apparaissent, notamment sur
le site de la Sima de los Huesos (« le puits aux os ») a Atapuerca (Burgos, Espagne) ou plus de
trente individus semblent avoir été délibérément jetés dans une cavité naturelle (MIS 12/MIS
11, 434 + 36/-24 ka, Arnold et al., 2014, Bischoff et al., 2007, Arsuaga et al., 2014). La seule piece
lithique taillée associée a ces restes humains est un biface nommé par les auteurs « excalibur »,

réalisé en quartzite rouge et jaune ne montrant aucune trace d'usure. L’absence d’utilisation
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ainsi que la qualité esthétique de I'objet (matiere premiere de choix) suggerent potentiellement

une dimension symbolique de celui-ci (Arsuaga et al., 1997).

4. L’Acheuléen une culture au cceur des discussions

4.1 Le mode de dispersion de cette culture : une question d’actualité

L’Acheuléen est la culture lithique qui a perduré sur la plus longue gamme de temps :
environ 1,5 Ma (Gallotti, 2016). Clairement originaire de 1’Afrique (Beyene et al, 2013, ;
Santonja et Villa, 2006), son évolution et mode de dispersion/émergence sont encore au cceur
de nombreuses discussions et demeurent loin d’étre compris. Parmi les questions encore
débattues par la communauté scientifique, une est particulierement d’actualité : cette culture
est-elle uniquement héritée d’une tradition africaine ou s’est-elle spontanément développée
régionalement, voir micro-régionalement comme semble le suggérer son apparition
sporadique en Europe (Moncel et Schreve, 2016). La diversité des chaines opératoires utilisées
et des objets (matiere premieres variées, tailles) retrouvés en Europe de 1'ouest entre 800 et 500
ka ainsi que le nombre tres restreint de sites (environ une quinzaine) de cette période ayant
livré de tels outils rendent I'étude de la dispersion de 1’Acheuléen et la question de son/ces
origines difficile a appréhender.

De nombreux auteurs ont dans un premier temps suggéré un peuplement de 1'Europe en
deux phases, une premiere phase précoce autour de 1,6-1,2 Ma par des populations utilisant
uniquement des outils de mode technique 1 (oldowayenne ; Out of Africa I ou premiere
dispersion hors d’Afrique, Cann et al., 1987, Arzarello et Peretto, 2010, Prat, 2017) et une
seconde plus tardive autour de 700 ka par des populations possédant des industries de mode
2 (Out of Africa II) (Bar-Yosef et Belfer-Cohen, 2001, Piperno, 1997, Barsky et de Lumley, 2010,
Moncel et al., 2013, 2015, Vallverdu et al., 2014). Cependant la découverte récente d’industries
lithiques acheuléennes sur le site de Barranc de la Boella datées du Pléistocene inférieur
(Vallverdu et al, 2014) ainsi que les questionnements chronologiques autour des sites de
Solana del Zamborino, la Cueva negra del Estrecho del Quipar (Scott et Gibert, 2009) ou de
Lézignan la Cebe (Bourguignon et al., 2016) suggerent que cette hypothese est peut-étre
simpliste. Aujourd’hui, une théorie supportant I'occurrence de plusieurs vagues migratoires
est avancée (Moncel et al., 2016a, Moncel et Schreve, 2016). Chacune de ces vagues migratoires

serait porteuse de savoirs techno-lithiques différents répondant néanmoins toutes a la
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définition stricte de I’Acheuléen qui ne repose, et il faut le rappeler, que sur la présence de
larges éclats fagonnés symétriquement (Nicoud, 2011). Ces arrivées de populations ont
également pu étre largement dépendantes et/ou controlées par les variations climatiques ayant
eu lieu au Pléistocene moyen (Moncel et al., 2017). Il n’est pas dans le propos de ma these de
discuter de maniere approfondie les différentes hypotheses existantes et de prendre position
pour I'une ou l'autre car mon travail a concerné uniquement une zone géographique tres
limitée. Néanmoins, a | ‘échelle de la péninsule italienne ces problématiques seront abordées
et discutées dans la suite du manuscrit. I1 était donc important de replacer ces discussions dans

un contexte plus général.

4.2 I'Acheuléen, terme obsoléte ?

La notion méme « d’Acheuléen » est de nos jours remise en question. Ce fut d’ailleurs déja
le cas dans le passé, lorsque de nombreux auteurs soulignerent la grande hétérogénéité des
assemblages lithiques associés a cette culture lithique (Dubalen, 1924, Breuil et Lantier, 1959,
Bordes, 1961). Ils tentérent alors de déterminer les limites entre un Acheuléen inférieur, moyen
et supérieur pour les industries lithiques d’Afrique de I'Est. En Europe de I'ouest sur certains
gisements, surtout pour des sites plus anciens que 500 ka, ces industries bifaciales sont souvent
associées au sein d'un méme niveau archéologique a des industries de mode 1 (choppers,
chopping tools), alors qu‘a partir du stade isotopique 12 (~ 470 ka, Lisiecki et Raymo., 2005)
elles peuvent également étre trouvées avec des outils de mode 3 (débitage récurrent) rendant
la stricte séparation chronologique de ces cultures probablement impossible. De nombreux
sites d’Europe, comme Isernia la Pineta (Peretto et al., 2015) ou Pakefield (Parfitt et al., 2005)
ne présentent d’ailleurs pas d’'industrie travaillée de maniére symétrique mais au contraire des
industries caractérisées par un outillage riche en petits éclats de débitage nommés micro-tools
(Fig. 1, Barsky, 2013, Gallotti et Peretto, 2015, Rocca, 2016) qui apparaissent a partir de 800 ka
et sont ensuite retrouvés de maniere continue en Europe.

Bien qu’elles soient aujourd’hui également largement remises en question, deux autres
cultures lithiques, le Clactonien et le Tayacien, sub-contemporaines de I’Acheuléen, ont
également été proposées en Europe, remettant la dominance de I’Acheuléen en question
(Grifoni et Tozzi, 2006). Le Clactonien, proposé pour la premiere fois par Breuil en 1932, est
constitué principalement de larges éclats a talons peu préparés alors que les industries

tayaciennes étaient considérées comme évolution du Clactonien et prémices du Levallois
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(mode technique 3). Elles sont toutes deux caractérisées par de petits éclats montrant des talons
et bulbes facettés (Breuil et Lantier, 1959, McPherron et al., 2012). Ces industries sont tres
rarement associées a des outils bifaciaux. L’homogénéité de ces assemblages a, des 1948, été
contestée ré-ouvrant les questionnements autour de la légitimité a définir des cultures par la
présence ou l'absence de quelques outils. Aujourd’hui, il est admis que l'absence d’outil
bifacial ou d'une maniere générale d'un type d’industrie ou de faunes ou flores particulieres
ne peut plus étre considérée comme marqueur chronologique (e.g. Nicoud en 2011). Le terme
« Acheuléen » devient de plus en plus associé ala gamme de temps d’existence de cette culture
et nombre d’études récentes tendent a proposer le terme au pluriel « Acheuléens » pour
souligner sa complexité (Nicoud, 2013, Moncel, 2016, Rocca, 2016). De plus, on assiste parfois
a une surinterprétation d'un site, basée uniquement sur la présence de quelques outils
lithiques. On noteraici qu’il est nécessaire de connaitre la fonction d"un site archéologique afin
mieux comprendre la nécessité ou utilité de certains outils. L’absence d'un outil dans un
assemblage lithique peut également étre simplement due au fait que la zone de fouille n’est
pas suffisamment étendue ou que les activités des homininés présents sur le gisement ne
nécessitaient pas ce type d’outils.

Beaucoup de questions restent ouvertes quant a 1'usage de ces outils bifaciaux. Certains
auteurs suggerent que l'utilisation du biface était similaire a celle d’'un couteau suisse (avec
une large gamme d’utilisation Boeda, 1997 ; Nicoud, 2011). Ces industries surtout au début du
Pléistocene moyen, démontrent une diversité de techniques de taille et une grande variété de
matieres premieres utilisées. A partir des années 1980-90 les chercheurs ne se sont plus
contentés d’étudier les caractéristiques typologiques des outils et ont commencé a étudier la
fonction de ces derniers et des gisements associés et a relier ces informations au cadre
paléoenvironnemental des sites et régions d’études. Les recherches, notamment d’Eric Boéda
depuis 1997, suggerent que la variabilité de fagonnage pouvait étre due a la fois a la diversité
de matieres premieres utilisées et disponibles mais également a la contrainte du maintien du
volume final de I'objet désiré (Nicoud, 2011). Béeda puis ensuite Nicoud proposent la notion
de bifaces « outils » et de bifaces « supports d’outils », soulignant le fait qu'un biface n’est pas
forcément un outil unique, fagonné en une seule fois mais peut également étre retravaillé,
repensé au cours sa période de temps d’utilisation. L'utilité et le développement de telles

industries restent aujourd’hui tres débattus, il semble donc nécessaire pour avancer dans la
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compréhension de l'évolution technique et culturelle des populations d’homininés au
Pléistocene moyen en Europe occidentale d’établir un contexte chronologique unifié, fiable
mais aussi de progresser dans I'étude de la fonction des gisements archéologiques (site de
chasse, d’habitat, de boucherie).

Entre 450 et 400 ka, le mode 2 semble exploser et se « diffuser » dans toute I'Europe. Il y a
une généralisation et standardisation des outils bifaciaux qui sont retrouvés associés entre 350
et 300 ka aux premiéres industries de mode 3. Le nombre de restes fossiles humains découverts
augmente aussi et semble démontrer une homogénéité croissante des populations qui sont
morphologiquement beaucoup plus proches les unes des autres avec des caracteres
néanderthaliens de plus en plus marqués. Cette période de temps correspond climatiquement
a l'installation définitive de cycles climatiques glaciaires/ interglaciaires d'une durée moyenne
d’environ 100 ka. Cette coincidence temporelle suggere pour certains chercheurs une influence
des changements climatiques dans la dispersion et/ou l’évolution technologique des
homininés peuplant 1'Europe (Hublin, 2009, Muttoni et al., 2010, Moncel et al., 2017). Ces
bouleversements climatiques et environnementaux sont présentés de facon synthétique ci-

dessous.

I/ Le Pléistocene : un contexte climatique déterminant

1. La «Early Middle Pleistocene Transition (EMPT) », une transition

climatique majeure entre 1,4 Ma et 420 ka

1.1 La « Early Middle Pleistocene Transition (EMPT) »

A la fin du Pléistocene inférieur (1,4 Ma-781 ka) puis au cours du Pléistocene moyen jusqu’a
il y a environ 420 ka s’opere un changement climatique global, qui a largement impacté le
climat terrestre et donc probablement I'évolution de la lignée humaine : la « Early Middle
Pleistocene Transition (EMPT) ou Revolution (EMPR) (Head et Gibbard., 2015). Il s’agit d’une
transition climatique progressive au cours de laquelle les cycles glaciaires/interglaciaires, qui
avant le stade isotopique MIS 36, avaient une rythmicité d’environ 41 ka, dominée par
'obliquité de I'axe de rotation de la Terre, vont peu a peu laisser place a des cycles plus longs,

d’une durée proche de 100 ka (Kent et al., 1971). Les cycles deviennent alors progressivement
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de plus grande amplitude et plus marqués conduisant ainsi au développement de périodes
glaciaires plus arides et plus longues. Sont présentés figure 3 différents enregistrements de
cette transition avec un zoom sur les derniers 1,2 Ma. Cette illustration montre tout d’abord
en bas de la figure la courbe isotopique moyenne de variations du 880 enregistrées par des
foraminiferes benthiques (Lisiecki et Raymo, 2005). Cette courbe moyenne, reflete la variation
de quantité de glace stockée sur les continents a I'échelle de la planete (donc indicateur du
niveau des mers) et donc indirectement, fournit des informations sur les températures globales
de la Terre. Deux des autres courbes présentées ont été obtenues sur la carotte de glace de
Dome C (EPICA, Antarctique, Bazin et al, 2013) et montrent: 1) Les variations de
températures au dessus de cette zone de I’Antarctique déduites de la mesure de I'exces en
deutérium de glace (Sdeuterium, courbe bleue) ; 2) Les variations de la concentration en méthane
(CHa4, courbe orange) dans les bulles d’airs piégées dans cette derniere qui sont liées a l’activité
biologique globale (un climat tempéré et plus humide conduisant a une quantité plus
importante de méthane dans I'atmosphere). Comme mon travail est centré sur la zone
méditerranéenne, il est important de mentionner que I'expression de la EMPT est variable
d’'une zone géographique a une autre. J’ai donc également reporté sur cette figure les
variations de 8'%0 enregistrées par mesure de foraminiferes planctoniques (G ruber, vivants en
surface de la mer) provenant de la carotte marine méditerranéenne du site KC01B (mer
ionienne, Lourens, 2004, courbe verte). Cette courbe reflete les variations des températures de
surface de la mer pour cette zone de la Mediterranée et ceci pour les derniers 1,1 Ma. On notera
que la transition EMPT est moins marquée dans la zone méditerranéenne que pour les

enregistrements marins et de I’ Antarctique par exemple (Fig. 3).

1.2 Rble des parameétres orbitaux dans la EMPT

L’astronome Milutin Milankovitch au début du XXéme siecle puis plus tardivement d’autres
études menées par Hays et al., en 1976 ont montré que les facteurs majeurs déterminant le
climat terrestre a court terme (< 100 ka) et donc la durée et I'intensité d'un cycle climatique
glaciaire/interglaciaire étaient les variations et alternances de dominance de trois parameétres
orbitaux majeurs : I'obliquité de 1'axe de rotation par rapport a la perpendiculaire au plan de
I'écliptique, la variation d’excentricité de I'orbite terrestre et la précession des équinoxes et du

périhélie de la Terre. L’obliquité correspond a la variation de I'inclinaison de I'axe de rotation
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terrestre par rapport ala perpendiculaire au plan de I'écliptique (variation entre 22° et 25°). Ce
phénomene s’effectue avec une rythmicité d’environ 41 ka. La précession des équinoxes est
quant a elle associée a des oscillations de 1'axe de rotation de la Terre. Ces oscillations cycliques
sont les conséquences des forces gravitationnelles induites par la Lune, le Soleil et les autres
planetes du systéme solaire ainsi que de la force centrifuge subie par le globe terrestre. La
Terre n’étant pas une sphere parfaite mais étant légerement aplatie au niveau des pdles et
gonflée a I'équateur, les forces d’attractions sont ainsi non uniformes. Enfin, I'excentricité
terrestre caractérise la forme de l'orbite décrite par la Terre en un an autour du Soleil
(elliptique) et correspond a la variation de la distance moyenne Terre-Soleil, la principale
composante de cette variation fluctuant sur une période de 413 ka alors que d’autres fluctuent
sur des périodes entre 95 et 125 ka.

Les trois parametres présentés ci-dessus vont agir en méme temps sur le bilan radiatif
arrivant a la surface de la terre (quantité d’énergie solaire) ce sont donc les facteurs majeurs
des changements du climat terrestre passé. Je précise pour les climats passés car l'activité
humaine depuis la révolution industrielle et les changements majeurs de la composition de
I’atmosphere terrestre associés (i.e. gaz a effet de serre (GES)) représentent aujourd’hui la force
principale qui surpasse le forcage orbital (voir le rapport du GIEC 2015). Avant 1,4 Ma, les
cycles climatiques étaient symétriques suggérant une réponse au forgage orbital plus ou moins
linéaire (Ruddiman et al., 1986). Plusieurs études, notamment celle de Ruddiman et al. (1986),
ont démontré pour le Pléistocene inférieur une dominance du parametre d’obliquité,
expliquant ainsi la cyclicité climatique réguliere d’'une durée d’environ 41 ka (Head et
Gibbard., 2015, Maslin et Brierley., 2015). Au début de 'EMPT, lors de l’allongement progressif
des cycles climatiques, la fréquence de ces derniers devient de moins en moins linéaire et il a
longtemps été proposé que l'influence de l'obliquité ait peu a peu diminué laissant
progressivement place a une dominance de I'excentricité forcée soit par la précession des
équinoxes soit par le parametre d’obliquité (e.g. Head et Gibbard., 2015, Maslin et Brierley.,
2015). Cependant la réelle influence du forgage orbital sur les cycles climatiques est
aujourd’hui au coeur de nombreux débats et les hypotheses sur I'origine de la « Early Middle

Pleistocene Transition (EMPT) » sont nombreuses.
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Figure 3 : De bas en haut, compilation des enregistrements isotopiques marins globaux obtenus a partir de
I'analyse d'assemblages de foraminiféres benthiques (Lisiecki et Raymo, 2005); courbe de §Deutérium du site
EPICA Dome C pour les derniers 800 ka (Bazin et al., 2013) ; courbe de CH: du site EPICA Dome C (Bazin et
al,, 2013) ; courbe de 3O de foraminiféres planctoniques (G ruber) pour la carotte KCO1B (derniers 1,2 Ma,
Lourens, 2004) ; schéma montrant la transition entre des cycles climatiques d'une durée de 41 ka a des cycles
de 100 ka ; courbes des parameétres orbitaux définis par Milankovitch (d’aprés Laskar et al., 2004)

29



INTRODUCTION GENERALE

Variations de 1'excentricité de

EXCENTRICITE Périodicité de 96-125 et environ 413 ka

l'orbite terrestre

SOLEIL

Variations de l'obliquité de

SOLEIL

OBLIQUITE I'axe de rotation Périodicité de 41 ka

Précession de l'axe de rotation

PRECESSION Périodicité de 23 et 19 ka

de l'orbite terrestre

Figure 4 : Schéma illustrant les paramétres orbitaux définis par Milankovitch; excentricité, obliquité et
précession.
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SOLEIL

Certains auteurs proposent maintenant un maintien au cours de cette transition de la
dominance du parametre d’obliquité, potentiellement forcé par les autres parametres orbitaux.
En effet, I'excentricité est caractérisée par des cycles ayant des périodes de 96, 125 and 413 ka
et I'absence d'un pic remarquable dans les enregistrements climatiques tous les 413 ka a
conduit a la remise en question de son rdle dans les cycles climatiques du dernier million
d’années (e.g. Maslin et Ridgwell, 2005). Huybers a proposé en 2006 et 2007 que le systeme
climatique est actuellement sous contrdle principal du parametre d’obliquité avec une
accumulation de deux ou trois cycles d’obliquité par cycle climatique, certains enregistrements
tendant a confirmer cette hypothese comme les analyses faites sur les spéléothemes de Corchia
en Italie (e.g. Bajo et al.,, 2015). Finalement, une autre théorie proposée par Head et Gibbard en
2015 et soutenue par Hodell et al., 2015 suggere que ces cycles d’obliquité aient également été
largement influencés par le parametre de précession, les périodes au cours desquelles
commencent les déglaciations ne suivant pas un schéma périodique régulier. Les influences
du systeme orbital sur cette transition climatique ne sont donc pas encore totalement
comprises et les recherches actuelles proposent également que ces variations climatiques non
linéaires, surtout au début de la EMPT, aient de plus été influencées par des parametres

terrestres indirectement liés aux données orbitales. Pour exemples ces parametres terrestres
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peuvent étre : les variations de concentrations de gaz a effet de serre, la réorganisation de la
circulation a la fois atmosphérique et océanique, les phénomenes d’érosion massives des
régolithes, une tectonique tres active ou encore 1’'augmentation du phénomene d’albédo dues
aux périodes glaciaires plus intenses (voir une présentation des différentes hypotheses dans
Head et Gibbard., 2015). Si l'origine de cette transition est encore énigmatique a bien des
égards il est aujourd’hui avéré que celle-ci a eu une influence sur I'évolution humaine et les

faunes et flores. Ce point est présenté avec plus de détails ci-dessous :

2. Conséquences environnementales et impacts de la EMPT sur les homininés

Entre les stades isotopiques 36 et 11, c’est-a-dire entre 1,2 Ma et 420 ka, la EMPT a conduit
a de nombreux changements environnementaux qui ont de fagon directe influencé les
déplacements des faunes, flores et homininés. En Europe de l'ouest, I'augmentation de
I'amplitude des oscillations climatiques a partir du stade isotopique MIS 36 a eu pour
conséquence majeure 'augmentation de l'intensité et de la durée des périodes glaciaires, avec
une premiere glaciation continentale majeure au cours du MIS 22 (dont l'optimum glaciaire
s’est produit il y a ~ 870 ka, Muttoni et al., 2010). Ces changements climatiques ont entrainé un
bouleversement environnemental, principalement dans les territoires de hautes latitudes qui
deviennent inhabitables pour les pré-néanderthaliens pendant le maximum des périodes
glaciaires en absence de maitrise du feu (donc avant 400 - 450 ka, de Lumley, 1976, Kretzoi et
Dobosi, 1990, Monnier et al., 1996, Gowlett et al., 2005). [’abaissement du niveau marin dii au
stockage massif d’eau par les calottes glaciaires continentales a entrainé un assechement
périodique de l'atmosphere et donc généré localement des sécheresses mais aussi permis
I'ouverture de zones terrestres inaccessibles en périodes tempérées. C’est notamment le cas
entre les continents africain et eurasiatique (Muttoni et al, 2009). Ces routes sont alors

potentiellement devenues de nouvelles voies migratoires pour les populations d’homininés.

L’intensification des cycles climatiques a également mené durant les périodes froides les
plus marquées (MIS 22 (~915 — ~850 ka) et 16 (~675 - ~620ka) en particulier) a une aridification
de nombreuses zones, rendant celles-ci inhospitalieres (par exemple le Sahara et le sud de
I’ Afrique). Cela a éventuellement conduit les homininés mais également les faunes de grands
mammiferes a migrer notamment vers le nord du continent, le long de la vallée du Nil

(Larrasoana et al.,, 2003, Muttoni et al., 2009, 2010). L’Europe orientale ou encore le nord de

31



INTRODUCTION GENERALE

I'Italie sont caractérisés pendant ces périodes par des plaines loessiques qui s’étendent pour
certaines jusqu’aux cOtes de la Mer noire, attestant pour les stades glaciaires MIS 22 et MIS 16
de I'influence de ces périodes froides sur certaines zones comme le site de Leffe dans les Alpes

italiennes (Muttoni et al., 2007).

Les changements de températures annuelles, de saisonnalité et 'augmentation de I'aridité
générale en période glaciaire ont également entrainé des changements et/ou formation de
nouvelles niches écologiques forcant les especes a s’adapter rapidement a leurs
environnements, créant ainsi une compétition et coévolution aussi bien des macro que des
micro-mammiferes (Martinez-Navarro et al., 2010, Palombo et al., 2005, Palombo, 2013). Les
enregistrements paléontologiques montrent ainsi au début de la EMPT une transition faunique
progressive en Europe a partir de 1,2 Ma caractérisée par des extinctions et migrations en
masse de plusieurs especes. La présence et/ou (dans certains cas) 'absence de ces taxons
servent d’ailleurs aujourd’hui couramment de reperes biochronologiques pour dater des
gisements archéologiques (Palombo et al., 2005). Longtemps cette transition climatique a été
associée a un passage entre une faune dite villafranchienne et une faune galérienne (Palombo
et al, 2005, Palombo, 2013), puis il a été suggéré l'existence d'une période dite « épi-
villafranchienne » (Bourdier, 1961, Kahlke, 2007, Martinez-Navarro et al., 2010, Bellucci et al.,
2015), chronologiquement intercalée entre le Villafranchien (enregistrant en Italie les unités
fauniques (UFi) Tasso, Farneta et Pirro, voir Milli et Palombo, 2005) et le Galérien (UFi: Ponte
Galeria, Isernia et Fontana Ranuccio, Milli et Palombo, 2005, Marra et al., 2014, Bellucci et al.,
2015). L’épivillafranchien est considéré comme couvrant la période de temps comprise entre
environ 1,2 Ma et 0,9- 0,8 Ma (UFi : Colle Curti et Slivia, Bellucci et al., 2015) et est associé a
I'arrivée de nouveaux taxons en Europe de l'ouest, tels que Mammuthus trogontherii ou Sus
scrofra piscus, ne provenant pas du continent africain mais plutoét d’Europe de l'est ou d’Asie
(Rook et Navarro-Martinez, 2010). Les grands mammiféres, notamment les herbivores
Hippopotamus antiquus ou Mammuthus trogontherii ainsi que certains carnivores dépendants de
la migration de troupeaux d’herbivores comme les hyeénes Pachycrocuta brevirostris et Crocuta
crocuta, ont semble t-il été impactés par l'aridification du continent africain et de I'Europe de
'est, entrainant ainsi leur migration massive vers le sud de I'Europe de I'ouest pour suivre

leurs proies (e.g. Rook et Navarro-Martinez, 2010). Certains auteurs suggerent également une
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deuxieme vague migratoire de grands mammiferes autour de 650-600 ka pendant le MIS 16
vers I'Europe de I'ouest, région ou la végétation est restée malgré une ouverture globale des
paysages, tempérée principalement autour du bassin méditerranéen (Orain et al.,, 2013). Les
especes animales les plus emblématiques de cette période sont 'auroch Bos primigenius

(Martinez-Navarro et al.,, 2010), le lion Panthera leo et le 1éopard Panthera pardus.

Dans ce contexte particulier, le bassin méditerranéen est parfois qualifié de « warm spot »
européen, ayant joué le rOle de zone refuge pour certaines especes mais surtout pour la
végétation tempérée au cours des périodes glaciaires (Tzedakis, 2007), notamment au cours
des stades isotopiques 16 (~ 680-625 ka) et 12 (~ 450-425 ka) qui sont les plus rudes du dernier
million d’années. Cette persistance de zones a végétation tempérée expliquerait en partie la
migration lors des phases glaciaires des troupeaux et homininés vers ces territoires. La
subsistance de ces derniers étant principalement dictée par les ressources disponibles sur un

territoire donné (Orain et al., 2013).

III/ Nécessité d’un cadre chronologique juste et précis

1. Apport d’un schéma chronologique robuste

L’Europe de l'ouest est riche en sites paléolithiques datés ou dont I'age est estimé entre 780
et environ 250 ka, mais néanmoins les modalités évolutives de la lignée pré-néanderthalienne
sont encore tres discutées et ce, principalement en raison de la rareté de contraintes
chronologiques justes et fiables. La plupart des sites européens de cette période sont des sites
de plein air dont les séquences stratigraphiques sont peu ou mal préservées, limitant ainsi le
nombre de méthodes de datation robustes et fiables utilisables. Trés souvent, le contexte
chronologique des sites archéologiques de cette gamme de temps repose sur 'interprétation
des données paléontologiques (biochronologie), archéologiques ou environnementales
disponibles, restreignant dans la plupart des cas I'dge d'un gisement a un stade isotopique.
Sur certains sites, des schémas et idées préétablis depuis plusieurs décennies et ancrés dans la
littérature soutiennent des interprétations parfois dépassées. Le site archéologique de
Campogrande (Ceprano) est un exemple typique d"une telle surinterprétation de données : un
crane morphologiquement « archaique » y a été découvert en 1994 et dans un premier temps,

sur des bases géologiques et archéologiques, estimé autour de 800-900 ka, faisant de ce dernier
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un fossile pionnier en Europe et 'un des rares cranes témoignant de l'arrivée d’homininés
morphologiquement proches d'Homo erectus venus d’Afrique (Ascenzi et al, 2000). Des
analyses paléomagnétiques (Muttoni et al., 2009) ainsi que des datations “Ar/*Ar (Nomade et
al., 2011) ont récemment prouvé que ce crane ne datait en fait que de 360 a 400 ka, rajeunissant
ce fossile de plus de 400 ka. Cet exemple souligne la nécessité de I'obtention d'un cadre
chronologique juste et robuste des occupations «acheuléennes» européennes pour
repositionner précisément les peuplements associés dans un contexte climatique et
environnemental qui est la plupart du temps chronologiquement bien mieux contraint. Sans
données chronologique fiable a I'échelle continentale mais également régionale (voir micro-
régionale), relier et comparer les sites les uns par rapport aux autres est difficile, voire
impossible. La confrontation des données archéologiques européennes avec une échelle
chronologique continue et/ou unifiée du Paléolithique inférieur permettrait a terme de
préciser davantage le mode de vie et I'évolution des populations humaines ainsi que le cadre
de la transition vers le Paléolithique moyen. C’est dans ce cadre que ma these s’inscrit. Elle a
pour objectif d’apporter pour la péninsule italienne des données chronologiques d’une
précision améliorée en Europe de l'ouest. Les méthodes de datation disponibles pour le
Pléistocene moyen, en particulier le début de celui-ci, présentent des résultats hétérogenes
dans leurs précisions et justesses. Il est ainsi nécessaire avant d’aller plus loin de présenter les
méthodes utilisables pour cette période avec leurs avantages et inconvénients (voir

paragraphe suivant).

2. Méthodes de datation applicables au Pléistocene moyen : avantages et
limites

Les méthodes de datation utilisables entre 781 et 117 ka sont relativement nombreuses et
reposent sur différents principes, physiques mais également paléontologiques ou
environnementaux. Ces techniques ou approches sont utilisables sur un large panel de
matériaux offrant ainsi la possibilité d’obtenir des contraintes chronologiques (absolues ou
relatives) pour la majorité des gisements européens de cette période. Cependant la précision
et justesse de ces techniques ne sont pas toutes du méme ordre et, lorsque le gisement étudié
le permet, la confrontation des résultats obtenus par plusieurs d’entre elles est importante si

I'on veut obtenir un age plus fiable et/ou précis que l'attribution a un ou deux stades

34



III/ Nécessité d’'un cadre chronologique juste et précis

isotopiques, ce qui est souvent le cas. Les méthodes de datations dites relatives, dans un
premier temps, puis «absolues » (ou « numériques ») seront présentées succinctement ci-
dessous. Les différentes méthodes absolues ainsi que leurs gammes de temps d’applicabilités

concernant la période qui nous intéresse ici (i.e. 700-250 ka) sont synthétisées figure 5.

2.1 Datations relatives

Plusieurs méthodes de datations relatives sont utilisées pour la période du Pléistocene
moyen. Elles conduisent principalement a I’obtention d’ages pour un gisement par rapport a
un autre ou a une référence. Ces ages sont principalement basés sur les principes d’analyse

stratigraphique et d’identité paléontologique des sites :

- L’analyse stratigraphique d'un site est primordiale pour la compréhension d'un
gisement. Elle permet de déterminer les conditions de dépot des sédiments (par
exemple fluviatile, lacustre, palustre...) et I'occurrence ou non de remaniement
sédimentaire ou lacune(s) de sédimentation pouvant remettre en question la continuité
d'une séquence. Sans remaniement sédimentaire et/ou processus tectonique post-
dépositionnel, le principe de superposition des couches peut étre appliqué (i.e. les
couches inférieures étant plus anciennes que les couches les recouvrant).
Malheureusement dans beaucoup de sites du Paléolithique inférieur d’Europe
occidentale, (hormis les sites en grottes qui sont minoritaires), les séquences
stratigraphiques sont mal conservées, souvent tres courtes et/ou tronquées et ne
comptent, dans beaucoup de cas, qu'un unique niveau archéologique, rendant cette

approche inapplicable.

- Lorsque des téphras sont incorporés dans des séquences stratigraphiques il est parfois
possible de les étudier chimiquement (analyse des éléments majeurs contenus dans des
verres volcaniques) et ainsi déterminer la source volcanique qui en est a I'origine, il
s’agit alors d’études téphrochronologiques. Cette approche permet également dans
certains cas, lorsque les séquences volcaniques de référence ont fait au préalable 1'objet
d’études détaillées, d’identifier a quelle éruption volcanique correspond le téphra
étudié. Il est donc possible de parfois donner indirectement un age robuste a une

séquence stratigraphique. La téphrochronologie est dans ce cas proche d'une méthode
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absolue sensu stricto.

- L’étude paléontologique d'un site archéologique est également primordiale, lorsque
cela est possible, pour I'établissement d'un contexte chronologique et environnemental
cohérent pour un site donné. Les assemblages fauniques (macro et/ou micro-
mammiferes, malacofaunes) sont en effet des indicateurs climatiques (especes
associées a des périodes glaciaires ou interglaciaires) et environnementaux qui
dominaient lors de I'occupation d'un gisement (environnement aride, humide, sec,
ouvert, forestier, steppique...). Il est également possible, lorsque des sites
paléontologiques sont contraints par I'intermédiaire de méthode(s) absolue(s), de dater
de maniere relative des sites voisins présentant des assemblages fauniques similaires
ou proches. En Europe, des le début des années 1980, des unités fauniques rassemblées
sous l'étiquette MNQ (mammiferes du Néogene et Quaternaire, Guérin et al., 1990 ;
Fig. 5) ont été définies de maniere a établir des biochronologies relatives régionales ou
globales des biozones européennes. Les MNQ et leurs limites chronologiques sont
définies a partir de plusieurs criteres et informations. Certains gisements sont
considérés, d'un point de vue paléontologique, comme sites de référence et permettent
lorsque les assemblages fauniques des sites étudié€s sont bien conservés de contraindre
« chronologiquement » ces derniers. L’extinction ou apparition de nouvelles especes
ainsi que leurs acquisitions de synapomorphies ou mutations au cours du temps
permettent aux paléontologues de déterminer des séquences biochronologiques
régionales et parfois globales associ€es a la présence ou absence de certains taxons
emblématiques. Les principaux criteres pour définir une MNQ sont dans un premier
temps d’identifier les périodes temporelles associées a des extinctions ou apparitions
de nouveaux taxons au niveau de la zone d’étude. Bien souvent, ces mouvements
migratoires ou évolutions locales (menant a un changement d’espece) sont associés a
des contraintes climatiques ou environnementales importantes comme la transition
EMPT. Il est également primordial de définir, pour des especes dont la lignée est bien
connue par les paléontologues, le stade évolutif de ces dernieres. Finalement, c’est
I'association systématique de plusieurs taxons qui permet de définir une unité

faunique majeure. Certains sites comme Pirro Nord (Lépez-Garcia et al., 2015) en Italie
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ou Alto de la Picarazas (Gabarda et al., 2016) en Espagne sont par exemple contraints
chronologiquement grace aux données obtenues par I'étude des assemblages de micro-
faunes présents sur les gisements. L'occurrence de 1'espece Allophaiomys ruffoi sur les
deux sites mentionnés ci-dessus est marqueur de la gamme temporelle entre 1,4 et 1,1
Ma. En Italie, les MNQ sont remplacées par des unités fauniques appelées FUs. Les
MNQ comme les FUs (Gliozzi et al., 1997, Milli et Palombo, 2005, Milli et al., 2008) ont
initialement été calibrées chronologiquement grace aux données magnéto-

stratigraphiques régionales disponibles (Agusti et al., 2001, Van Dam, 2001).

- Les études anthropologiques lorsque les sites archéologiques abritent un ou plusieurs
fossile(s) humain(s) sont également d’une aide précieuse pour donner une indication
chronologique supplémentaire. Cependant, pour le Pléistocene moyen, les données
obtenues sont, en raison du faible nombre de spécimens découverts et de leur grande
diversité morphologique, peu précises et ne permettent pas de contraindre de maniere

robuste la chronologie d'un gisement.
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Figure 5 : Positions chronologiques des MNQ et FUs, figure modifiée d'aprés Nomade et al., 2014.

Ces approches ne sont pas des méthodes de datation absolue et permettent dans la majorité
des cas d’attribuer une occupation humaine a un ou plusieurs stades isotopiques ce qui est

malheureusement insuffisant pour répondre aux problématiques évolutives actuelles.
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2.2 Datations absolues (ou numériques)

Les méthodes de datation absolues utilisables sur les deux derniers millions d’années ainsi
que leurs gammes d’applicabilité sont présentées figure 6. Le “C ayant un temps de demi-vie
tres court (tiz = 5370 ans) la méthode radiocarbone est uniquement applicable pour les
échantillons du Pléistocene supérieur final et pour 'Holocene, dans la limite supérieure
d’environ 45 ka. C’est pour cette raison que cette technique ne fera pas l'objet d'une

présentation dans la suite du manuscrit celui-ci étant focalisé sur le Pléistocene moyen.

Méthodes isotopiques

Les méthodes isotopiques sont celles qui aujourd’hui permettent d’obtenir la meilleure
justesse et précision pour l'age d'un site archéologique du Pléistocene moyen. Les plus
utilisées, également les plus fiables, sont les méthodes basées sur le déséquilibre de la famille
de 'uranium (®°Th /34U, 28U/2%Pb, Nier, 1939, Patterson, 1956, Ku, 1976, Ivanovich et al., 1992,
Getty et DePaolo, 1995), et les méthodes reposant sur la décroissance radioactive du “K en “°Ar
(WK/®Ar et “Ar/*Ar, Dalrymple et Lanphere, 1969, McDougall et Harrison, 1988). Les
constantes de désintégration, en particulier de la famille de l'uranium et dans une moindre
mesure du potassium (voir ci-dessous), étant connues avec une bonne précision et les
hypothéses de bases nécessaires étant vérifiables, les ages obtenus sont en général précis et
robustes.

La méthode #¢U/>XTh est applicable aux matériaux carbonatés tels que les coquilles de
mollusques, les spéléothemes, les coraux ou encore dans certains rares cas les ossements.
Cependant la gamme chronologique de cette technique dépasse difficilement les 500 ka
(environ 6 périodes du 2*Th rendant les sites du début du Pléistocene moyen et du Pléistocene
inférieur inapprochables par cette approche, Andersen et al., 2008). A contrario, le temps de
demi-vie associ€é a la désintégration de 'uranium en plomb est beaucoup plus long que pour
I"U/Th, il est ainsi possible de dater des échantillons plus anciens (jusqu'a l'age de la Terre,
Richards et al., 1998). Cette technique basée sur la mesure de deuxisotopes peres de I'uranium
et de leurs isotopes fils (?*U/?Pb, ti2 = 700 Ma et »8U/2%Pb, ti» = 4.5 Ga) est cependant,
utilisable sur un type de matériaux plus restreint, majoritairement des minéraux qui au
moment de leur cristallisation ne contenaient pas de plomb, comme les zircons, les cassitérites

ou encore parfois les monazites (Richards et al., 1998). L'U/Pb a également démontré de bons
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résultats pour la datation de spéléothémes ou planchés stalagmitiques relativement riches en
uranium, ajoutant un intérét majeur a cette technique dans les études archéologiques,
notamment pour la datation de sites anciens en grottes (Woodhead et al., 2006, Michel et al.,
2017).

Les méthodes “K/*°Ar et “°Ar/°Ar sont quant a elles principalement applicables a la
datation de matériels d’origine majoritairement plutonique et volcanique, en particulier laves
ou téphras. Le fait que le temps de demi-vie du “K soit tres long (T12 = 1,25 Ga) et que la
quantité de potassium dans la crofite terrestre soit importante (7°m¢élément le plus commun)
font de ces méthodes et en particulier de la méthode *°Ar/*®Ar, un outil tres versatile
permettant de dater des roches/minéraux vieux de plusieurs milliards d’années (McDougall
et Harrison, 1988) mais aussi de quelques milliers d’années (Renne et al., 2000). Ces techniques,
leurs avantages a la fois géologiques et archéologiques ainsi que leurs contraintes et limites
d’applications seront présentés plus en détail dans la suite du manuscrit (chapitre 2), la
méthode “Ar/°Ar sur monocristaux étant 1'outil géochronologique utilisé pour mener a bien
ma these de doctorat.

Une autre méthode isotopique tres utilisée a I'heure actuelle, mais encore en plein
développement utilise les nucléides cosmogéniques, c’est-a-dire les isotopes créés dans
I'atmosphere ou la crofite terrestre lors de réactions nucléaires induites par les rayonnements
cosmiques. Les principaux nucléides cosmogéniques produits sont 1'°He, le 1'Be, 1'>°Al, le 'Ne
et le %Cl. Ils sont pour la plupart radioactifs (a l'exception de 1’*He). Le *C est aussi un élément
cosmogénique mais comme dit en début de partie son temps de demi-vie est tres court, c’est
pourquoi son utilisation pour la datation de nucléides cosmogéniques ne sera également pas
discutée. Les radionucléides cosmogéniques, principalement '*Al et le 1°Be sont produits par
des rayonnements cosmiques secondaires, piégés dans des minéraux (comme le quartz)
retrouvés proches de la surface du dépdt sédimentaire (Shen et al., 2012). Bien que les teneurs
en Al et 1'Be dans les minéraux de quartz varient selon les latitudes, le rapport 2Al/"*Be en
tout point du globe est supposé quasi-constant (~ 6,75) (Lal et Arnold, 1985). Lors de
I'enfouissement de ces dépots a grande profondeur les rayonnements cosmiques n’atteignent
plus les minéraux de quartz et le rapport 2°Al/®Be commence a décroitre de maniere
exponentielle avec une demi-vie de 1,48 Ma (les demi-vies respectives de I'*Al et du °Be étant

connues mais peu précisément (i.e. 15-20% d’incertitude). La mesure du rapport 2°Al/°Be des
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dépodts sableux d'un gisement archéologique ou directement d’artéfacts fabriqués a partir de

quartzite permet de donner un age a l'enfouissement des fossiles ou assemblages lithiques

(Rixhon et al., 2011, Pappu et al., 2011).

Cette technique est aujourd’hui de plus en plus utilisée car c’est souvent la seule méthode
isotopique utilisable sur certains sites européens, notamment les plus anciens. Cependant les
résultats obtenus présentent encore de grandes incertitudes et sont a manipuler avec
précaution. Seuls pour le moment, des sites plus anciens que 1 Ma sont concernés, la précision
restant de I'ordre de + 20% (exemple : Homo erectus de Kocabas, Denizli Turquie daté a 1,3 -

1,1 Ma par Lebatard et al.,, 2014).

Gamme d’applicabilité des méthodes de datation “absolues” les plus utilisées pour
les deux derniers millions d’années
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Figure 6 : Gamme d'applicabilité des principales méthodes de datation absolues utilisables pour le Pléistocéne
moyen.
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Meéthodes Paléodosimétriques

D’autres techniques tres utilisées pour la gamme de temps du Pléistocene moyen reposent
sur I'étude des dommages créés par la radioactivité naturelle dans des systemes cristallins, ce
sont les méthodes paléodosimétriques. Ces techniques comme 1'ESR (electron spin resonance),
la. TL (thermoluminescence), I'OSL/IRSL (optical stimulated luminescence/ infrared
stimulated luminescence) ou encore le comptage des traces de fission principalement sur
apatites (Naeser et Naeser, 1984) utilisent le potentiel qu'ont certains échantillons d’étre des
dosimetres naturels. Ces derniers ont enregistré la dose totale de radiation reque depuis leur
formation ou leur enfouissement (Bahain et al., 2007). Sous l'effet de la radioactivité ambiante,
des électrons sont alors piégés au sein de défauts structuraux des réseaux cristallins de divers
matériaux (quartz, feldspaths, silex...). En calculant la dose totale de radiation regue par un
échantillon depuis sa formation ou son enfouissement et compte tenu de la dose regue par ce
dernier en une année, il est possible d’estimer I'age de cet échantillon.

La TL correspond a la luminescence induite par une stimulation thermique. Lorsque des
minéraux sont chauffés et a condition qu'ils aient été au préalable soumis a une irradiation
naturelle ou artificielle, ils émettent de la lumiere. Cette approche permet de déterminer avec
précision la derniere fois qu'un échantillon (quartz ou silex) a été chauffé a température élevée
(Valladas et al., 1988, Mercier et al.,, 1992) alors que 'OSL et IRSL (Mercier, 2008) offrent la
possibilité de déterminer 1'age de la derniere exposition a une lumiere naturelle dun
échantillon (principalement les grains de quartz pour 'OSL et ceux de feldspaths potassiques
pour I'IRSL). Lorsque l'on éclaire certains minéraux, soumis préalablement a une irradiation
naturelle ou artificielle, ils émettent de la lumiere a une longueur d’onde plus courte que celle
servant a la stimulation (par exemple, en éclairant en infra-rouge, on constate une émission
bleue pour les feldspaths potassiques). Les électrons pi€égés dans le systeme cristallin depuis
la derniere exposition a la lumiere sont alors libérés et émettent une énergie.

Deux méthodes différentes reposant sur le principe de I'ESR (Bahain, 2007) sont
couramment utilisées pour effectuer des datations de sites du Pléistocene moyen : I'ESR sur
quartz optiquement blanchis (Yokoyama et al., 1985, Voinchet et al., 2004) qui permet de
calculer I'age de dépdts de formations sableuses fluviatiles ou éoliennes (riches en minéraux

de quartz) et 'ESR combiné aux déséquilibres de la famille de I'uranium sur émail de dents
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de certaines especes d’herbivores (ESR-U/Th, Griin, 1989, Falgueres et Bahain, 2002) qui
permet alors d’augmenter la gamme d’applicabilité de 'U/Th (limitée normalement a 450-500
ka) et surtout de tenir compte de l'incorporation post-mortem d’uranium dans les tissus

osseux et dentaires lors de la fossilisation.

Les méthodes paléodosimétriques sont tres utilisées pour dater des sites archéologiques
datant du Pléistocene moyen car elles sont applicables a des matériaux variés (dents, silex
chauffés, quartz, feldspaths...) presque toujours présents sur les sites. Cependant leurs
précisions sont limitées en raison de nombreux parametres et incertitudes a prendre en

compte, notamment dans la détermination de la dose annuelle.

Autres méthodes

Une autre méthode encore en développement qui fournit par conséquent des résultats
encore peu précis et dont la justesse dépend de nombreux parametres encore mal déterminés
est la technique basée sur I'étude de la racémisation des acides aminés, visant a déterminer le
taux de racémisation d’un échantillon, c’est a dire le niveau de chiralité de ce dernier (Masters
et al., 1977, Wehmiller et al., 1995, Koppel et al., 2017).

La datation par hydratation de I'obsidienne (verre volcanique), qui est une technique qui a
vu le jour au début des années 1960 (Obsidian Hydration Dating (OHD), Friedman et Smith,
1960), peut également étre utilisée. Elle permet a la fois de dater des évenements géologiques,
des activités volcaniques et parfois méme des artéfacts archéologiques en obsidienne. Cette
technique est basée sur la réaction et diffusion de I'eau dans la partie superficielle de ce verre
volcanique amorphe (Liritzis et Laskaris, 2011). Lors du fagonnage ou débitage d'un outil en
obsidienne une couche hydratée se forme progressivement autour de I'objet taillé en fonction
de l'obsidienne et de la source volcanisme de provenance (composition chimique de
'obsidienne). Cette épaisseur d’hydratation peut se voir et se mesurer par microscopie optique
a transmission. Cette couche croit avec le temps de maniére constante et est fonction de la
température et de 'humidité de I'environnement de résidence. La quantification de I'épaisseur
de cette couche par microscopie permet de calculer un age depuis I'élaboration de 1’objet que

I'on souhaite dater. En raison de la méconnaissance du phénomene d’hydratation, des effets
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des parametres environnementaux et de la composition chimique de I'obsidienne sur I'age
obtenu cette technique est toujours en intense développement (Tremaine et Fredrickson, 1988,
Ridings, 1996)

Au début de ma these, I'essentiel des ages disponibles dans la littérature pour les sites
européens du Pléistocene moyen avait été obtenu par des techniques paléodosimétriques (ESR
sur quartz blanchis, ESR-U/Th, TL, OSL) ou par utilisation des isotopes cosmogéniques. Seuls
quelques sites comme par exemples les sites italiens d'Isernia la Pineta (Coltorti et al., 2005)
ou de Ceprano Campogrande (Nomade et al., 2011) avaient fait I'objet de datations “Ar/*Ar.
Enfin, de nombreux sites en grotte du Pléistocene moyen ont été datés par la méthode U/Th,
notamment des sites de référence comme la Sima de los Huesos (Bischoff et al., 2003) ou la

Caune de I’Arago (Falgueres et al., 2004).

3. le cas particulier de la péninsule Italienne : volcanisme potassique intense et

tectonique active

L'Italie est le siege d’une activité tectonique tres importante, en particulier depuis le
Miocene au cours duquel des mouvements tectoniques ont entrainé la création des reliefs
actuels italiens, notamment de la chaine des Apennins qui a été associée a la formation de
nombreux bassins tectoniques, principalement dans la partie centrale de la péninsule (Locardji,
1988, Sani et al., 2004). Ces dépressions intra-montagneuses sont des archives sédimentaires
précieuses témoins des conditions environnementales de I'époque d’activité de ces derniers
(Combourieu-Nebout et al., 2015; Giaccio et al, 2013). Les variations glacio-eustatiques
induites par les changements climatiques majeurs dus a la EMPT ont par ailleurs mené a la
formation de terrasses alluviales, principalement dans le delta du Tibre, riches pour certaines
en minéraux de quartz autorisant ainsi l'utilisation de méthodes de datation
paléodosimétriques (ESR sur quartz blanchis). Ces terrasses ont largement été étudiées depuis
les années 1990 et ont permis d’identifier pour certaines séquences sédimentaires les limites
des cycles climatiques glaciaires/interglaciaires a I'échelle méditerranéenne (Milli et Palombo,
2005, Milli et al., 2008, Marra et al., 2009, Marra et al., 2016b). Ces dernieres enregistrent, tout
comme les bassins tectoniques de nombreuses séquences riches en assemblages fauniques
et/ou restes archéologiques qui sont pour certaines des sections de référence paléolithiques

comme Castel di Guido ou Torre in Pietra (Boschian et Sacca, 2010, Villa et al., 2016a). En plus
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de cette activité tectonique, I'Italie a été sujette au cours du Pléistocene moyen a un volcanisme
explosif intense depuis au moins 1 Ma. La régularité des éruptions (au moins une majeure tous
les dix-mille ans selon les activités respectives des volcans, d’apres Civetta et al., 1979,
Giannetti et al., 2001, Karner et al., 2001, Buettner et al., 2006, Rouchon et al., 2008, Marra et al.,
2009, Sottili et al., 2010) a entrainé le dépdt de téphras (dépots cendreux) dans des bassins
tectoniques et des formations fluviatiles et lacustres dans le centre et sud de la péninisule
italienne (voir chapitre I pour plus de détails). Ce volcanisme calco-alcalin a généré des dépots
riches en minéraux potassiques et sodiques (comme les leucites et les sanidines) qui sont
facilement datables par la méthode “°Ar/*Ar sur monocristaux (voir chapitre 2 « La méthode
#0Ar/Ar : principes et applications en archéologie »). Ces caractéristiques font de I'Italie une
zone d’étude unique en Europe de l'ouest qui permet d’envisager l'établissement d’une
chronologie précise du Paléolithique inférieur et du début du Paléolithique moyen entre 700
et 250 ka grace a cette technique.

Mon travail de these a consisté grace a la datation par “°Ar/*Ar a dater une quinzaine de
gisements d’Italie centrale et méridionale de cette période. Lorsque les contextes géologiques
le permettaient, les sites ont également parallelement a mon étude, fait I'objet de datations
paléodosimétriques réalisées par Pierre Voinchet (ESR sur quartz blanchis, UMR 7194,
MNHN), Jean-Jacques Bahain, Christophe Falgueres, (UMR 7194, MNHN) et Amina Vietti
(MNHN & Université de Turin) (ESR-U/Th). L’objectif principal de cette approche
comparative était de confronter les résultats obtenus par diverses méthodes de datation et
d’obtenir les ages les plus robustes possibles pour chacun des sites étudiés. Le second objectif,
plus méthodologique, visait a inter-calibrer les méthodes paléodosimétriques moins robustes
mais plus ubiquistes et utilisables dans la quasi-totalité de I'Europe avec la méthode “°Ar/*Ar
une des techniques les plus fiables existantes mais présentant un domaine d’application plus
restreint pour des raisons géologiques.

Dans les chapitres suivants 1'objectif est pour rappel dans un premier temps de présenter
la zone d’étude, les sites archéologiques ainsi que I'échantillonnage réalisé (chapitre I), dans
un second temps la méthode utilisée “Ar/*Ar (chapitre II) puis les résultats détaillés site par
site a ’échelle régionale (chapitre III). Le dernier chapitre est une synthese et discussion des

résultats (chapitre IV).
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I/ Un contexte tectonique trés actif

Chapitre 1: L’Italie centrale et méridionale, territoire d’étude unique en

Europe pour appréhender la chronologie du/des peuplement(s) acheuléen(s)
I/ Un contexte tectonique tres actif

1. Un volcanisme potassique intense et continu depuis plus de 1,0 Ma

De nombreux complexes volcaniques italiens étaient actifs durant le Pléistocene moyen. Ils
se sont formés dans un contexte tectonique complexe (probable action combinée de la
subduction de la plaque adriatique sous la plaque eurasiatique et de I'ouverture de la mer
tyrrhénienne, Patacca et al., 1990, Doglioni et al., 1994, Peccerillo, 2005, Vezzani et al., 2010).
Ces volcans ont entrainé le dépot « quasi-continu » de matériels pyroclastiques dans la plupart
des séquences fluviales et lacustres de cette région. Ces édifices, majoritairement ultra-
potassiques (K-alcalins), sont orientés NO-SE et s’étendent sur environ 1500 km le long de la

marge tyrrhénienne (Fig. 1-1, Karner et al., 2001).
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Figure 1-1: Carte de localisation des principaux complexes volcaniques d'Italie actifs au Pléistocéne moyen
(hormis les monts Cimini) dont les éruptions sont retrouvées dans les bassins et séquences sédimentaires qui
abritent les gisements archéologiques étudiés au cours de la thése.
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CHAPITRE I

Les complexes volcaniques les plus anciens sont localisés au nord de la péninsule alors que
les plus récents, dont certains sont encore actifs comme les volcans des iles éoliennes ou les
édifices siciliens, sont situés plus au sud. Cette activité a débuté au cours du Pliocene puis s’est
intensifiée au cours du Pléistocene. Les volcans en activité entre 800 et 250 ka ainsi que leurs
périodes d’activités sont présentés figure 1-1. Les complexes volcaniques associ€s sont
caractérisés par une large diversité de magmas, illustrée par la variété lithologique de roches
présentes sur le territoire italien, depuis des basaltes-andésitiques jusqu’aux rhyolites, en
passant par phonolites, trachytes et trachy-andésites (Peccerillo, 2005). Plusieurs provinces
magmatiques ont été individualisées, dont un nombre important démontre un volcanisme
explosif actif au cours du Pléistocene moyen, principalement les provinces de Toscane, de
Rome, des Ernici/Roccamonfina (limite Latium/Campanie) et du mont Vulture (Basilicate).
Dans la province romaine plusieurs districts volcaniques ont influencé la géomorphologie de
I'Italie centrale et méridionale, les principaux sont les monts Vulsini (actifs entre 600 et ~100
ka, Nappi et al., 1994), le Vico (400 — ~ 50 ka Marcolini et al., 2003), les monts Sabatini (800 — 40
ka) et les Colli Albani (600 — 35 ka, Karner et al., 2001) (Fig. 1-1). Ce sont des complexes
composés de plusieurs centres volcaniques a I'exception du Vico qui présente un unique cone.
Plus au sud a environ 70 km de Rome dans la vallée latine, sont localisés les monts Ernici-
Vallée Latine qui sont délimités au nord et au sud par deux failles majeures orientées nord-
sud, liées a la rotation antihoraire des Apennins (Locardi, 1988) : les failles Ancona-Anzio au
nord et Ortona-Roccamonfina au sud. Les séquences téphrostratigraphiques des principaux
complexes éruptifs ayant présenté une activité durant le Pléistocene moyen ainsi que leurs
différentes phases d’activité et éruptions majeures largement retrouvées régionalement au

sein des séquences fluviatiles, lacustres et palustres, sont synthétisées figure 1-2.

o Les Vulsini: La phase d’activité la plus ancienne (il y a environ 600 ka) est associée au
complexe des Paleovulsini (Palladino, 2010), ou Paleobolsena (Nappi et al., 1994) dont
'origine se situe dans le secteur nord du lac Bolsena. Quatre phases majeures se sont
ensuite succédées, toutes caractérisées par une phase initiale strombolienne/effusive
suivie par la formation de caldeiras, puis par une phase explosive dominée par des
éruptions pliniennes riches en dépots de ponces qui sont retrouvés dans les séquences

sédimentaires environnantes.
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Téphrostratigraphie simplifiée des principaux complexes volcaniques actifs d'Italie centrale et méridionale

entre 700 et 250 ka
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CHAPITRE I

Ces phases d’activité se terminent toutes par une phase hydromagmatique (Nappi et al., 1994).

Les principales phases éruptives des Vulsini ainsi que les éruptions majeures associées sont

reportées sur la Fig. 1-2.

Le Vico est un centre volcanique se situant au sud des Vulsini (Fig. 1-1). Il recouvre
partiellement les monts Cimini qui étaient actifs au cours du Pléistocene inférieur (1,3-
0,9 Ma). Trois phases d’activité majeures ont été identifiées pour ce massif (Vezzani,
2010) : une phase initiale autour de 400 ka ; une seconde entre 305 et 138 ka, associée a
la formation du cone ainsi que plus tardivement a l'effondrement de la caldeira
centrale ; une phase finale caractérisée par une activité post-caldeira principalement
dominée par du phréatomagmatisme (lac Vico, Locardi, 1965). Les éruptions Vico
o et B (datées de ~ 415 et 400 ka, Fig. 1-2, Cioni et al., 1987, Marra et al.,, 2014), dont les
produits sont bien connus, sont des niveaux reperes dans les séquences fluviaux-

lacustres environnantes (e.g. Marra et al., 2014).

Les Colli Albani (3 phases d’activité, Fig. 1-2) et les Monts Sabatini (5 phases d’activité,
Fig. 1-2) sont les plus importants districts volcaniques de par leurs surfaces. Ils
recouvrent un large territoire respectivement au sud et au nord de Rome (Fig. 1-2). Ils
sont tous-deux caractérisés par une période d’activité longue et quasi-continue a partir
d’environ 800 ka pour les Monts Sabatini et 600 ka pour les Colli-Albani (Figs. 1-1 et 1-
2). Ce sont les deux complexes volcaniques dont les produits volcaniques sont les plus
retrouvés dans les séquences sédimentaires du Latium et dans de nombreux bassins
apennins (Marra et al., 2014, Giaccio et al., 2012). Leurs produits éruptifs sont retrouvés

dans certaines séquences archéologiques étudiées au cours de ma these.

Les Monts Sabatini sont constitués de deux multi-centres volcaniques principaux dont
les volcans principaux respectifs sont le Sacrofano et le Bracciano. L’activité la plus
ancienne des Sabatini, datée de la fin du Pléistocene inferieur (802-783 ka ; Florindo et
al 2007) est reconnue en forage mais également dans les dép6ts distaux contenus dans

le bassin de Sulmona (Giaccio et al., 2015). Elle marque le début de I’activité explosive
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I/ Un contexte tectonique trés actif

qui est suivie, apres une période de repos de plus de 180 ka, par une phase d’activité
majeure (600-530 ka) a I'est du district dans les secteurs de Sacrofano et Morlupo. La
phase d’activité suivante datée entre 510-430 ka est principalement explosive et est
associée aux Sacrofano et Bracciano. La troisieme phase (410-280 ka) caractérisée par
des phases éruptives explosives, correspond a la formation de la caldeira du volcan
Sacrofano (De Rita et al., 1983). Les dernieres phases sont associées a de
I'hydromagmatisme corrélé a des centres volcaniques parasitiques. L’activité la plus

jeune enregistrée est autour de 40 ka (Karner et al., 2001).

La premiere phase d’activité (Tuscolano-Artemisio) des Colli Albani débutée il y a
environ 600 ka a permis la création du cone principal et s’est terminée autour de 300
ka par I'effondrement de la caldeira associée. Ce fut la phase la plus active de ce district
volcanique de 283 km?. Elle est principalement caractérisée par des dépdts de type
ignimbritiques et des retombées pliniennes et de ponces. Comme pour le Vico,
certaines éruptions ou séquences éruptives sont des reperes stratigraphiques
régionaux, notamment pour exemple la séquence éruptive de Villa Senni (série de
dépodts pyroclastiques) dont fait partie le Tufo Lionato (357 + 2 ka, Karner et al., 2001).
Ces éruptions ont entrainé l'effondrement de la caldeira principale qui a par
conséquent mis fin a la premiere phase éruptive des Colli Albani sensu-stricto. La
seconde phase d’activité dite « Faete » correspond a I'activité de I'intra-cone du méme
nom, c’est cette derniere qui a conduit autour de 200 ka a I'effondrement interne de la
caldeira associée. Les produits volcaniques induits par cette période sont
principalement des laves et des scories. Finalement, la derniére phase d’activité des
Colli Albani correspond a des épisodes phréatomagmatiques ayant eu lieu jusqu’ail y
a environ 2 ka. Plusieurs crateres ont été concernés et ont principalement engendré des

débris pyroclastiques et des lahars (Vezzani, 2010).

Les Ernici sont formés d'une vingtaine de centres volcaniques monogéniques (cones
formés ala suite d"une éruption) ayant projeté des produits a la fois effusifs et explosifs
dont la signature géochimique (rapport du Nd/Sr des verres volcaniques) est proche

de celle du stratovolcan du Roccamonfina, situé plus au sud (Fig. 1-1, Civetta et al.,
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1979). Les facteurs ayant mené a leur formation sont encore tres discutés (Civettaet al.,
1979) mais I'hypothese la plus probable, majoritairement soutenue aujourd’hui, est
celle selon laquelle la formation de ces cones serait directement liée a I'intense activité
tectonique régionale du centre des Apennins. Cette zone géographique subit en effet
simultanément des forces de compression, en raison de I'orogénese de cette chaine de
montagnes, et 'action de failles normales développées pendant le Pléistocene (Boari et
al., 2009). Les produits volcaniques des Ernici sont issus d’une activité éruptive faible
a modérée. La chronologie de I'activité volcanique des monts Ernici est mal connue et
est suggérée majoritairement entre 700 et 350 ka par K/Ar méme si certaines phases

d’activités semblent datées autour de 100 ka (Basilone et Civetta 1975).

Le Mont Roccamonfina, dont le flanc est se situe au niveau de la faille Ortona-
Roccamonfina, est un complexe éruptif aujourd’hui éteint ayant présenté quatre
phases d’activité principales (Fig. 1-2, Gianetti et al., 2001, Rouchon et al., 2008). Les
deux premieres phases ont entrainé la construction de plusieurs centres volcaniques
(entre 550 ka et ~ 353 ka), la premiere étant principalement effusive alors que la
deuxieme fut majoritairement explosive. Les produits de ces deux phases sont
caractérisés par leur richesse en potassium (d’ou l'appellation HKSeries magma,
Rouchon et al., 2008). La troisieme phase d’activité entre 330 et 230 ka (appelée KSeries
magma) correspond a l'effondrement de la caldeira du stratovolcan principal.
Finalement, la derniere phase active du Roccamonfina a entrainé une activité

phréatomagmatique au nord du complexe.

Le complexe volcanique du Vulture localisé en Basilicate est également associé a
plusieurs centres éruptifs. La plupart des dépdts volcaniques du Pléistocene retrouvés
dans cette région sont des produits de ce stratovolcan (Giannandrea, 2006, Villa et
Buettner, 2009). Les dépdts pyroclastiques témoins de leurs activités respectives ont
permis au cours des trente derniéres années de reconstituer leurs histoires éruptives
respectives (Brocchini, 1994, Giannandrea et al., 2006, Villa et Buettner, 2009). Les
différentes phases d’activité du Vulture (unités et sous-unités) sont synthétisées figure

1-2. Certaines éruptions du Vulture ont également été chimiquement identifiées plus
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au sud, notamment dans la séquence de Montalbano Jonico entre environ 800 et 670 ka
(Petrosino et al., 2015). La majorité des dépdts de ce complexe éruptif ont été drainés
dans des bassins sédimentaires voisins, notamment dans les bassins de Venosa et
Atella connus pour leurs gisements archéologiques du Pléistocene moyen (Raynal et

al., 1998, Giannandrea et al., 2006 ; Lefevre et al., 2010,).

2. Les bassins tectoniques d’Italie centrale et méridionale : des archives paléo-

environnementales et archéologiques de premier ordre

Le territoire italien, principalement la région tyrrhénienne, est caractérisé par un contexte
géologique et tectonique dominé par la chaine montagneuse des Apennins, I'une des plus
récentes chaines orogéniques sur Terre, et I'extension du bassin tyrrhénien. Les Apennins,
dont la surrection a débuté au cours du Néogene il y a environ 6 Ma, sont une des
conséquences de I'orogénese alpine d’age mésozoique/cénozoique et de la subduction vers
I'ouest de la plaque adriatique (ou apulienne) sous la plaque tectonique eurasiatique (Patacca
et al, 1990, Doglioni et al., 1994, Vezzani et al., 2010, Villa et al., 2016b). Cette subduction est
d’ailleurs un des moteurs du volcanisme dont j’ai parlé ci-dessus. Le substratum de cette
ceinture tectonique, étendue sur 1500 km du nord-ouest au sud-est, est constitué
majoritairement de calcaires cénozoiques et mésozoiques (Vezzani et al., 2010).

A partir du Pliocene la surrection de Apennins, parallelement a la mise en place de
systemes de failles normales et décrochantes orienté est-ouest, s’est considérablement
intensifiée. Ces failles toujours actives sont la cause majeure de l'importante sismicité de la
zone centrale des Apennins comme en témoignent les séismes de 2009 et 2016 qui se sont
produits dans le bassin de ’Aquila et pres de la ville d’Amatrice respectivement. Ce systeme
de failles a également entrainé le développement de bassins d’extension tectoniques intra-
montagneux (grabens ou hémi-grabens) dont les sédiments, majoritairement des boues
carbonatées, sont d’excellentes archives plio-pléistocenes (e.g. Russo Ermolli et Cheddadi,
1997, Giaccio et al., 2013b, Orain et al., 2013, Combourieu-Nebout et al., 2015). Certains d’entre
eux, en particulier ceux démontrant un enregistrement paléoenvironmental entre 700 et 300
ka, sont localisés figure 1-3. Ils ont pour la plupart été a un moment donné des lacs durant les

derniers 800 ka. L’étude des sédiments accumulés, notamment des pollens, pendant ces
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périodes lacustres a permis dans certains cas la reconstitution des conditions

environnementales de la période de remplissage des bassins (Fig. 1-4).

C-b Enregistrements polliniques
disponibles dans la littérature

* Etudes téphrochronologiques et analyses

% chimiques sur téphras du Pléistocéne moyen
disponibles dans la littérature

Figure 1-3 : Carte des principaux bassins sédimentaires (bleu clair) contenant des archives environnementales
ou climatiques de la période d’étude (700 - 300 ka).

Les bassins d”Acerno, Sessano, Vallo di Diano et Boiano sont ceux qui ont actuellement les
meilleurs enregistrements polliniques étudiés pour la période du Pléistocene moyen (Russo-
Ermolli et Chedaddi, 1997 ; Russo-Ermolli et al., 2010 ; Orain et al., 2013 ; Petrosino et al., 2014a,
voir Fig. 1-4). Ce sont donc des archives précieuses des changements environnementaux entre
650 et 400 ka (MIS 15-MIS 11) (Fig. 1-4). Ces séquences sédimentaires abritent également pour
certaines, des niveaux de téphras qui sont témoins de l'activité volcanique de la marge
tyrrhénienne durant cette méme période. Ils ont pour certains d’entre eux été datés par la
méthode “Ar/*Ar (Karner et al., 2001 ; Giaccio et al., 2013b ; 2014 ; Petrosino et al., 2014a et b)
ou corrélés chimiquement (téphrochronologie) a d’autres dépots volcaniques datés eux
directement sur les séquences des principaux volcans italiens actifs de cette époque (Fig. 1-4,

Rouchon et al., 2008, Marra et al., 2009, Sottili et al., 2010, Giaccio et al., 2014).

66



I/ Un contexte tectonique trés actif =~ 67

— 250
Boiano B
(Orain et al., 2013) =
B =30
—]311:5ka F
> 5 8, — Téphra daté au sein de la section =
— Téphra caractérisé chimiquement E -
Siilena — Téphra non daté E
(Russo Ermolli et al., 2010 F
Regattieri et al., 2016) E
= 400
41526k |t Sessano Mercure =
Vico a (Vico) (Russo Ermolli et al., @00 Acerno (Petrosino et al., 2014b; Robustelli et al., 2014, =
2010) 5 | 1426 +6ka (Russo Ermolli, 2000; Giaccio et al., 2014) -
| v Petrosino et al., 2014a) EERE =
E vrve) [ E 450
Pe = z’, E
’ L Vallo di Diano — E
(Karner et al., 1999, Karner et al., E
3ka 2001, Russo Ermolli and Chedaddi, |—]494 <11 ka =
2 1997) [ |-499ka £ 500
— —] 514 =16 ka E
] 5174 ka =
548 + 10 ka =={548+5ka — 550
= w0l E
596+ 6 ka C 600
AP =
' = 650
— 700
Age (ka)
essan
Botano
Vallo dr
Diano
TP YRSt ; ey PR y
Conplexes Enregistrements polliniques et teph;oc‘lzronolo(gzques
volcaniques : du Centre et Sud de I'Italie

Figure 1-4 : Enregistrements polliniques (Index AP/NAP uniquement) des bassins de Vallo di Diano, Acerno et
Boiano. Les séquences téphrochronologiques de ces bassins ainsi que celles des bassins de Sulmona, Sessano
et Mercure sont également présentées. Les barres rouges montrent les téphras identifiés et datés dans ces
bassins, les bleues correspondent aux téphras identifiés chimiquement et lesnoires aux téphras présents au sein
des séquences maisnon datés et/ou identifiés géochimiquement.

La composition chimique (éléments majeurs ou traces) des verres volcaniques ainsi que les
rapports des isotopes du strontium et/ou du néodyme dans les clinopyroxenes permettent en
effet dans certaines conditions (voir Giaccio et al., 2013a) de déterminer le district ou centre
volcanique a l'origine d'un téphra. Lorsque la séquence de référence du volcan a I'origine du
dépot étudié est bien connue il est également parfois possible de déterminer I'éruption méme,
a l'origine du téphra (voir Giaccio et al., 2013a; Giaccio et al., 2014). Pour la période qui est le

cceur de mon étude (700-250 ka), un exemple de séquence de référence hors d’Italie est celle
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du lac Ohrid (Albanie, Macédoine) (Fig. 1-5) sur laquelle une étude multidisciplinaire est
effectuée depuis 2014 (Leicher et al,, 2016, Wagner et al., 2017). Cet enregistrement lacustre de
569 m est situé a environ 400 km a I’est de la Basilicate (Fig. 1-5). Il a livré un enregistrement
pollinique continu couvrant pour le moment les 500 derniers milliers d’années. II reflete
I'évolution de la végétation a I'échelle régionale (est du bassin méditerranéen) depuis le stade
isotopique 13 jusqu'a I'actuel (Sadori et al., 2016). Douze niveaux de téphras ont pu y étre
identifiés chimiquement jusqu’a présent (Leicher et al. en 2016) et certains d’entre eux ont pu
étre corrélés a des éruptions connues des monts Sabatini et Colli Albani, comme par exemple
I'éruption Fall A, daté a 496 + 9 ka (monts Sabatini, Marra et al., 2014), et les éruptions du
Pozzolane Rosse et Tufo di Bagni Albule, datées respectivement a 457 + 8 ka et 527 + 2 ka (Colli
Albani, Karner et al., 2001, Marra et al, 2009). Certaines de ces éruptions, caractérisées
chimiquement a Ohrid, ont également été identifiées au sein des bassins sédimentaires
d’Acerno et Mercure (Leicher et al, 2016) permettant ainsi la corrélation entre ces
enregistrements. L’association d’analyses polliniques et téphrochonologiques sur ces bassins
offre ainsi un schéma environnemental bien contraint qui permettra de replacer des sites
archéologiques datés avec la méme méthode que ces enregistrements dans un schéma
environnemental juste.

I1 est a noter que certains des bassins tectoniques présentés figure 1-3 abritent parfois eux-
meémes des sites archéologiques, comme c’est le cas pour les bassins d’Isernia en Molise (sites
d’Isernia la Pineta et Guado San Nicola, deux des sites étudiés dans le cadre de cette these,
(Peretto et al., 2015, Peretto et al., 2016), d’Anagni et Ceprano dans la province de Frosinone
(Latium, sites de Fontana Ranuccio ou Campo Grande, Biddittu et Segre, 1977, Manzi et al.,
2010, Nomade et al., 2011) ou de Venosa en Basilicate (Notarchirico, Piperno et al., 1999 ou
Atella, Abruzzese et al,, 2016) qui pour un bon nombre ont été étudiés dans le cadre de ma

these.
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Figure 1-5 : Localisation et enregistrement pollinique dela séquence du lac Ohrid, d’aprés les données de Sadori
et al., (2016) et Leicher et al., (2016).

3. Les terrasses du Tibre et les variations du niveau marin au Pléistocéne moyen

Apres le stade isotopique 22, les changements climatiques du Pléistocene moyen ont
largement influé sur la sédimentation des vallées fluviatiles, principalement a travers le dépot
de terrasses alluviales qui sont d’excellents marqueurs de ces variations (Berger et al., 1994).
C’est le cas dans la province romaine (Latium) ou les variations du niveau marin, liées a
l'alternance entre des périodes glaciaires et interglaciaires, ont une forte empreinte dans les
dépdts sédimentaires du Tibre (vallées orientées NE-SW) et de ses affluents (vallées orientées
NO-SE, e.g. Karner et Renne, 1998, Florindo et al., 2007 ; Milli et al., 2008, Marra et al., 2014).
Les variations glacio-eustatiques entrainent en effet 1’alternance de phases d’aggradation et de
régression. Ces dernieres sont représentées d'un point de vue sédimentaire par des surfaces
d’érosion qui délimitent une paléo-incision, suivie par des remplissages sédimentaires a
granoclassement normal avec a la base du niveau des dépots graveleux et au sommet des
dépots plus fins principalement argileux (Marra et al., 2014, Marra et al., 2016b). Dans le bassin

romain, l'action combinée des oscillations glacio-eustatiques, de l'ouverture du bassin
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tyrrhénien et de la surrection continue des Apennins (De Rita, 1997) a entrainé la formation de
nombreuses unités sédimentaires qualifiées par Milli, 1997 et Milli et al., 2008 de « 4¢me
ordre » qui ont été regroupées par ces auteurs en deux séquences de référence : Monte Mario
et Ponte Galeria (nommeées communément séquences de « 3¢m¢ ordre »). La séquence Monte
Mario recouvre ainsi la période du Pléistocene inférieur et a une extension limitée
principalement aux zones cotieres, alors que la séquence Ponte Galeria recouvre la période
temporelle du Pléistocene moyen a I'Holocene et est majoritairement associée a des dépots
fluviatiles et lacustres (Milli et Palombo, 2005, Milli et al., 2008, Anzidei et al., 2012 voir dans
la Fig. 1-6). L'unité sédimentaire Ponte Galeria (MIS 21 a MIS 1), correspond ainsi a la période
étudiée au cours de ma these. Elle regroupe dix phases de dépot indexées de la plus ancienne
(PGO) a la plus récente (PG9) dans la figure 1-6 (PGO étant subdivisée en 5 sous-unités). De
nombreux niveaux de graviers grossiers sont retrouvés au sein de ces séquences
stratigraphiques, ils témoignent d’une période de flux importante du Tibre et de ses affluents
et sont caractéristiques de phases de terminaisons glaciaires (réchauffement abrupte d'un
phase climatiquement froide) ; la fonte des glaces sur les Apennins induisant 'augmentation
du débit des rivieres significativement pendant ces phases. La période temporelle recouvrant
les unités PGO a PG3 (Fig. 1-6) correspond a une phase de dépdt associée a une période de bas
niveau marin, l'unité PG4 est témoin d'une phase transitionnelle caractérisée par une
augmentation progressive du niveau de la mer ; les unités PG 5 a PG 8 correspondent a une
période de transgression marine ; la séquence englobant les unités PG8 et PG 9 est reliée a une
phase de haut niveau marin (Milli et al., 2008). L’étude climatique et environnementale de la
région romaine et du Latium en général permet ainsi par I'analyse sédimentologique des
dépots fluviatiles mais également par la datation ou identification chimique des téphras
intercalés dans ces séquences, d’identifier de maniere robuste les différents cycles climatiques
enregistrés (Marra et al., 2009, Petronio et al., 2017).

Dans le Latium, dix terminaisons glaciaires majeures (relatives aux unités PG0 a PG9) pour
la gamme de temps entre le stade isotopique 21 et 1 ont été mises en évidence (e.g. Marra et
al., 2016b). Il est important de préciser que les différentes terrasses alluviales retrouvées sur la
cote romaine, ayant été formées au cours d'un méme stade isotopique, sont ainsi localisées

généralement a la méme altitude.
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Figure 1-6: Chronostratigraphie et schéma stratigraphique des dépots pléistocénes du bassin romain en
comparaison avec les unités fauniques italiennes. Tableau extrait d’Anzidei et al., 2012, modifié d’apreés Milli et
al., 2008.

Pour exemples, les terrasses du stade isotopique (MIS) 5 sont ainsi pour la plupart situées
a environ 30 m d’altitude par rapport au niveau de la mer (Marra et al., 2014). La connaissance
de l'altitude des séquences est donc pour le Latium un avantage pour 'émission d’hypotheses
quant a la chronologie des gisements étudiés. La figure 1-7, extraite de l’article de Marra et al.
(2016) auquel j’ai participé pour la partie datation *Ar/*Ar (voir Annexe 1-2), synthétise les
phases d’aggradation et les formations sédimentaires recensées dans le Latium en donnant un
age absolu a chacune de ces formations, grace a des contraintes isotopiques “Ar/°Ar. Cette
approche combinant analyses stratigraphiques et datations absolues a permis a Marra et al.
(2015, et 2017) d’établir un cadre chronologique robuste de plusieurs séquences de la vallée du
Tibre abritant des fossiles néanderthaliens comme c’est par exemple le cas pour le gisement
de Saccopastore maintenant attribué au stade isotopique 7 (Sergi, 1931, Bruner et Manzi, 2006,
Marra et al., 2015, 2017).
Cette approche géologique et géochronologique permet également dans certains cas
d’identifier les dépdts liés a des d’oscillations moins longues du niveau marin (suborbitales)
correspondant aux pics secondaires mis en évidence par les courbes climatiques de %O

régionales (Marra et al., 2016).
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Figure 1-7: Modifiée d’aprés Marra et al., 2016. Cette figure présente les successions sédimentaires du Tibre
avec en couleurs les phases d’aggradation et donc séquences sédimentaires associées. Ces successions sont
corrélées aux variations glacio-eustatiques, les terminaisons glaciaires (TX-TI) correspondant aux phases les
plusrapides des remontées du niveau marin.

I1 est a noter que les terrasses alluviales de la région romaine sont de plus caractérisées par
une tres bonne conservation de restes de grands et micro-mammiferes dont 1'étude permet
d’apporter des informations sur les conditions paléoclimatiques et environnementales du
bassin romain au cours du Pléistocene (Milli et Palombo, 2005, Masini et Sala, 2006, 2011). Milli
et Palombo en 2005 ont d’ailleurs déterminé des assemblages fauniques locaux (LFAs, Fig. 1-
6) regroupés en « Large Mammal Ages » qui sont pour le Pléistocéene moyen majoritairement
associés a deux biozones: le Galérien (jusqu’au MIS 10) et I’Aurélien (MIS 9- MIS 2, Milli et
Palombo, 2005). Pour de plus amples informations le lecteur est renvoy¢ vers I'article de Marra
et al., (soumis a Quaternary Science Reviews) inséré en annexe 1-6, qui est une révision de
plusieurs sections géologiques et assemblages fauniques auréliens du Latium corrélée a de
nouvelles données géochronologiques auxquelles j’ai participé par la réalisation de datation
WArf?Ar parallelement a ma these. C’est dans ce contexte sédimentaire relativement bien
contraint que se trouvent plusieurs des sites archéologiques du Pléistocene moyen que j’ai
étudiés au cours de ma these : La Polledrara di Cecanibbio (Anzidei et al., 2012), Torre in Pietra

(Malatesta, 1978), Casal de’ Pazzi (Gioia, 2015) et Osteria Moricone (Ceruleo et al., 2015).

72



II/ L’Italie, un territoire riche en occupations humaines au cours du Pléistocéne moyen

II/ L’Italie, un territoire riche en occupations humaines au cours du

Pléistocene moyen

1. Une richesse et une diversité archéologique sans équivalent en Europe

En raison de son contexte climatique et géologique particulier, I'Italie était pendant le
Pléistocene moyen un territoire propice au développement et a la subsistance des homininés
ainsi qu’a la bonne préservation des gisements. Archéologiquement, cette zone abrite un grand
nombre de sites et est caractérisée par une occupation humaine continue entre 700 et 250 ka.
Des dizaines de gisements, plus ou moins bien datés, ont été mis en évidence pour cette
gamme de temps (voir Palma di Cesnola, 1996, Mussi, 2001). La majorité d’entre eux se situe
le long de la cote tyrrhénienne dans des vallées encaissées du massif des Apennins. Cette zone
de I'Europe de I'ouest est ainsi un territoire privilégié pour I'étude des premiers peuplements
humains en Europe au Pléistocene inférieur, notamment pour la compréhension du
développement des cultures «acheuléennes » et «moustériennes » (mode technique 3,
Tuffreau et al.,, 2008, Falgueres et al., 2013, Adler et al, 2014). Des gisements comme
Notarchirico ou Cimitero di Atella (Basilicate) sont souvent cités comme des exemples des
prémices de 1’Acheuléen en Europe avec la présence d’industries bifaciales sommaires alors
que parallelement d’autres sites archéologiques d’ages plus ou moins équivalents comme
Isernia la Pineta n’ont pas livré d’outil bifacial mais majoritairement des industries de mode 1
(choppers, outils microlithiques). Ces exemples soulignent I'émergence de la grande diversité
culturelle de la partie méridionale de I'Italie durant le début du Pléistocéne moyen (Lefevre et
al., 2010, Peretto et al., 2015, Abruzzese et al., 2016). La plupart des cultures lithiques associées
au Paléolithique inférieur en Europe sont présentes en Italie : I’Acheuléen comme cela a déja
été dit précédemment, mais également le Clactonien (exemple de Valle Giumentina, Radmilli
et Demangeot, 1953) et le Tayacien (exemple de Loreto (niveau A), Grifoni et Tozzi, 2006),
cultures aujourd’hui largement remises en question (voir I'introduction générale). L’ obtention
d’'un contexte chronologique fiable pour positionner les différents gisements et les
témoignages de ces différentes « cultures » est aujourd’hui une nécessité pour pouvoir avancer
vers une meilleure compréhension de cette période. Dans la suite de ce chapitre je m’attacherai
a présenter les sites sur lesquelles j’ai travaillé ainsi que 1'échantillonnage réalisé sur chacun

d’entre eux.
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2. Sites d’étude: problématiques chronologiques et archéologiques des

gisements

Dans le cadre de ma these, quinze gisements italiens du Pléistocene moyen ont fait 1’objet
d’une étude radio-isotopique par “°Ar/* Ar sur monocristaux de feldspaths potassiques (Fig.
1-8). Les données archéologiques, paléontologiques, environnementales et chronologiques
disponibles avant le début de ma these pour les gisements étudiés sont résumées dans le

tableau 1-1 page de droite.

Figure 1-8 : Localisation des gisements étudiés durant ma these.

Ces gisements sont tous situés en Italie centrale et méridionale, ils sont répartis sur quatre
régions administratives : le Latium, les Abruzzes, la Molise et la Basilicate (Fig. 1-8). Ils sont
tous localisés a moins de 100 km de complexes volcaniques tres actifs pendant le Pléistocene
moyen (Figs. 1-1 et 1-8, pour la majorité a moins de 30 km). Les périodes d’occupation de ces
sites étaient au début de ma these (2014) estimées chronologiquement entre les stades

isotopiques 16 et 8 (Fig. 1-26, fin du chapitre I).
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un cadre paléo-environnemental robuste grace notamment aux nombreuses études

palynologiques (énoncées ci-dessus), malacologiques ou encore géomorphologiques portant

sur I'Italie.

Sur ces sites archéologiques deux approches méthodologiques dépendantes du contexte

géologique et de la stratigraphie des gisements ont été utilisées :

1)

2)

Lorsque les restes archéologiques étaient directement contenus dans des dépots
volcaniques dits « primaires », correspondant donc a des dépdts volcaniques directs,
les datations de ceux-ci ont alors donné, aux incertitudes pres, les ages des niveaux
archéologiques eux-mémes. En Italie, un exemple concret de cette approche est I'étude
réalisée sur le site de Devil's Footsteps (Ciampate del Diavolo), gisement localisé sur
les flancs du district volcanique du Roccamonfina. Ce site a livré des empreintes de pas
d’homininés fossilisées sur un niveau volcanique cendreux qui a été corrélé a I'éruption
« Brown Leucitic Tuff » (BLT) de ce stratovolcan (Scaillet et al., 2008). Ce dépot
cendreux a ainsi été daté par Scaillet et al. (2008) a 345 + 12 ka, ce qui suggere que ces
empreintes ont été laissées durant le stade glaciaire 10 par des homininés
contemporains d’Homo heidelbergensis.

La deuxieme approche utilisée est plus complexe, elle consiste en une datation d'un
niveau archéologique par encadrement stratigraphique. La connaissance et la
continuité des séquences étudiées sont pour cette approche primordiales. Plusieurs cas
sont alors possibles :

Lorsque les niveaux archéologiques étaient encadrés par des dépdts volcaniques
primaires, la datation de ces niveaux volcaniques permettait par encadrement de
contraindre précisément I'age du niveau archéologique que I'on souhaitait dater. C’est
une approche qui est couramment utilisée en Afrique de I'Est et qui a notamment
permis la datation des restes fossilisés de I"Australopithecus afarensis « Lucy » (Walter,
1994).

Dans le cas ou il y avait seulement un ou pas de niveau volcanique primaire dans la
séquence étudi€e, j’ai choisi de travailler sur les ponces et /ou minéraux volcaniques
remaniés provenant des différents niveaux stratigraphiques, notamment fluviatiles ou
lacustres. En effet il a été démontré qu’en Italie, principalement durant les périodes

humides, les effluents volcaniques ont été remobilisés et déposés dans les bassins
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adjacents peu de temps apres les éruptions (Zanchetta et al., 2004). La récurrence des
éruptions et le nombre de sources potentielles des dép6ts volcaniques représentent un
grand avantage pour la datation d’'une séquence stratigraphique en Italie. Par
I'approche sur monocristaux, il est ainsi possible d’identifier les populations de
minéraux correspondant au corpus des différentes éruptions volcaniques remaniées
pour un niveau donné. La population la plus jeune identifiée donne alors I'age
maximum du dépdt. Cette approche nécessite bien évidemment un échantillonnage
bien pensé sur la séquence sédimentaire.

Je vais maintenant présenter ci-dessous les sites et échantillonnages en commengant par la

région la plus septentrionale : Le Latium.

Les sites du Latium étudiés sont au nombre de neuf (Fig. 1-8, Tableau 1-1). Ces gisements
étaient jusqu’a présent principalement contraints chronologiquement grace aux assemblages
de faunes, qui sont pour ces sites dominés par le taxon Palaeoxodon antiqguus (Gliozzi et al., 1997,
Palombo, 2005), caractéristique du Galérien final et de I’Aurélien. Hormis les sites
archéologiques de La Ficoncella (Aureli et al.,, 2012, 2015, territoire de Tarquinia, Province de
Viterbe, (Figs. 1-8 et 1-9) et Quarto delle Cinfonare (Fig. 1-8, plaine Pontine, Province latine,
Peretto et al., 1997), les gisements étudiés sont localisés dans deux grandes provinces : la
province Romaine (La Polledrara di Cecanibbio, Torre in Pietra, Casal de’Pazzi, Osteria

Moricone) et la province de Frosinone (Cava Pompi, Isoletta et Lademagne).

La Province de Viterbe

a) La Ficoncella (42°18'28,60""N-11°43"15,00"”E)

Ce site est localisé a moins de dix kilometres de la cote tyrrhénienne dans le bassin de
Tarquinia (Aureli et al., 2012, Figs. 1-8 et 1-9). Il a livré un unique niveau archéologique dont
la piece principale est un crane de Palaeoxodon antiquus associé a quelques vertebres et aux
deux défenses correspondantes fragmentées. L’assemblage paléontologique associé a ce
proboscidien est limité a quelques restes d’équidés (Equus sp. ?), d’hippopotames (Hippotamus
sp.) et de bovidés (Bos primigenius). L’assemblage lithique est constitué jusqu’a présent de 409
pieces lithiques de mode technique 1 (culture oldowayenne) bien préservées dont environ 75

% sont de taille inférieure a 5 mm et principalement élaborées en silex avec quelques éclats en
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calcaire et quartz (Aureli et al., 2015). La séquence de Ficoncella, comprise entre 75 et 95 m
d’altitude au-dessus du niveau de la mer est principalement constituée de dépdts alluviaux de
plaines d’inondations. Apres avoir étudié un affleurement de 10 m de long au bord de la
riviere Mignone et afin de mieux caractériser la stratigraphie du gisement Aureli et al. (2015)
ont effectué un forage de 25 m de profondeur au sommet de la terrasse alluviale abritant le
gisement archéologique. Trois unités sédimentaires (FIC 1, 2 et 3 de la base au sommet) ont pu
alors étre identifiées (Fig. 1-9). Le niveau sédimentaire contenant les restes archéologiques est
situé dans I'unité FIC 1 (Fig. 1-9). Il est principalement constitué de sables, silts et matériels
volcaniques remaniés (scories, lapilli, cendres). Une ignimbrite avec une puissance variable
latéralement de 2 a 3 m d’épaisseur recouvre le site archéologique et constitue I'unité FIC 2.
Elle a été datée de 444 + 16 par “Ar/*Ar (Aureli et al., 2015), donnant ainsi un age minimum
au gisement. En raison de sa lithologie (faible taille des minéraux notamment) et de son age,
malgré des incertitudes analytiques importantes, ce dépdt ignimbritique a été associé a une
éruption des monts Sabatini nommée Tufo Rosso a Scorie Nere (TRSN) qui fut précédemment
datée a 449 +2 ka (Karner et al.,, 2001). Un autre niveau de téphra (FIC-12,9 sur la stratigraphie)
localisé 4,7 m sous la base de I'horizon archéologique a été découvert lors de ce sondage. La
composition chimique en éléments majeurs des verres volcaniques associés ainsi que la
lithologie et texture de ce téphra tendent a le relier également a une éruption originaire des
monts Sabatini appelée FALL A et datée a 499 + 9 ka (Jicha et al., 2016) et 499 + 3 ka, (Marra et
al., 2014).

Mon travail a la Ficoncella avait pour objectif de vérifier cette hypothese de corrélation du
niveau volcanique FIC-12,9 avec l'éruption FALL A, basée sur la signature géochimique du
téphra et ainsi de confirmer 1’age de I'occupation humaine proposé par Aureli et al., 2015. Un

échantillon prélevé par D. Aureli dans le forage a été utilisé pour mon travail.
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Figure 1-9: Log stratigraphique du site de la Ficoncella extrait d’Aureli et al., 2015. L’4ge “*Ar/*Ar obtenu par
Aureli et al.,, 2015 pour I'ignimbrite FIC-2 est recalculé (voir Introduction).

La Province romaine

Les sites de la province romaine ayant fait I'objet de datations “Ar/*Ar sur monocristaux
de feldspaths potassiques durant ma these sont les gisements de La Polledrara di Cecanibbio
(Anzidei et al., 2012), Torre in Pietra (Villa et al., 2016a), Casal de’ Pazzi (Manzi et al., 1990), et
Osteria Moricone (Ceruleo et al, 2015) (Fig. 16). Ces sites ont en commun la particularité
d’avoir livré des industries taillées sur os d’éléphant. Comme les résultats que j’ai obtenus sur
les sites de La Polledrara di Cecanibbio et Torre in Pietra ont d’ores et déja fait 1'objet de deux
publications (Villa et al, 2016a; Pereira et al., 2017 voir chapitre 3), et afin d’éviter une
redondance dans le manuscrit, seuls les contextes géologiques et archéologiques et les

échantillonnages sont brievement résumés ci-dessous pour ces sites.
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Figure 1-10 : Carte localisant les gisements datés au cours de mathése de la province romaine.

a) La Polledrara di Cecanibbio (41°55’53,97"’N-12°18’5,55"’E)

Le gisement de la Polledrara di Cecanibbio a été découvert en 1984 et est fouillé de maniere
continue depuis cette date (Anzidei et al., 2004). Il est situé¢ a moins de 20 km al’ouest du centre
de Rome a 80 m d’altitude par rapport au niveau de la mer. Le site est caractérisé par une
séquence sédimentaire réduite d'une puissance de 2 m, principalement constituée de dépots
fluviatiles riches en éléments volcanoclastiques (Figs. 1-10 et 1-11). Plus de 1100 artéfacts
incluant des technologies de mode 1 et notamment des os retouchés de Palaeoxodon antiquus
ont été mises en évidence (Anzidei et al., 2012). Il est a noter 1’absence d’industrie bifaciale au
sein de 'assemblage lithique. L’assemblage faunique représenté par plus de 20 000 restes de
vertébrés est typique de l’Aurélien, avec comme taxons dominants Bos primigenius et
Palaeoxodon antiquus (Anzidei et al., 2004). Les especes de micro-faunes retrouvées sur le site
sont Apodemus sylvaticus, Pliomys cf. episcopalis, Arvicola sp. et Iberomys breccensis (Anzidei et
al., 2004). Une dent humaine, attribuée a un enfant agé de 5 a 10 ans, y a également été
découverte (Manzi et al,, 2011). Compte-tenu de I'dge biochronologique du gisement, cette
dent a été attribuée au taxon Homo heidelbergensis (Anzidei et al., 2012). L'unique niveau
archéologique du site (divisé en deux sous-niveaux) est contenu dans un dépdt associé par
Anzidei et al. (2012) a des sédiments fluviatiles relatifs a une inondation suivie d’une phase
marécageuse. Le dépot fossilifere est tres riche en blocs pyroclastiques altérés centimétriques

et granoclassés de facon normale (Fig. 1-11).
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Figure 1-11 : Stratigraphie et photos du site de la Polledrara di Cecanibbio. Pour plus de détails stratigraphiques
se référer a I'article de Pereira et al., 2017 (voir chapitre 3).

Les fossiles et outils contenus a la base de la stratigraphie ont été transportés, puis
accumulés au sein d’un paléo-chenal. Au sommet de la séquence, trois individus de 1'espece
Palaeoxodon antiquus ont été piégés plus tardivement lors d'une phase moins dynamique et ont
été retrouvés en connexion anatomique (Santucci et al., 2016). La stratigraphie ainsi que le
contexte archéologique du site sont détaillés plus en détail dans Pereira et al., 2017 (Journal of
Archaeological Science : Reports) intégré au chapitre III.

L’objectif de mon travail sur ce site était de dater le niveau archéologique en procédant a
des datations “°Ar/*Ar sur des blocs volcaniques de tailles différentes, prélevés a des
profondeurs variables dans la séquence (Fig. 1-11), et ainsi de vérifier si ces derniers
appartenaient a une seule éruption. Afin d’effectuer un travail complet et ainsi mieux
comprendre la mise en place de la séquence de la Polledrara di Cecanibbio, le niveau fluviatile
localisé immédiatement sous le niveau archéologique a également fait 1'objet d’une étude
géochronologique de fagon a déterminer 1’age de I'éruption la plus jeune remaniée en son sein.
Enfin, un dépo6t volcanique clair, fin et homogene, stratigraphiquement 2,5 m sous le niveau
archéologique (récupéré par forage, Fig. 1-11) a également fait aussi I'objet d'une datation

#0Arf?Ar. Ce niveau caractérisé par un facies tres homogene correspond probablement a une
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retombée directe cendreuse (Pereira et al., 2017, chapitre 3). C. Falgueres, J-J. Bahain et P.
Voinchet ont également prélevé un total de sept dents de grands herbivores en différents
points du niveau fossilifere afin de réaliser des datations ESR-U/Th (Pereira et al., 2017) (voir

Fig. 1-11).

b) Torre in Pietra (41°55’36,16"’ N-12°13"15,77"’E)

La séquence archéologique de Torre in Pietra, découverte en 1954, est localisée a moins de
trente kilometres au nord-est de Rome dans la commune de Fiumicino (zone de Torre in Pietra)
et a seulement 6 km de la cote tyrrhénienne (Fig. 1-10). La séquence stratigraphique de Torre
in Pietra est épaisse de 9 m et est principalement constituée de sables assimilables a des
niveaux de plage. Deux niveaux archéologiques y ont été mis au jour : un niveau acheuléen
(niveau stratigraphique «m», Fig. 1-12, Malatesta, 1978) riche en bifaces, en éclats
majoritairement en silex, en outils microlithiques sur ossements, et, au sommet de la
stratigraphie, un niveau paléolithique moyen de culture de mode 3 (niveau « d », Fig. 1-12)
incluant un large pourcentage d’éclats Levallois (Malatesta, 1978). Cette séquence repose en
discordance sur la formation Ponte Galeria PG 2 (MIS 17, Malatesta, 1978). 11 a été suggéré par
ce méme auteur en 1978 que le niveau acheuléen « m » faisait partie de la phase d’aggradation
Aurelia (MIS 9) et le niveau moustérien a la formation Vitinia (MIS 7). Cependant aucune
contrainte chronologique fiable n’avait encore été obtenue sur cette séquence archéologique
en 2014. Bien qu’aucun niveau de téphra n'y ait été identifié, les différents niveaux
sédimentaires contiennent un grand pourcentage de minéraux volcaniques et ponces
centimétriques et ceci sur la totalité de la séquence. Mon objectif, malgré le probable
remaniement dans cette séquence de nombreuses éruptions volcaniques, était de dater les
ponces remaniées dans plusieurs niveaux sédimentaires afin de déterminer s’il était possible
de mieux contraindre 1'age de cette section par une approche stratigraphique détaillée. Ont été
analysés des minéraux volcaniques extraient de ponces du niveau archéologique « m » (TOR
1), du niveau argilo-sableux « 8H » (localisé environ 2,5 m au-dessus de celui-ci (Fig. 1-12) et
de trois échantillons situés au sommet de la séquence : 1) TIP BO en dessous d'une discontinuité
stratigraphique, supposée marquée la transition entre les formations Aurelia et Vitinia. 2) TIP
B2 prélevé juste au-dessus du niveau archéologique « d » du Paléolithique moyen. 3) TIP Bl

tout au sommet de la séquence (Fig. 1-12).
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Figure 1-12 : Séquence du site de Torre in Pietra (Biddittu et al., 1984) illustrant la position des cinq échantillons
prélevés pour la datation “°Ar/*Ar. Des détails sur la géologie du site sont présentés dans l’article de Villa et al.
(2016a) (voir chapitre 3).

c) Casal de’ Pazzi (41°55'21,97""N-12°34'22,44"'E)

Le site de Casal de’ Pazzi est localisé dans I'agglomération romaine (métro Rebibbia), dans
une terrasse fluviatile fossile de la riviere Aniene, un affluent du Tibre. Ce gisement a été
fouillé entre 1981 et 1986 et plus de 2000 restes paléontologiques et 1500 outils lithiques y ont
été découverts (Anzidei, 2001). Ce site est aujourd’hui conservé dans un batiment ouvert au
public et illustré, a son entrée, par une présentation muséographique (Gioia, 2015 ; Fig. 1-13).
L’assemblage faunique reconstitué a Casal de’ Pazzi est dominé par Palaeoxodon antiquus, Bos
primigenius, Hippopotamus antiquus, Cervus elaphus et Equus ferus (Anzidei et Cerilli, 2001). Le
matériel lithique associé est riche en industries de mode 1 (Anzidei et Cerilli, 2001). Un os
pariétal humain (CdP H1) a été mis au jour et étudié par Manzi et al. (1990). Ces derniers ont

conclu a une forme de «sapiens archaique » démontrant cependant des caracteres
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morphologiques communs avec les néanderthaliens. Géologiquement, tous les fossiles et
pieces lithiques sont contenus dans un niveau fluviatile riche en graviers et en galets,
correspondant a la premiere phase de remplissage du lit de la riviere apres une phase

d’incision (Fig. 1-13).

Casal de' Pazzi
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i} Niveau archéologique

Figure 1-13 : Photo du site de Casal de’ Pazzi et position de 1’échantillon prélevé pour la datation “Ar/**Ar.

Cette séquence fluviatile recouvre en discordance le Tufo Lionato, reconnu a Fontana
Ranuccio situé dans la province de Frosinone a moins de 5 km a I'ouest de la ville d’Anagni
ou il a été datée par ¥K/*Ar de 366 + 5 ka (Biddittu et al., 1979). Un log stratigraphique de la
séquence, modifié d’apres Marra et al., 2017, est intégré pour plus de clarté au chapitre 3. Sur

ces bases géologiques, A.P. Anzidei (2001) a proposé d’attribuer le site de Casal de’ Pazzi a la
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formation lithostratigraphique Vitinia (PG7, MIS 7). Afin de tenter de préciser I'age du site, j’ai
daté au cours de ma these des feldspaths potassiques extraits des graviers fluviatiles

recouvrant stratigraphiquement le site (Fig. 1-13).

d) Osteria Moricone (42°5’4,79'"N-12°41"29,00"'E)

Osteria Moricone est situé a une trentaine de kilometres au nord de Rome et est 'une des
nombreuses localités (une vingtaine) du bassin de Cretone a avoir livré des restes
paléontologiques et des industries paléolithiques (Ceruleo et al., 2015). De par leur proximité
avec les Colli Albani et monts Sabatini les terrasses alluviales de ce bassin sont tres riches en
dépodts pyroclastiques issus de ces deux districts volcaniques. Ceruleo et al. (2015) ont suggéré
que la plupart des dépdts du bassin de Cretone, d’apres l'altitude des terrasses qu’ils ont
étudiées, se seraient mis en place au cours des stades isotopiques 15 a 13. Il est a noter
cependant que certains vestiges paléontologiques semblent étre associés selon Ceruleo et al.
(2015) a l'assemblage faunique majeur « aurélien », suggérant donc un age beaucoup plus
récent que le stade isotopique 13. Marra et al., en 2016(a) ont d’ailleurs émis ’hypothese selon
laquelle il aurait été possible que dans la partie ouest du bassin de Cretone (Osteria Moricone)
une phase de surrection tectonique et d’érosion ait eu lieu et aurait pu conduire a la formation
d’un petit bassin tectonique dans lequel la sédimentation lacustre aurait pu persister au cours
de la période contemporaine des stades isotopiques marins 13 a 5. Cette hypothese sera plus

amplement discutée au cours du chapitre III.

a)

Figure 1-14: a) : Photo d’un biface provenant du site d’Osteria Moricone, recouvert de matériel volcanique. b) :
Photo prise ala loupe binoculaire des sanidines piquées sur ce matériel avant irradiation et datation *°Ar/*Ar.
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Lors de prospections géologiques, F. Marra et P. Ceruleo ont échantillonné une unité
pyroclastique sur la localité d’Osteria Moricone. Cette derniere est en contact direct avec des
industries lithiques acheuléennes et des industries sur os (voir Fig. 1-14). Afin de vérifier les
hypotheses chronologiques émises par Ceruleo et al., 2015 et Marra et al., 2017, j’ai analysé des
feldspaths potassiques (sanidines) directement prélevés sur un témoin direct : un biface (voir

Fig. 1-14).

La Province latine

Quarto delle Cinfonare (41°27°17,79’’N-12°44’50,62""E)

Le site de Quarto delle Cinfonare a été découvert a la fin des années 1980. La séquence
stratigraphique de ce gisement est localisée dans la plaine pontine dans la vallée du fleuve
Astura (rive droite) a environ 50 km au sud-est de Rome (Figs. 1-8 et 1-15, Peretto et al., 1997).
La plaine pontine, qui au nord s’étend des monts Lepini jusqu’a la cote tyrrhénienne, est
principalement constituée de dépdts de plaine alluviale datant du Pléistocene supérieur et
remaniant des dépots argilo-sableux rouges (Peretto et al., 1997). L’incision de la plaine par
I’Astura permet d’y observer des dépots du Pléistocene inférieur et moyen, incluant le site de
Quarto delle Cinfonare a environ 30 m d’altitude par rapport au niveau de la mer (La Rosa et
al., 1989-90). La zone fouillée est actuellement recouverte d’arbustes et la localisation exacte
est aujourd’hui perdue. Néanmoins, il a été possible de retrouver latéralement la séquence
décrite par La Rosa et al. dans une zone moins végétalisée a quelques dizaines de metres de
celle-ci, grace aux couleurs et a la lithologie tres facilement reconnaissable des dépots. La base
de la séquence étant caractérisée par une formation volcanique rouge et le sommet par des
limons sableux riches en matériel volcaniques (voir ci-dessous). Les niveaux archéologiques
de Quarto delle Cinfonare se situent dans un dépot sédimentaire cotier sableux caractéristique
dans cette région de niveaux de plages. L’absence d’ossement et la présence de quelques
coquilles de bivalves sont probablement dues a la nature géologique du site. L’assemblage
lithique retrouvé (1057 pieces, dont 90% de produits de débitage) est principalement constitué
d’outils microlithiques de mode technique 1 mesurant de 1 a 3 cm (denticulés, racloirs, micro-
choppers, un nucléus, éclats retouchés, Peretto et al., 1997). La stratigraphie du site a été pour
la derniere fois décrite en 1997 par Peretto et al. Deux niveaux archéologiques, tout-deux

techniquement similaires (couches 49 et 50, Fig. 1-15) sont stratigraphiquement situés au-
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dessus d'un niveau pyroclastique lithoide orange, d'une granulométrie fine et homogene,

zéolithisé (Peretto et al., 1997).

Quarto delle Cinfonare

Pozzolane
Superiori

Echantillonnage
sur coupe latérale

Figure 1-15 : Stratigraphie du site de Quarto delle Cinfonare modifiée d’aprés Peretto et al., 1997

Ce dépot volcanique épais a comme source volcanique la plus probable les Colli Albani
étant donné la localisation géographique du gisement au coeur de ce district volcanique. Le
Tufo Lionato, ignimbrite évoquée précédemment, présente une couleur caractéristique rouge
parfois lie de vin avec des taches blanches (leucites altérées), retrouvée sous I'ensemble de la
plaine pontine (Peretto et al., 1997). Marra et al. (2009) ont obtenu par “°Ar/**Ar un age de 365
+ 4 ka pour ce téphra directement sur la séquence du Colli Albani et Biddittu et al., 1979 avaient
obtenu un age de 366 + 5 ka sur la séquence de Fontana Ranuccio. Cependant a Quarto delle
Cinfonare, des datations “K/*Ar effectuées sur ce niveau volcanique par De Wit et al. (1987)
ont donné un age plus ancien de 500 + 70 ka laissant planer le doute sur I'age du site. Cette
estimation semble confirmée par la datation par traces de fission de 520 + 100 ka (De Wit et al.,
1987). Le niveau sableux de Quarto delle Cinfonare au-dessus du téphra relié au Tufo Lionato
est censé, de par sa nature sableuse, correspondre a un dép6t de type littoral riche en matériel
volcanique ; il est qualifié de Pozzolane superiori (Peretto et al., 1997). Ces Pozzolane ont été
datées de 610 + 70 ka et 540 + 70 ka par “’K/*°Ar et de 530 + 150 ka et 490 + 150 ka par traces de

fission. Tous ces ages ainsi que I'assemblage lithique, plut6t « archaique », ont conduit Peretto
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et al. (1997) a proposer un age d’occupation pour le site de Quarto delle Cinfonare au cours du
stade isotopique 15 (610-570 ka).

L’objectif de mon travail sur ce gisement était de vérifier I'age du site en datant par la
méthode #Ar/¥ Ar sur monocristaux a la fois le dépdt initialement corrélé au Tufo lionato (QDC-
TL, Fig. 1-15) et les dép0dts littoraux tres riches en petites ponces et minéraux volcaniques libres
(QDC-TOP) le recouvrant (Fig. 1-15). Il faut cependant noter que nous n’avons pas prélevé ces
deux niveaux directement sur la séquence de fouille de Peretto et al. (1997) mais latéralement,

a une altitude identique (i.e. 30 m).

La Province de Frosinone

Plusieurs sites de la province de Frosinone, a environ 70 km au sud-est de Rome ont
également été étudiés. Ils sont localisés au coeur de la vallée latine, une dépression tectonique
située sur la face tyrrhénienne de la chaine des Apennins et s’étendant des Colli Albani a
'ouest jusqu’au stratovolcan Roccamonfina a l’est (Fig. 1-16). Deux bassins sont individualisés
dans cette dépression, Anagni au nord et Ceprano au sud (Fig. 1-16). Les sites de la province
de Frosinone que j’ai étudiés sont Cava Pompi (Pofi, Biddittu et al., 1979), Isoletta (Biddittu
and Segre, 1984) et Lademagne (Comerci et al., 2015) (Fig. 1-16). Ils sont tous localisés dans le
bassin de Ceprano (Fig. 1-16) ou se trouve également le site de Campogrande abritant le

calvarium dit de Ceprano (Ascenzi et al., 1996).

BT

Présence de fossile(s)
humain(s)

A Complexes volcaniques:
A

Roccamonfina %]
=

Figure 1-16 : Carte topographique de la province de Frosinone. Les localisations des gisements étudiés durant
ma thése sont indiquées par des carrés bleus. Les autres sites voisins mentionnés dans le manuscrit sont
indiqués par un carré noir : Anagni/Fontana Ranuccio, Campogrande/Ceprano (CG/Cep) et Devil’s Footsteps.
Les sites d‘Isernia la Pineta et Guado San Nicola (GSN) sont aussi indiqués sur la figure bien qu’ils soient
localisés dans larégion voisine de la Molise.
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Ce fossile a récemment été daté par “°Ar/*Ar (Nomade et al., 2011). D’autres gisements tres
connus sont également localisés dans cette province, comme le site de « Devil's Footsteps »
situé sur le flanc nord du Roccamonfina (Fig. 1-16) (Scaillet et al., 2008, 345 + 12 ka) ou encore
les gisements de Fontana Ranuccio (MIS 13- 11, 458 + 12 ka Biddittu et al., 1979) et Anagni (MIS
17 ?) (Segre Naldini et al., 2009). Concernant les trois sites étudiés pendant ma these ceux de
Isoletta et Lademagne présentent tous deux des industries acheuléennes et des outils sur os
d’éléphants. Le site de Cava Pompi ne présente pas d’industrie bifaciale, I. Biddittu qui était
en charge du gisement pense que la faible taille de 'aire de fouille excavée peut expliquer en
partie cette absence d’outils de mode 2. Je n’ai pas daté le site de Fontana Ranuccio car une
étude avait déja été initiée préalablement par S. Nomade et une équipe du CNR de Rome
menée par B. Giaccio (IGAG). Les résultats obtenus sur ce site sont cependant présentés avec
ceux des trois sites que j’ai datés dans un article de synthese présenté dans le chapitre 3 du
manuscrit (Pereira et al.,, 2017b). Les colonnes stratigraphiques associ€es aux gisements datés
pendant ma these ainsi que les positions stratigraphiques des différents échantillonnages

réalisés sont présentées figure 1-17.

a) Cava Pompi (41°33’31,24"’N-13°26"18,58"'E)

Le site de Cava Pompi découvert en 1961, se situe a proximité immédiate de la ville de Pofi
au coeur de la vallée du Sacco, au cceur de la province de Frosinone (Biddittu et Segre, 1978).
La séquence fouillée sur 4 m de profondeur (Fig. 1-17) s’étend sur 40 m? et abrite deux niveaux
archéologiques (niveaux stratigraphiques 3 et 5 sur la Fig. 1-17). Elle n’est actuellement plus
accessible car la carriere abritant le gisement est aujourd’hui abandonnée ; la végétation ayant
totalement recouvert la séquence originale. La plupart des industries lithiques ont été
découvertes dans le niveau 5 (Fig. 1-17). Plusieurs fossiles humains attribués a Homo
heidelbergensis ont également été mis au jour pour ce niveau : un ulna, un tibia et un fragment
de crane (Biddittu and Segre., 1977). Quelques artéfacts en os et en andésite ont été également
découverts (Biddittu and Segre., 1978). La faune associée est typique du Galérien et inclut des
fossiles d’éléphants, de cervidés (dont du mégacéros) et de primates, notamment des
macaques, suggérant I’association de cet assemblage a un environnement forestier et humide
interglaciaire (Biddittu and Segre., 1978). Dans le niveau 3 de rares artéfacts lithiques et fossiles

d’équidés sont mentionnés. Italo Biddittu au vu des faunes et industries, a proposé d’attribuer
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I'occupation du gisement au stade isotopique 11 (~ 425-375 ka). Etant donné I'inaccessibilité
du gisement, mon objectif pour le site de Cava Pompi a été de dater un échantillon prélevé
environ 200 m au sud-est du site original sur un affleurement de la carriere encore accessible.
Cet échantillonnage a été réalisé en présence d’ltalo Biddittu, qui a confirmé que celui-ci
correspondait a un paléosol argileux rouge, riche en matériel volcanique, localisé
stratigraphiquement juste sous le niveau archéologique 5 (Fig. 1-17). Le couleur et épaisseur
de ce paléosol argileux témoignent selon lui d'une formation au cours d’un stade interglaciaire

sous un climat chaud et humide.
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Figure 1-17: Colonnes lithostratigraphiques des gisements de Cava Pompi, Isoletta et Lademagne modifiées
d’apres Biddittu et al., 1979 et Comerci et al., 2015. La stratigraphie du site d’Isoletta n’est pas encore publiée,
celle présentée ici a étéréalisée par C. Perrenoud (MNHN, Univ Perpignan).
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b) Lademagne et Isoletta (41°31'10,48""N-13°35"0,33E et 41°31'23,16N-13°32"46,01"'E)

Lademagne et Isoletta, sites découverts respectivement en 1965 et dans les années 1970, sont
localisés dans le bassin tectonique de Ceprano, a seulement 5 km de distance I'un de l'autre.
Du point de vue lithologique, ces deux gisements sont tres similaires (Biddittu et al., 1974,
Comerci et al., 2015) ; leurs séquences sont majoritairement constituées de dépots alluviaux
(sables, graviers) riches en minéraux pyroclastiques remaniés. Plusieurs niveaux de téphras
ont également été identifiés dans la séquence d’Isoletta (Fig. 1-17). La séquence stratigraphique
de référence de ce site, dégagée sur pres de 30 m d’épaisseur par les travaux de construction
d’une voie de chemin de fer pour train a grande vitesse, a pu étre étudiée a la fin des années
1990 (Fig. 1-18). Deux niveaux archéologiques ont été mis en évidence sur ce site : un niveau
inférieur caractérisé par des industries de mode 1 et des pieces sur os (Biddittu et al., 1974) et
un niveau supérieur (niveau GA6Z) avec des industries de mode 2 et des éclats retouchés

associés a une faune galérienne (Fig. 1-18, Biddittu et al.,, 1974).

Séquence stratigraphique de référence
d'Isoletta

Prélévement

* Niveau acheuléen

Photo, Italo Biddittu communication personnelle

Figure 1-18 : Séquence d'Isoletta (photo Italo Biddittu, communication personnelle).

La séquence de Lademagne est moins développée (seulement 3 m d’épaisseur ; Fig. 1-17),
mais deux niveaux archéologiques y ont aussi été mis en évidence, avec des faunes galériennes
et industries assez similaires. Les industries bifaciales sont représentées significativement dans
les deux niveaux (Biddittu et al., 2012). I. Biddittu suggéra rapidement la contemporanéité
archéologique du niveau acheuléen enregistré a Isoletta (GA6Z) avec les deux niveaux
retrouvés a Lademagne (I. Biddittu, communication personnelle). Il estima que les occupations
humaines de ces niveaux devaient avoir eu lieu au cours de la période du stade isotopique 11
tout comme pour le site de Cava Pompi, en se basant sur la ressemblance des assemblages

lithiques et paléontologiques. Cependant aucune donnée chronologique directe n’était jusqu’a
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ce jour disponible pour ces deux gisements. Au cours de ma these, mon objectif a été de dater
trois niveaux sédimentaires de la séquence d’Isoletta : 1) le niveau GA6Z correspondant au
niveau acheuléen et contenant une grande quantité de ponces centimétriques non altérées (Fig.
1-17) ; 2) un niveau fluviatile localisé 5 m au-dessus de celui-ci (ESR 4, Figs. 1-17 et 1-18) afin
d’y rechercher d’éventuels minéraux témoins d’éruptions plus récentes ; 3) un niveau situé a
27 m de profondeur (ESR 1, Fig. 1-17), riche en ponces, afin de déterminer si une éruption plus
ancienne y était enregistrée. Parallelement a mon étude “Ar/*Ar, P. Voinchet a analysé par
ESR des minéraux de quartz optiquement blanchis extraits de quatre niveaux fluviatiles de la
séquence (Fig. 1-17). A. Vietti (Master 2, MNHN, Université de Turin) et J.J] Bahain (MNHN)
ont procédé a la datation par ESR-U/Th d'une dent de cervidé retrouvée dans le niveau
acheuléen GA6Z au cours de son Master 2 (Fig. 1-17). Sur le site de Lademagne, deux niveaux
pour analyse “Ar/*Ar ont été échantillonnés : un premier situé entre les deux couches
archéologiques (Lad Inf) et un second au sommet de la stratigraphie (Lad Sup, Fig. 1-17). Il
n’avait alors pas été possible de prélever un échantillon provenant d'un niveau situé sous le
niveau archéologique le plus ancien a cause de la couverture végétale trop importante. P.
Voinchet a également prélevé le niveau Lad Sup pour datation par ESR sur quartz blanchis. I1
est a signaler que quelques mois apres notre échantillonnage un biface de grande taille (~12
cm) a été trouvé en position stratigraphique par I. Biddittu juste au-dessus de 1'échantillon

LAD Inf. (photo Fig. 1-19).

10 cm

Figure 1-19: Biface découvert sur le site de Lademagne (découvert dans un niveau situé juste au-dessus de
I’échantillon Lad Inf)
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a) Valle Giumentina (42°10'20,06"’N-14°2'22,80"’E)

Le site de Valle Giumentina, dans les Abruzzes (Fig. 1-20) (Demangeot et Radmilli, 1953),
est situé a une trentaine de kilometres de la cote adriatique dans le bassin de Valle Giumentina
(seulement 1 km?), dans une petite vallée suspendue (740 m d’altitude) orientée NE-SO. Cette
dépression tectonique, située au nord du massif montagneux de la Majella, est imbriquée entre
deux canyons perpendiculaires, nommés San Bartolomeo et Orfento (Villa et al,, 2016b). Le
site de Valle Giumentina fut étudié pour la premiere fois au cours des années 1950-1960 par
Demangeot et Radmilli (1953, 1966) qui mirent en évidence, au sein d'une séquence complexe
de 70 m d’épaisseur, neuf niveaux d’occupation humaine ayant livré plusieurs milliers de
pieces lithiques et de restes paléontologiques. Des industries « acheuléennes » mais également
« clactoniennes » furent découvertes dans plusieurs niveaux. Au sommet de la stratigraphie,
Radmilli et Demangeot (1953, 1956) identifierent un niveau archéologique qu’ils qualifierent
de « Levalloisien ». En 2012, la fouille du site de Valle Giumentina a été reprise par Elisa
Nicoud, Marina Pagli et Daniele Aureli lors d'un programme d’étude quinquennal, supporté
par ’Ecole francaise de Rome. Les premieres campagnes de fouille ont permis de remettre au
jour plusieurs niveaux d’occupations humaine et d’en découvrir au moins quatre
supplémentaires, dont un niveau a pieces bifaciales (Fig. 1-20, Nicoud et al., 2016). Toute la
séquence de Valle Giumentina avait initialement été corrélée avec le Riss/Wiirm, ce qui
correspond a la période du MIS 8jusqu’au dernier épisode glaciaire, mais 1’absence de donnée
chronologique robuste handicapait la compréhension de cette longue séquence unique en

Italie centrale (Nicoud et al., 2016).

Depuis 2012, Valle Giumentina fait I'objet d’'une étude pluridisciplinaire de grande
ampleur. Les techniques utilisées sont la sédimentologie, la susceptibilité magnétique, la
téphrochronologie, la malacologie, 1'étude du 6O des carbonates, la palynologie, la
géochronologie, la tracéologie, la paléontologie et enfin 1'archéologie. Le but de cette étude
pluridisciplinaire est de reconstruire et comprendre le cadre environnemental, climatique,
chronologique des occupations de ce gisement. Lors de la réouverture du gisement une étude
stratigraphique, sujet de these de Valentina Villa (EFR et CNRS Meudon, these qui sera

soutenue le 6 octobre 2017), a permis grace a I'analyse sédimentologique et minéralogique
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d’'une coupe dégagée sur 25 m de hauteur (VV1, Fig. 1-20) et d'un forage de 30 m de
profondeur (coupe VGI, Fig. 1-20) d’identifier cinq unités stratigraphiques principales
correspondant principalement a des dépo6ts lacustro-palustres parfois marécageux. Le niveau
argileux ALB de VV1 (Fig. 1-20) a fait 'objet d’études archéologiques approfondies. Ces
fouilles ont permis de recueillir 223 pieces lithiques de production simple a opportuniste
(Nicoud et al., 2016), soulignant des activités de boucherie. Le terme « clactonien » utilisé par
Radmilli et Demangeot (1953, 1956) pour qualifier les longs éclats de silex retrouvés sur ce
gisement a été remis en question par les archéologues en charge du site (D. Aureli, E. Nicoud
et M. Pagli). La faune retrouvée dans le niveau ALB est mal conservée et atteste uniquement
de la présence de Cervus elaphus (peut-étre un seul individu, Nicoud et al, 2016). Cette
séquence de Valle Giumentina est également caractérisée par la présence de plusieurs niveaux
de téphras pédogénéisés, facilement identifiables de par leur couleur brune foncée. Ceci a
facilité 1'échantillonnage pour la datation “Ar/*Ar effectué par V. Villa. J'ai effectué une
campagne de fouilles en 2015 et une campagne d’échantillonnage en 2016 sur ce site. L’ objectif
a Valle Giumentina durant ma these était la datation sept niveaux de téphras par méthode
WAr/?Ar (positions des échantillonnages présentées Fig. 1-20) et de confronter la chronologie
ainsi établie aux données environnementales nombreuses disponibles (i.e. malacologie,
palynologie) et aux autres méthodes de datation utilisées (IRSL par C. Lahaye, (Université
Bordeaux Montaigne) et ESR-U/Th, par J-J] Bahain, (MNHN) et A. Vietti, (MNHN, université
de Turin)) (Fig. 1-20). Pour plus de détails sur la séquence de Valle Giumentina le lecteur doit
se référer aux articles de Villa et al,, 2016b (chapitre 3) et Limondin-Lozouet et al., 2017

(présenté en annexe 1-3).
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Figure 1-20 : Stratigraphie du site de Valle Giumentina (carotte VG1 et affleurement VV1). (V. Villa, thése de
doctorat en cours, communication personnelle).
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En Molise deux gisements, Isernia la Pineta et Guado San Nicola ont fait I'objet d"une étude
géochronologique “°Ar/*Ar. Ils sont tout-deux localisés dans le bassin d'Isernia (Fig. 1-8 et 1-16).
Si les mesures “°Ar/* Ar ont commencé lors de mon master 2 celles-ci ont été complétées et les
articles associés écrits au cours de ma these (Peretto et al., 2015 ; Pereira et al., 2016) justifiant

donc leur présence dans mon manuscrit de thése, voir chapitre 3).

a) Isernia la Pineta (41°31’31,61”’N-14°13"57,27"E)

Isernia la Pineta site découvert en 1978 lors de travaux routiers, est localisé dans la vallée
du Volturno a 457 m d’altitude par rapport au niveau de la mer (Fig. 1-16, Sevink et al., 1981,
Peretto, 2006). Ce site abrite cinq niveaux archéologiques nommés de la base de la stratigraphie
vers le sommet, t 3¢, t 3a, US (unité sédimentaire 3SColl, 3510 et 356-9 (Fig. 1-21, Peretto, 2006,
Gallotti et Peretto, 2015, Peretto et al., 2015). Beaucoup d’industries lithiques en calcaire et en
silex (chopper-cores, rostres, éclats) y ont été mises au jour (Gallotti et Peretto, 2015).
L’assemblage est principalement constitué d’industries lithiques de mode 1, majoritairement
d’outils microlithiques, cependant la présence de nombreux éclats de fagonnage en fait un site
archéologique de mode 2, I'absence ou présence d’industrie bifaciale n’étant plus considérée
comme assez pertinente pour distinguer ces deux modes techniques (Gallotti et Peretto, 2015,
Peretto et al., 2015). Les quatre premiers niveaux sont également trés riches en restes
paléontologiques. Vingt-mille restes archéologiques (lithiques et fauniques) ont ainsi été
découverts a ce jour rien que dans 1'unité sédimentaire t 3a, toutes les unités sédimentaires
présentant des industries lithiques. L’assemblage de mammiferes reconnu sur ce site démontre
une importante biodiversité et suggere des paléo-environnements variés. La plupart des
especes représentées témoignent d’un milieu ouvert, plutét sec et tempéré (grandes prairies
boisées). La présence de certaines especes aquatiques comme Hippopotamus antiquus ou
certaines tortues et oiseaux aquatiques, suggere la présence continue d’étendues d’eaux et
d’une saison humide (Gallotti et Peretto, 2015). Les assemblages polliniques des unités US 356-
9 et 3510 soulignent une diversification des especes arborées. En plus de Pinus et Quercus, des
especes mésophiles caducifoli€es, telles que Corylus, Castanea, Fagus, Fraxinus, Alnus, Carpinus
et Betula, y sont enregistrées. Cette végétation semble refléter un climat légerement plus chaud

et plus humide qu’a l'actuel (Lebreton et al, 2002). Il est a noter qu'une dent humaine
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déciduale a été découverte dans le niveau de colluvions U3 SColl, pour plus de détails sur ce

fossile se référer a I'article de Peretto et al., 2015 retranscrit dans le chapitre II1.

La stratigraphie d’Isernia la Pineta, constituée de quatre unités reposant sur un socle de
calcaires tertiaires est complexe (Peretto, 2006, Fig. 1-21). A la base de la séquence
archéologique se situe le niveau U4 (UT4) qui est un épais travertin dont la partie supérieure
est un dépot pyroclastique primaire cimenté par des carbonates déposés lors d'une période
chaude et humide (correspondants peut-étre a un optimum interglaciaire ?). La majorité des
dépots situés au-dessus de celui-ci sont des dépots fluviatiles lacustres contenant des graviers,
des limons et des argiles, tres riches en matériaux volcaniques. Pour plus de détails, se référer
a l'article de Peretto et al. (2015) présenté chapitre 3. Des datations radiométriques avaient été
faites par “K/*°Ar pour le niveau archéologique t 3a (736 + 40 ka, Coltorti et al., 1982) et par
WAr/Ar pour les unités US 1 (474 + 6 ka) et US 3 SColl (610 + 9 ka) sur des populations de
sanidines (Coltorti et al., 2005) suggérant une période d’occupation pour le site autour de 600-

630 ka (MIS 15).

Isernia la Pineta
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Photo du site d'Isemia la Pineta démontrant les unités U 351-5, U 356-9, U 35Coll
Les niveaux sédimentaires sont principalement fluviaux-lacustres (graviers, sables et limons)
riches en matériel volcanique.

(O Datation “Ar/PAr (610 + 9 ka, Coltorti et al., 2005)
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Stratigraphie modifiée dapres Coltorti et al,, 2005. Pour plus de détails sur la composition
sédimentaire du gisement se référer a larticle de Peretto et al,, 2015 présenté au sein du chapitre 3 du manuscrit

Figure 1- 21 : Stratigraphie du site d’Isernia la Pineta modifiée d’aprés Coltorti et al. (2005).

L’objectif pour ce site dont j’ai commencé 1'étude en master 2, était de dater les niveaux U4,
US 3 SColl, US 3 S10 et US 3 S6-9 afin d’identifier et de quantifier le remaniement de matériels

volcaniques témoin des éruptions enregistrées dans ce type de dépdts (majoritairement
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fluviatiles ou de versant) grace a I’approche sur monocristaux. La datation du niveau U4 offre
la possibilité d’attribuer pour la premiere fois et de fagon directe un age maximum au site
d’Isernia la Pineta, qui par ailleurs s’est avéré indatable par ESR (absence de quartz dans les
dépots fluviatiles ; Voinchet, comm. Pers.) et ESR/U-Th (incorporation récente et massive
d’Uranium dans les restes paléontologiques ayant modifié la dose externe regue par les dents ;
Shao et al,, 2011). Un autre point important était de confronter les résultats obtenus par Coltorti
et al. (2005) il y a maintenant plus de dix ans sur un spectrometre équipé d'un détecteur

analogique avec une sensibilité insuffisante pour permettre I'analyse sur monocristaux.

b) Guado San Nicola (41°31'54,52"’N-14°8"54,44""E)

Guado San Nicola est localisé a seulement quelques kilometres au sud-ouest de la ville
d’'Isernia la Pineta, pres du village de Monteroduni (Figs. 1-16 et 1-22). Ce gisement
aujourd’hui totalement rebouché, se trouve sur la berge gauche de la riviere Volturno (Peretto
et al.,, 2016) au sein d’un ancien cone alluvial de la Lorna, affluent de cette derniere. Quatre
niveaux archéologiques (indexés du haut vers le bas A*B, B, B*C, C) y ont été découverts sur
une aire de fouille de 98 m? entre 2005 et 2014 (Fig. 1-22). Ils ont tous livré des industries
acheuléennes associées pour certains d’entre eux (B, B*C, C) a des éclats de débitage de type
discoides ou Levallois (Peretto et al., 2016). La faune de Guado San Nicola est caractéristique
d’environnement mixte du Galérien final (unité faunique locale de Fontana Ranuccio, Milli et
al., 2008, Masini et Sala, 2011) mélant prairie et couvert forestier. Ce site est dominé par des
especes de cervidés (Cervus elaphus acoronatus) et de chevaux (Equus sp.). D’apres le professeur
B. Sala (communication personnelle), cet assemblage semble étre le résultat d'une sélection
anthropique car la répartition des restes ne correspond pas aux proportions généralement
trouvées sur d’autres sites galériens «naturels ». D’autres especes comme Palaeoxodon
antiquus, Bos primigenius, Stephanorhinus sp. Ursus sp. et Dama sp. sont également tres
représentées pour cet assemblage (Muttillo et al., 2014). Mon approche concernant ce gisement

a également été une approche stratigraphique continue (Fig. 1-22).
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Stratigraphie modifiée d'apres Muttillo et al., 2014. Pour plus d’informations sur la séquence sédimentaire
se référer a l'article de Pereira et al., 2016 présenté chapitre III.

Figure 1-22: Stratigraphie et position des échantillons prélevés du site de Guado San Nicola.

Quatre niveaux ont fait I'objet de datations “*Ar/* Ar sur monocristaux : 1) un niveau de
sables volcaniques prélevés en forage a environ 10 m de profondeur afin de donner un age
maximum aux niveaux d’occupation ; 2) L'unité SU C, niveau archéologique le plus profond ;
3) Le niveau sédimentaire SU A constitué de sables argileux riches en minéraux volcaniques ;
4) Le niveau SU Tufi correspond a une retombée volcanique directe qui permettra de donner
un age minimum au site (Fig. 1-22). Des datations ESR/U-Th ont par ailleurs été réalisées par
J.-J. Bahain, C Falgueres et Q. Shao sur des dents provenant des niveaux B, B*C et C. Tous les
détails stratigraphiques et archéologiques de cette étude sont présentés dans l'article Pereira

et al., (2016) inséré dans le chapitre IIL
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2.4. La Basilicate

Trois gisements ont été datés par “°Ar/°Ar au cours de ce travail : Notarchirico, dont les
datations avaient été initiées au cours de mon master 2, Cimitero di Atella et Loreto (Fig. 1-

23).

Figure 1-23 : carte montrant la localisation des sites de Notarchirico, Atella et Loreto.

Notarchirico et Loreto sont tous deux situés dans le bassin de Venosa dont les sédiments
sont caractérisés par leurs richesses en dépdts pyroclastiques primaires et/ou remaniés ayant
pour origine le mont Vulture localisé a seulement une vingtaine de kilometres a 1'ouest de

Venosa (Fig. 1-23, Raynal et al. 1998, Lefevre et al., 1999).

a) Notarchirico (40°57’57,55""N-15°51'53,89""E)

La séquence de Notarchirico (7 m d’épaisseur) abrite un minimum de onze niveaux
archéologiques démontrant pour certains des activités de boucherie (e.g. aire de I'éléphant,
niveau B). Cette séquence est composée de 4 unités distinctes, (Lefevre et al., 2010) constituées
de dépots riches en éléments volcaniques, sables, sables argileux et carbonates pédogéniques,
typiques d'un facies de séquence fluviatile. Un niveau de téphra complexe avec 4 sous-unités,
produit par une éruption plinienne, a été identifié a la base de I'unité 2 et nommé « téphra de
Notarchirico (NTC) » (Fig. 1-24). Ce gisement découvert en 1979 est parmi les plus anciens
d’Italie, il témoigne d’apres la littérature de l'arrivée de I’Acheuléen en Europe du sud, car il
présente une alternance de niveaux archéologiques caractérisés par la présence d’outils

bifaciaux peu travaillés, démontrant un acheuléen primitif (niveaux F, E/E1, B, A/Al, Piperno
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et al,, 1997, Santagata, 2016), mais aussi des niveaux archéologiques sans biface (niveaux o, C,
G). La faune, assez mal conservée, inclut Palaeoloxodon antiquus, Dama clactoniana, Bos
primigenius et Bison schoetensacki et est décrite comme appartenant a 'unité faunique de Ponte
Galeria (PG2, Marra et al, 2014). La plupart des restes fauniques proviennent de la
paléosurface archéologique B, appelée « aire de 1'éléphant », dans laquelle a été découvert un
crane de Palaeoxodon antiquus sur lequel des traces de découpe ont été décrites (Piperno et
Tagliacozzo, 2001). Un fragment de fémur humain d’une « femme » adulte a été découvert
dans le niveau stratigraphique 1-4 (o) au sommet de la séquence (Fig. 1-24). Il fut daté par une
datation U/Th (spectroscopie gamma) a 359 +154/-97 ka au début des années 1990 (Piperno et
al., 1990, 1999) et attribué chronologiquement a Homo heidelbergensis (Piperno et al., 1990).
Plusieurs datations par thermoluminescence ont été par ailleurs effectuées sur des quartz
provenant de trois niveaux différents incluant le téphra de Notarchirico (Pilleyre et al., 1992)
(Fig. 1-24). Elles ont démontré des résultats assez variables : 230 + 50 ka, 304 + 50 ka et 640 + 70
ka rendant I'interprétation de la chronologie du site difficile. Le contexte géologique du bassin
de Venosa ainsi que la séquence de Notarchirico sont décrits en détail dans l’article de Pereira
et al. (2015) présenté davantage dans le chapitre 3. Des recherches antérieures suggerent la
corrélation de la majorité de la séquence de Notarchirico avec la formation Piano Regio du
bassin de Venosa, associée aux unités volcaniques Toppo San Paolo et de la séquence du Mont
Vulture (Fig. 1-2, Raynal et al., 1999 Lefevre et al. en 2010). Ces études proposerent également
d’associer le sommet de la séquence de Notarchirico a la formation sédimentaire Tufarelle du
bassin de Venosa (Raynal et al,, 1999, Villa et Buettner, 2009) en raison de la similarité de
composition chimique et lithologique du téphra de Notarchirico et du « marqueur M8 » de
I'unité volcanique Masseria Boccaglie de la séquence du Vulture, datée de 654 + 11 ka (Brocchini
et al., 1994). Pour plus d’informations sur la géologie du bassin de Venosa et sur le site
archéologique lui-méme le lecteur peut se référer a l'article Pereira et al., (2015) inséré au

chapitre III.
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Figure 1-24: Stratigraphie des sites de Notarchirico et Loreto (d’aprés Lefevre et al., 2010). La position des
échantillons ©Ar/**Ar, ESR sur quartz blanchis et ESR-U/Th prélevés est aussi indiquée.

Au cours de mon master 2 puis ensuite de ma these, un total de sept niveaux (U3, NOT 2-
1, 2-2, 2-6, 1-3, 1-5 et 1-6, Fig. 1-24) a été analysé a Notarchirico afin d’identifier les différentes
éruptions qui y sont enregistrées. Seul le niveau NOT 2-2 correspond a un dépdt primaire : le
téphra de Notarchirico. Parallelement a cette étude P. Voinchet (MNHN) a réalisé une datation
ESR sur quartz blanchis afin de déterminer I'dge de dépot du niveau 2-6 et J.-J. Bahain, C.

Falgueres et Q. Shao ont analysé des dents provenant des niveaux E, A, B, a et sub-a.

102



II/ L’Italie, un territoire riche en occupations humaines au cours du Pléistocéne moyen

b) Loreto (40°58’32,60""N-15°52"30,33"'E)

Le site de Loreto est localisé dans le bassin de Venosa a une vingtaine de kilometres du
Vulture. Il fut découvert au début du XXeme siecle et étudié plus amplement a partir de 1932
(Blanc, 1953, Chiappella, 1964, Baissas, 1980). Cette séquence de 30 m d’épaisseur abrite 42
niveaux sédimentaires différents remaniant pour la plupart majoritairement des dépots
pyroclastiques (Mussi, 2001). Trois niveaux archéologiques furent identifiés : A, B et C (Fig. 1-
24). En 1980, Baissas pensa mettre en évidence dans la séquence du gisement les excursions
paléomagnétiques de «Levantin» et «Jamaica», respectivement dans les niveaux
sédimentaires 9 a 8 et 4 a 2, apportant ainsi des informations chronologiques pour le sommet
de la séquence (Baissas, 1980, Jamaica : environ 200 ka). Cependant I'échelle d’instabilité
géomagnétique la plus récente durant le chron normal actuel Brunhes ne suggere plus
I'existence de ces excursions (Singer, 2014). Les excursions identifiées a Loreto pourraient étre
plutdt associables aux excursions Pringle Falls (211 ka) et Laguna del Sello (341 ka ?) ou
simplement n’étre que des ré-aimantations des sédiments, ce qui est probable, les méthodes
de désaimantation dans les années 1980 ne permettant pas de mettre en évidence ce type de
problémes. La limite Brunhes/Matuyama a été considérée par Baissas comme étant située dans
les niveaux 37 et 38 (Baissas, 1980, Fig. 1-24). Dans notre étude nous ne nous intéresserons
qu’au niveau paléolithique inférieur principal : le niveau A. Ce niveau, constitué de dépdts
interprétés comme « rive de lac », est compris dans la couche sédimentaire 21 épaisse de 40 a
60 cm latéralement (Mussi, 2001). Attribué dans un premier temps a une période
contemporaine au stade isotopique 13 (Baissas, 1980), son age a été vieilli car la faune retrouvée
dans le niveau A arapidement été qualifiée de villafranchienne (Bonifay, 1977) en raison de la
présence d’especes considérées a I'époque comme archaiques telles que les chevaux Equus aff.
siissenborensis ou Equus altidens. L’ assemblage paléontologique comprend de plus par ordre de
présence décroissante Bos primigenius, Bison schoetensacki, Hippopotamus sp., et Stephanorhinus
sp., ce qui suggere un age antérieur a I'unité faunique italienne de Fontana Ranuccio associée
aux stades isotopiques 13 et 11 (Petronio et al., 2017). Bien que le bison retrouvé a Loreto
présente des caracteres morphologiques plus anciens que celui retrouvé a Isernia la Pineta,
Piperno et al. (1999) proposerent un age pour le niveau A de Loreto compris entre 550 et 500
ka. L'industrie lithique retrouvée dans le niveau A de Loreto est principalement constituée

d’industries de mode 1: choppers, chopping tools et outillage en silex (racloirs simples,
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retouches Quina, Mussi, 2001). Des industries attribuées a I'époque a la culture tayacienne ont
également été mises en évidence (pointes de Tayac, et Quinson, Grifoni et Tozzi, 2006). Seul
un proto-biface est évoqué dans le niveau A. Des ossements cassés d’herbivores présentent
des traces d'usures ou de découpe suggérant que Loreto puisse avoir été un site de boucherie
(Barral et Simone, 1983). Lefévre et al., en 2010, en étudiant parallelement la géologie du bassin
de Venosa et la séquence de Notarchirico, proposerent I'attribution du niveau A du site de
Loreto au membre C de la Formation Tufarelle du bassin de Venosa, corrélée a la sous-unité
Casa Lopes du mont Vulture, a la base du centre volcanique de Monticchio (484 + 8 ka,
Brocchini et al., 1994, Fig. 1-2). Ils suggérerent alors un age pour le niveau A de Loreto entre

484 + 8 ka et 530 + 22 ka (Villa et Buettner, 2009).

Afin de répondre aux problématiques archéologiques et géochronologiques proposées par
ce gisement, deux niveaux ont été datés par “°Ar/°Ar: LOR A et C (Fig. 1-24). Les résultats
seront présentés au chapitre 3. Des datations ESR sur grains de quartz blanchis seront
effectuées par P. Voinchet (MNHN) afin de confronter les résultats obtenus par les deux
méthodes. Des datations ESR/U-Th ont été faites préalablement a mon travail par Q. Shao et
J.J. Bahain également sur le niveau archéologique LOR A mais les résultats n’ont pas encore

été analysés.

¢) Cimitero di Atella (40°51°0,60""N-15°3850,89""E)

Le site de Cimitero di Atella est situé dans le bassin d’Atella sous le cimetiere de la ville du
méme nom (i.e. 20 kilometres des sites de Notarchirico et Loreto Figs. 1-23 et 1-25) a 90 m au-
dessus de l'actuelle riviere Fiumara di Atella. Ce site découvert en 1990 et fouillé par le
Professeur E. Borzatti est caractérisé par une séquence volcanoclastique présentant des facies
sédimentaires plutot lacustres a la base et fluviatiles et de rive de lac au sommet. Cette
séquence d'un peu moins de 5 m d’épaisseur, a été fouillée sur 30 m? par une équipe de
I'université de Florence (Fig. 1-25, Borzatti et al., 1997, Abruzzese et al., 2016). La séquence
associée au Paléolithique inférieur s’étend des niveaux A a M (Fig. 1-25). Le niveau
archéologique principal est le niveau F, il est tres riche en dépots pyroclastiques (ponces
centimétriques). Ce niveau est associé géologiquement a un environnement de rive de lac,

expliquant en partie la mauvaise conservation de la faune d’Atella (Borzatti et al., 1997). Les
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principales especes enregistrées sont Palacoxodon antiquus, Bos primigenius, cervus sp., Dama sp.,
et Capreolus sp. (Zucchelli et al., 2002). Deux défenses d’éléphant retrouvées a des profondeurs
différentes ont été mises en évidence pour le niveau F. Les industries lithiques de ce niveau
sont de mode 1 et 2, majoritairement des industries microlithiques, en silex, quartzite et
radiolarite (Abruzzese et al, 2016). Quelques bifaces en radiolarite poreuse assez mal
conservés ont été également découverts (Abruzzese et al., 2016). Un faible nombre de pieces
lithiques du méme type a également été recueilli dans le niveau sédimentaire L, tres riche lui
aussi en matériel pyroclastique. La stratigraphie du gisement de Cimitero di Atella présentée
Fig. 1-25 a été réalisée par Marcello Schiattarella et Paolo Giannandrea de 1'Universita degli
Studi della Basilicata (Potenza) lors de la reprise des fouilles en 2015. Borzatti et al. en 1997 ont
d’abord interprété la séquence comme s’étant déposée entre 600 et 500 ka puis De Muro en
1999 a suggéré que les niveaux stériles A a E en dessous du niveau archéologique F (Fig. 1-25),
pouvaient étre corrélables a 'unité Masseria Boccaglie du Mont Vulture (654 + 11 ka, Villa et
Buettner, 2009). Ce dernier tenta également la corrélation du niveau archéologique F avec
I'unité volcanique Masseria Granata/Case Lopes du Vulture estimée autour de 484 ka (La
Volpe et Principe, 1989). L’age proposé aujourd hui pour la section d’Atella est contemporain

du stade isotopique 15 (~ 620-565 ka, Abruzzese et al., 2016).

Néanmoins en absence de donnée chronologique directe, cette hypothese restait a tester.
Au cours de ma these j’ai donc daté, afin de mieux contraindre I'age des dépots et des restes
archéologiques de ce site, des feldspaths contenus dans des petits blocs pyroclastiques extraits
de quatre niveaux sédimentaires (Fig. 1-25) : 1) Atella INF, stratigraphiquement 5 m sous la
séquence archéologique afin de donner un dge maximum aux occupations humaines ; 2) le
niveau paléolithique F ; 3) le niveau sédimentaire I ; 4) le niveau volcanoclastique peu remanié

L (sous unité L2).
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Figure 1-25: Stratigraphie du site de Cimitero di Atella (R. Rocca communication personnelle). Sur cette
stratigraphie ont été localisées les positions des échantillons que j’ai prélevés en 2015 pour la datation “°Ar/*®Ar
et ESR sur quartz blanchis.

3. Synthese des données chronologiques disponibles avant ma thése (2013-2014)

Les ages trouvés dans la littérature pour les différents sites cités avant 2014 sont synthétisés
figure 1-26. Dans I'ensemble, les contraintes chronologiques disponibles avant 2014 sur les
sites que j’ai étudiés étaient peu précises et reposaient majoritairement sur les interprétations
archéologiques et paléontologiques. Les gisements ayant fait 1'objet de datations isotopiques
pour la gamme de temps d’étude étaient trés peu nombreux (Isernia la Pineta, Quarto delle
Cinfonare, Coltorti et al., 2005, Peretto et al., 1997), la plupart des sites étant des occupations
de plein air ne permettant pas I'utilisation des méthodes U/Th et U/Pb. Les datations obtenues
par “K/40Ar et “Ar/*Ar étaient de plus, souvent imprécises voir probablement erronées en
raison du grand nombre de cristaux analysés et donc de la présence potentielle de

xénocristaux. Deux gisements italiens avaient cependant été récemment re-daté et daté par
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#0Ar/Ar sur monocristaux de feldspaths potassiques au Laboratoire des Sciences du Climat et
de I'Environnement (Gif sur Yvette) : Campogrande (Nomade et al., 2011), gisement ou a été
découvert le crane de Ceprano, et Devil's footsteps (Ciampate del Diavolo, 345 + 12 ka, erreur
analytique a 2o, (Scaillet et al., 2008) localisé sur les flancs du Roccamonfina. L’age obtenu par
Nomade et al., (2011) pour le site de Ceprano a contribué a la remise en question des
hypotheses évolutives basées sur les caractéristiques morphologiques « archaiques » du fossile

qui avaient conduit a une premiere estimation de son age autour de 700-800 ka (Manzi et al.,

2001).
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Figure 1-26 : Chronologique des gisements étudiés avant le début de ma thése (2014). J’ai indiqué en noir les
sites de Campo Grande, Fontana Ranuccio et Devil’footsteps qui étaient déja datés ou en cours de datation
(Muttoni et al.,, 2009, Nomade et al., 2011 et Devil’s footsteps, Scaillet et al., 2008). En violet les deux sites qui

n’étaient pas prévus au début de mathése mais qui ont été rajoutés au printemps 2015.
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1/ La datation "°Ar/*’Ar, principes et applications

Chapitre II : La méthode “°Ar/*’Ar : principes et applications en archéologie

Le chapitre II est dédié a la méthode °Ar/*°Ar. Il se focalise en particulier sur son utilisation
pour la datation de sites archéologiques. Ce chapitre est divisé en deux parties : la premiere
présente les principes généraux de la technique ainsi que les différentes approches qu’elle
offre, notamment pour l'établissement d'un cadre chronologique des sites archéologiques et
séquences géologiques du Quaternaire ; la seconde décrit la méthodologie spécifique que j’ai
utilisée au Laboratoire des Sciences du Climat et de I'Environnement, depuis la préparation
des échantillons jusqu’a leur analyse par spectrométrie de masse. En 2017, j’ai publié un court
article de synthese sur l'utilisation de la méthode “Ar/*Ar pour les sciences archéologiques
dans un fascicule de la revue francaise Quaternaire (Pereira et al., 2017, annexe 1-5) destiné a
présenter aux étudiants de master les méthodes et disciplines permettant d‘étudier les
paléoclimats et paléo-environnements de cette ere géologique. Cet article constitue une
présentation synthétique de la méthode *°Ar/* Ar sur monocristaux de feldspaths potassiques
ainsi que ses avantages et limites pour l'établissement de contextes chronologiques en
archéologie. Afin d’illustrer le potentiel de la méthode “°Ar/* Ar par fusion laser totale, certains
des résultats obtenus au cours de ma these sur le site paléolithique inférieur de Notarchirico y
sont présentés. Ces résultats sont également intégrés dans un article publié en 2015 dédié
entierement a I'étude de ce gisement (Pereira et al., 2015 ; Journal of Quaternary Science) (voir

chapitre III, partie Basilicate).

I/ La datation “°Ar/*°Ar : principes et applications

1. Principes physiques et méthodologiques

La méthode “Ar/*Ar est une méthode de datation isotopique dérivée de la méthode
40K/%Ar. Elles sont basées toutes les deux sur la décroissance radioactive d'un des isotopes du
potassium, le K, qui est un élément radioactif naturel qui décroit suivant le schéma illustré
figure 2-1. Les deux produits de cette décroissance sont le ¥Ca* (* : radiogénique) (88,80 %) et

I'*0Ar* (11,20 %) qui est un gaz rare. Le “Ca* est tres difficile a distinguer du calcium
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« commun », tres abondant dans la nature, et par conséquent, seule la chaine de désintégration
menant a I'Ar* est utilisée actuellement comme géochronometre. La demi-vie du ¥K (durée
au bout de laquelle dans un systéeme clos le nombre initial d’atomes peres est égal au nombre
d’atomes fils formés) étant connue (ti2= 1.25%10° ans, soit une constante de désintégration A =
5.543*10"°a! selon Steiger et Jager, 1977) (Fig. 2-1a et b), il est possible, lorsque 1'on connait la
quantité d’atomes « peres » (dans ce cas le “’K) restant au sein d'un minéral en systeme clos
ainsi que la quantité d’atomes « fils » (**Ar*) formés au cours du temps, de déterminer 1'age de
formation de la roche ou des cristaux analysés (voir Equation 1, Fig. 2-1a).

La décroissance radioactive du “K suit la loi de décroissance radioactive classiquement écrite
de la facon suivante :

N = Nye (Eq. 1)
Ou N représente le nombre d’atomes parents “°K au temps t, Nole nombre d’atomes radioactifs

a to et A la constante de décroissance radioactive).

Connaissant le pourcentage des produits de la décroissance radioactive du “’K (en “Ca et “Ar)
et les valeurs associées (Fig. 2-la d’apres Steiger et Jager, 1977), il est possible, grace a
I'équation 2 ci-dessous, de déterminer la quantité d’**Ar* radiogénique formée au cours du
temps a partir du *°K (NB : dans un systeme clos).
WAP* = 1g/ Aot 0K (e — 1) (Eq. 2)

ou Ae représente la constante de désintégration du “K en “Ar et Lt représente la constante de
désintégration totale du K : Atot = Ae+Ap.
En réorganisant I'équation 2, il est alors possible d’obtenir l'équation 3 permettant de
déterminer 1’age d’un échantillon :

Age (t) = I/ Awtln (OAr* 90K (Atotate [Ag) +1 (Eq. 3)
Aujourd’hui, trois constantes de désintégration totale du “°K peuvent étre trouvées dans la
littérature. Selon celle utilisée, I'age obtenu peut varier de + 0,6 %. Il convient, si 1'on souhaite
comparer des ages reportés dans la littérature, de bien vérifier quelle constante a été utilisée et

de si besoin, recalculer ces ages avec une méme constante de désintégration.
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Figure 2-1: Principe de la datation par “°Ar/*Ar (Fig. 1, Pereira et al., 2017, annexe 1-5) : a/ Schéma montrant la
proportion des différents isotopes du potassium dans lanature, la constante de décroissance de Steiger et Jager
(1977) ainsi que l’équation relative a la décroissance radioactive du K en %®Ar. b/ Schéma illustrant la
décroissance radioactive du K en “°Ar ainsi que I’équation d’age relative. ¢/ Schéma illustrant la transformation
du ¥K en ¥Ar résultant de I’activation neutronique. L’équation du facteur de flux J est intégrée dans 1'équation

d’age.

Ci-dessousj’ai indiqué les trois constantes de désintégration du “K trouvées dans la littérature:

Steiger et Jager (1977)

A =5,5305. 10"%!
AR =4,9548 +£0,0134.10 %!
Ae =5,757 £ 0,016. 10!

Incertitude : 3,00 % (20)

Min et al. (2000)

A =5,4755. 10!
AR = 4,8440 £ 0,099.101%"!
Le=5,800+0,014. 10"’

Incertitude : 4,20 % (20)

Renne et al. (2011)

L =5,5305. 10!
B =4,9548 £ 0,013.101%"!
Le=15,757+0,016. 10""a’!

Incertitude : 0,36 % (20)
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1.2 Mesure du K (élément pére)

Contrairement a la méthode “K/*°Ar, la méthode “’Ar/*° Ar ne nécessite pas la mesure directe
du “K. En effet, les échantillons sont soumis avant analyse par spectrométrie de masse a un
flux neutronique dans un réacteur nucléaire. Au cours de cette irradiation, une proportion
quantifiable du *K qui est un autre isotope naturel du potassium, est transformée en ¥ Ar*x
(isotope artificiel de I'argon) par capture électronique (¥K(n,p)*Ar*, Merrihue & Turner, 1966).
Les abondances relatives dans la nature des différents isotopes du potassium étant constantes
et bien connues (¥K : 93,2581 % ; “K: 0,01167 % et 4K : 6,7302 %, Garner et al., 1975), la teneur
en YAr*k mesurée dans un échantillon reflete la quantité d’*K de ce dernier et est donc
proportionnelle a la quantité d’élément pere (*°K) présente dans I'échantillon. Grace a cette
irradiation, il devient ainsi possible, en une seule mesure par spectrométrie de masse, de
quantifier le rapport *°Ar/*°Ar qui est directement proportionnel au rapport ©Ar/*K (donc de
I'age) de I'échantillon. Cette approche permet de réduire les incertitudes analytiques, le dosage

du 4K en K/4*Ar étant limité techniquement a une précision de 1%.

1.3 Mesure de la quantité d’*°Ar* présente dans un échantillon (élément fils)

La quantité d'*°Ar* dans un échantillon est déterminée grace a la mesure du rapport
0ArfeAr dans celui-ci. Lors du refroidissement de la roche ou des minéraux qui la constituent
juste apres I'éruption (to), ce rapport correspond idéalement au rapport atmosphérique (Arinitial
= 298,56 ; Lee et al, 2006). L'3°Ar étant un isotope «stable » et '“Ar* se formant par
décroissance du “K, le rapport °Ar/°Ar va par conséquent augmenter avec le temps dans la
roche ou le minéral considéré. La différence entre le rapport “Ar/f®Artta mesuré dans
I’échantillon et le rapport atmosphérique (mesuré dans le spectrometre a partir de l'air

ambiant Arinita) permet de calculer la quantité d’“Ar* formée depuis la cristallisation (Eq. 4).

WAr* = Y04p 10001 -0 AV initiar (Eq. 4)

La correction d’®Arinita, c'est a dire d’“Ar présent dans le minéral ou roche lors de la
cristallisation, est faite en supposant qu’a to la proportion du rapport “°Ar/°Ar était bien
atmosphérique (®Ar/°Ar = 298,56, Lee et al,, 2006). Par conséquent, pour calculer I'*°Ar*, il
suffit de soustraire 298.56* % Ar a ' Arttamesuré. La quantité d’4°Ar restant a partir de ce calcul
est connue sous le nom de "pourcentage d’argon radiogénique". A la différence du “K/*Ar, la

méthode “°Ar/*Ar permet ainsi de vérifier qu’il n’y avait pas d'exces d’argon (non
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atmosphérique) piégé dans I'échantillon a to par le biais des isochrones (inverse ou normale,

voir ci-dessous).

1.4 Réactions d’interférences

Lors de lirradiation, des réactions dites « d’interférences » ont lieu et entrainent la
production non désirée d’isotopes de l'argon a partir de divers isotopes du calcium et du
potassium (McDougall et Harrison, 1999). Ces isotopes d’interférences doivent étre quantifiés
lors de la mesure en méme temps que I'“Ar*, I'Ar et I’*Ar afin de corriger ces effets.

Les principales réactions d’interférence qu’il faut prendre en compte sont les suivantes :
- %Ca (n,na) ¥Ar  ti2=235,1jours

9Ca (n,na) Ar

- 2Ca(n, a) PAr

- 40K (n,p) “OAr

- BCl (ny) ¥Cl-B- > ¥Ar (négligeable) ti2=3.,0. 105 ans

- YCI (ny) BCI-B- > BAr (négligeable) ti»= 37,3 minutes

Les réactions ?Ca(n, a)®Ar ou ’Ca(n, ) *°Ar sont importantes, car elles créent des surplus
en ¥Ar et en *Ar respectivement dans 1'échantillon (Brereton, 1970). La quantification de la
valeur d’*’Ar, isotope uniquement produit a partir du calcium au moment de l'irradiation, est
utile pour quantifier les réactions d’interférence produisant de I'’Ar et *Ar lors de
lI'irradiation. Dans le cas ou l'on souhaite dater des minéraux associés a une faible
concentration en calcium, notamment les feldspaths potassiques, le rapport K/Ca dans les
minéraux mesurés sera alors élevé et les corrections liées aux isotopes interférents produits
par le calcium seront tres faibles. La quantité d’” Ar contenue dans I'échantillon sera alors peu
importante. A l'inverse lorsque I'on souhaite dater par ¥Ar/*Ar des échantillons riches en
calcium, comme des plagioclases ou les roches basaltiques, les corrections liées au calcium sont
primordiales (McDougall, 2013). Le temps de demi-vie de I'7Ar étant tres court (~ 35 jours,
Stoenner et al., 1965), il est important pour ce type de matériau de mesurer I'échantillon en
moins de six mois apres l'irradiation pour pouvoir quantifier I’?Ar de facon précise. Afin de
corriger ces isotopes d’interférences, des sels de calcium purs comme la fluorine (CaFz) sont
régulierement irradiés et analysés pour connaitre les rapports (¥’Ar/*Ar)c., (**Ar/¥Ar)ca
produits lors de lirradiation. De plus, afin de corriger la teneur en “Ar formée lors de

l'irradiation (réaction “K(n, p) °Ar) en raison de la présence de neutrons thermiques (flux
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variable d'un réacteur a l'autre), des sels de potassium (KF ou K:SOs) sont également
régulierement irradiés et mesurés.
La réaction permettant de calculer la teneur d’**Ar formée par la réaction d’interférence “°Ca
(n, na) 3®Ar est la suivante :

36 Arn= 30 Ariot- 37 Arca GO AT/ 7 Ar) ca (Eq. 5)
ou N correspond a la valeur nucléogénique a corriger.
La réaction permettant de calculer la teneur d'*°Ar formée par la réaction d’interférence “K (n,
p) ’Ar est la suivante :

WAN=40Ar0t- 3 Ark (0Ar/ 3 Ar) k (Eq. 6)

Finalement, 1'équation permettant de déterminer la valeur d’*Ar induit par la réaction

d’interférence *Ca (n, o) *Ar est la suivante :

9 Arn= [ At~ 3 Aron (At BAr)« | (7Arl ¥ Ar) ca- (7 Arl ®Ar)«] (Eq. 7)

Ou 37 Arca=3%Arca (7 Ar/ 39Ar) ca, ¥ Ark =37 Artot- 37 Arca et 39Ark= 3 Arwi- 39Arca

La plupart des réacteurs nucléaires utilisés pour irradier les échantillons en “Ar/*Ar sont
équipés d'un blindage en cadmium dans le but d’absorber une partie des neutrons thermiques

et ainsi limiter la réaction d’interférence menant a la production d’“Ar (*K(n, p) ©Ar).

1.5 Recul de I’*Ark et 3’Arca

La réaction ¥K (n, p) ¥Ar lors de l'irradiation étant uniquement liée a des neutrons de
hautes énergies dits « rapides » (i.e. <1,3 MeV), les neutrons qui ont des énergies supérieures
vont créer des atomes d’*Ar dans un état excité. L’énergie résiduelle cinétique correspondante
sera ensuite perdue par 'atome d’¥Ar par un phénomene dit de « recul ». La distance de recul
va dépendre de la densité des matériaux analysés et du réacteur utilisé (chaque réacteur ayant
un spectre énergétique des neutrons rapides qui lui est propre). Ce recul entraine donc une
redistribution et/ou une perte d'une partie de 1’ Ar formé, ce qui a pour premiere conséquence
I'obtention d"un age trop vieux. Ce probleme devient critique pour la datation de minérauxde
petite taille (< 50 pm), comme les minéraux argileux, ou pour la datation de minéraux ayant

un rapport surface sur volume tres important, comme les micas (Paine et al., 2006) ou les verres
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volcaniques tres fins. Lorsque le rapport Ca/K des échantillons est élevé, notamment dans le
cas des amphiboles, une perte d’3’Arca par recul peut également se produire pour des cristaux
de petites tailles (< 50 pm), en raison des interférences produites par le calcium lors de
l'irradiation. Cela peut avoir pour conséquence de sous-corriger I’*°Ark mesuré et ainsi rajeunir
I'age de I'échantillon (a I'inverse du recul de 1'’°Ar, Jourdan et al., 2007). Lorsque les minéraux
contiennent une quantité faible de calcium, ce qui est le cas des minéraux que j’ai datés au
cours de ma these, cet effet de recul est négligeable pour des minéraux de taille supérieure a

10 um (Jourdan et al., 2007).

2. Standardisation et constantes de désintégration

2.1 Les standards de flux

Afin de déterminer le flux de neutrons et donc le rendement de la réaction entre K et
¥Are, il est nécessaire de co-irradier des cristaux « standards» d’age connu avec les
échantillons que I'on souhaite analyser. Ce facteur de conversion est classiquement nommé J.
Pour le quantifier, il est nécessaire de mesurer la composition en argon du standard, c'est-a-
dire le rapport “°Ar*/** Arxde ce dernier :

J=(e™M-1) /904r*/¥4rx  (Eq. 8)

J est ensuite intégré al'équation 3 afin de calculer I’age de 1’échantillon (Eq. 9) :

Age (1) = 1/ dwtIn (] “Ar*/ 3¥Arx+1) (Eq. 9)

Il existe de nombreux standards, les plus communément utilisés pour la datation
d’échantillons plio-pléistocenes étant Alder Creek sanidine (ACs-2, ~1.19 Ma), Fish Canyon
sanidine (FCs ~28.21 Ma) et plus rarement Gal550 biotite (~ 97.9 Ma) (Tableau. 2-1). La valeur
du rapport “Ar*/Ar mesuré apres irradiation est fonction de la place du standard dans le
porte-échantillons. Comme un age “°Ar*/*Ar est un age relatif, I'age obtenu n’est donc pas
indépendant du standard utilisé. Plus I'dge du standard choisi est proche de l'age de
I'échantillon, plus le rapport “Ar*/* Ark mesuré sur le standard sera proche de celui de

I’échantillon et connu précisément, ce qui optimisera 'une des sources d’incertitude. II est
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donc nécessaire de bien estimer 1'age de I'échantillon que 1'on souhaite dater avant ’analyse
mais aussi de connaitre de fagon la plus précise et juste possible I'age du standard. Les
standards couramment utilisés en ®Ar/¥Ar sont regroupés dans le Tableau 2-1 extrait de
Guillou et al, 2012. Les ages “°Ar/°Ar étant dépendants de la justesse et précision des
standards de flux utilisés, de nombreuses études depuis 2005 ont eu pour objectif
I'amélioration de la détermination de I’age absolu de ces derniers, en particulier les age d’ACs-
2 et FCs qui sont les plus largement utilisés (Nomade et al., 2005 ; Kuiper et al., 2008 ; Rivera

et al., 2013 ; Phillips et Matchan, 2013 ; Jicha et al., 2016 ; Niespolo et al., 2017).

Nom Minéral Age (Ma) Référence

Hb-3gr Horneblende 1072 +11 Turner et al., 1971
MMhb-1 Horneblende 520,4+1,7 Samson et Alexander, 1987
LP-6 Biotite 1279 +1,1 Odin et al., 1982

SB-2 Biotite 162,1 +2,0 Dalrymple et al., 1981
GA-1550 Biotite 97,9 +0,9 McDougall et al., 1974
B4M Muscovite 18,6 + 0,4 Flisch, 1982

B4B Biotite 17,3+0,2 Flisch, 1982

FCs Sanidine 28,02 +1,9 Renne et al., 1998b

ACs-2 Sanidine 1,193 £ 0,01 Nomade et al., 2005

Tableau 2-1: Liste, ages et références des principaux standards utilisés en “°Ar/*Ar. L’age des standards est
dépendant de la valeur de la constante de désintégration du “°K choisie.

Le tableau 2-2 synthétise les différents ages proposés dans la littérature pour ces standards
de flux. Les différences sur les ages absolus des standards et leurs impacts sur les ages calculés
restent dans une gamme de variation de l'ordre de 1% (i.e. <10 ka pour un échantillon de
moins de 1 Ma). J’ai choisi dans le cadre de ma these de calculer I'ensemble des ages *Ar/*Ar
en utilisant un age de 1,193 Ma pour le standard ACs-2 (Nomade et al., 2005) et la constante
de désintégration totale de Steiger et Jager (1977) (voir les raisons expliquées ci-dessous). Le
Tableau 2-2 permet au lecteur de se rendre compte de la complexité actuelle de la
standardisation des ages “Ar/¥Ar et par conséquent de la nécessité pour la communauté

Arf?Ar de rapidement choisir I'une ou l'autre des propositions existantes.
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Références Renne et al., 1998 Nomade et al., 2005 Kuiper et al., 2008 Renne et al.,, 2011 | Rivera et al., 2013
At¥K (@) 5543.10"a" 5543.10"a" 54755.10" " 5,5305.10"a" 54755.10"a™
oAt K% (20) 3,00% 3,00% 4,20% 0,36% 4,20%
R FCs/ACs 0,04229 0,0423 0,04229 0,04229 0,041754
20 0,00012 0,00012 0,00012 0,00012 0,00003
Age FCs (Ma) 28,02 28,02 28,201 28,294 28,172
20 (Ma) 0,28 0,28 0,046 0,036 0,018
Age ACs (Ma) 1,194 1,194 1,201 1,2056 1,185
20 (Ma) 0,014 0,001 0,001 0,0019 0,0016
Spectrométre MAP 215 VG 5400 MAP 215 MAP 215 Noblesse
utilisé
Références | Phillips et Matchan, 2013 Jicha et al,, 2016 Niespolo et al,, 2016 |Niespolo et al., 2016 I:ISteiger et Jdger, 1977
AtYK @ 54755.10"a" 54755.10" a™ 54755.10™ ™ 55305.10"a"
o At K% (2o) 4,20% 4,20% 4,20% 0,36% I:IMin et al., 2000
R FCs/ACs 0,04175 0,04176 0,04229 0,04229
20 0,00003 0,000008 0,00012 0,00012 I:l Renne et al., 2011
Age FCs (Ma) 28,01 28,201 28,201 28,294
20 (Ma) 0,28 0,046 0,046 0,036
Age ACs (Ma) 1,178 1,1864 1,1848 1,1891
20 (Ma) 0,002 0,0003 0,0006 0,0008
Spectrométre Nexus/ MAP 1 Nexus/ MAP 1
i utilisé ARGUS VI Noblesse /Noli\lesse /Nolilesse

Tableau 2-2: Résumé des différentes calibrations (constantes et ages des standards FCs et ACs-2) couramment
utilisées dans la littérature.

2.2 La constante de désintégration du #°K

Comme dit précédemment, trois constantes de désintégration totale du “K (i.e. A) sont
couramment utilisées dans la littérature : celles de Steiger et Jager (1977), Min et al. (2000) et
Renne et al. (2011). Siles deux premieres sont issues des mesures directes de la désintégration
du “K, celle publiée par Renne et al., (2011), plus précise (0,36 % contre 3,00 et 4,20 % pour les
deux autres) a été calculée par comparaison d’ages 2*U/?Pb et #Ar/* Ar obtenus pour les
meémes roches. La constante de désintégration de 1'2*U étant mieux connue et plus précise que
celle du #K, elle a servi de référence a Renne et al. (2011) pour faire une optimisation
mathématique des valeurs les plus probables pour la constante de désintégration du K et de
I'age du standard FCs. Méme si la constante de désintégration de Min et al (2000) est
recommandée par la Geological Time Scale 2012 (Schmitz, 2012), elle reste la moins
précisément connue et aucun consensus officiel n’existe malheureusement dans la
communauté des géosciences.

Comme déja dit dans le préambule, j’ai choisi d'utiliser dans ce travail la constante de
désintégration de Steiger et Jager (1977) et un age de 1,193 Ma pour le standard ACs-2 pour
calculer I'age de tous les échantillons, car la plupart des données chronologiques ®Ar/*Ar en
Italie dans les domaines de la volcanologie et de I'archéologie ont été calculées en utilisant ces

parametres. Il est possible, grace aux données mentionnées dans le tableau 2-2, de recalculer
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les ages obtenus avec d’autres calibrations (constante ou standard) en utilisant la valeur de R

indiquée par chacune des standardisations dans le tableau 2-2.

2.3 Matériaux datables et gamme de temps d’application

La méthode “Ar/*°Ar est I'une des méthodes de datation les plus précises existantes a

I'heure actuelle (< 1-5% de précision selon la gamme de temps et les échantillons étudi€s).

Alunite/Jarosite

1|

Argiles

Glauconie

|

Amphiboles

|

Oxydes de K-Mn

|

Plagioclases

|

Micas

|

Roches totales

Il

Leucites

Feldspaths "
potassiques
1 ' ' 3 ) 4 ' ] ' [ ) 7 ' B

10' 10° 100 10° 107 10° 100 10° 10

Gamme de temps (ans)

Figure 2-2: Principaux matériaux datables par *°Ar/°Ar et gamme de temps d’applicabilité associée (modifiée
d’aprés Guillou et al., 2012).

Bien qu’elle soit largement utilisée pour dater des roches volcaniques, cette méthode peut
également s’appliquer aux roches métamorphiques, plutoniques, sédimentaires (argiles,
évaporites, cryptomélanes) ou hydrothermales (alunites, jarosite) pour peu qu’elles ne soient
pas altérées, qu’elles soient riches en potassium et capables de retenir en leur sein 'argon
formé par désintégration du potassium (Fig. 2-2). Grace au temps de demi-vie tres long du +K,
il est possible d’utiliser cette technique sur une gamme d’age étendue, allant de la naissance
du systeme solaire (4.568 Ga) a quelques milliers d’années seulement, comme I'éruption
plinienne du Vésuve de 79AD (datée par Renne et al. (1997) de 1925 + 94 ans)). Cette technique

est donc applicable a la totalité de la période quaternaire a 'exclusion des roches datant de
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I'Holocene et pauvres en potassium. Comme pour toutes les méthodes isotopiques, une
datation “°Ar/*Ar et/ou “K/®Ar est cependant soumise a un certain nombre de conditions
requises pour étre valide :

- Lors de I'éruption volcanique et de la solidification du magma (= instant to) que 1'on
cherche a dater, I'argon piégé doit étre uniquement atmosphérique et la valeur du
rapport “Ar/*Ar de I'échantillon doit étre équivalente a celle de ce rapport dans
I'atmosphere (298,56, Lee et al., 2006), le gaz contenu dans le minéral ou de la mésostase
s’équilibrant avant cloture du systeme avec 'atmosphere.

- Une fois cristallisée la mésostase ou le cristal étudié ne doivent pas avoir été re-chauffés

et/ou altérés, car cela peut entrainer des pertes de “K et/ou d’*°Ar*.

3. Mesures et présentations de résultats

I1 existe différentes approches pour dater une roche et/ou des minéraux par la méthode
W0Ar/Ar. Les plus couramment utilisées sont le chauffage par étape de chauffage (« step-
heating ») préféré pour la datation de laves (Guillou et al., 2017) et la fusion laser totale de
monocristaux, privilégiée pour la datation des dépdts pyroclastiques. Cette derniere a été pour
la premiere fois testée par LoBello et al., en 1987 pour des roches pléistocenes puis tres vite en

archéologie (e.g. Deino et Potts, 1992).

3.1 « Step heating »

La méthode du « step-heating » ou chauffage par étapes peut étre réalisée grace a un four
ou par 'intermédiaire d'un laser C0z défocalisé dont on fait varier la puissance. Les différentes
étapes de 'analyse sont caractérisées par une augmentation réguliere de la température de
chauffe de I'échantillon qui permet d’extraire les gaz de fagon progressive. A chaque étape, les
isotopes de l'argon (*°Ar, ¥Ar, ¥Ar, 7Ar, 3°Ar) sont mesurés, ce qui permet de calculer un age
pour chaque étape. Les données sont ensuite présentées sous la forme d"un spectre d’age (Fig.
2-3).

Cette technique permet notamment de mettre en évidence la potentielle perte d'“Ar due a
I'altération, les ages des étapes de basses températures étant alors plus jeunes que ceux des
étapes de plus hautes températures (voir Fig 2-3). Dans le cas d’un spectre concordant (Fig. 2-

3a), la pente du plateau obtenu est généralement nulle et la moyenne de toutes les étapes
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donne un age moyen pondéré a I'échantillon analysé. On parle alors d’age plateau concordant.
Parfois, les spectres obtenus peuvent étre discordants (Fig. 2-3b et c). Ils sont alors le résultat
soit d'un exces d’argon (Fig. 2-3b), soit d"une perte d’argon radiogénique (Fig. 2-3c) ou peuvent
étre le résultat du recul de I'’*Ar et/ou du*’Ca. Le calcul d'un age dans le cas d’'un exces d’argon
est difficile. Il reste alors cependant possible malgré tout de calculer dans certains cas un age
grace a I'approche par isochrone (voir ci-dessous). Le lecteur notera que le calcul d'un age

plateau nécessite qu’a to le rapport “ Ar/*Ar initial soit atmosphérique.

Spectre concordant Spectres discordants

350 350 1 350 - -
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Figure 2-3 : Présentation de résultats de mesures °Ar/*Ar par step heating. Exemples de trois spectres d’ages :
a) age plateau concordant (Sasco, 2015, thése de doctorat) ; b) spectre d’age discordant en U typique d'un excés
d’argon ; c) spectre d’age discordant typique d'une perte d*°Ar* due al’altération pouvant étre di a I’altération
de I’échantillon ou a un probléme survenu au cours de la mesure.

Un age plateau est considéré comme valable si plus de 50% du gaz extrait démontre un age
statistiquement homogene. Il est également possible grace aux nouveaux spectrometres de
masse multicollecteurs a haute sensibilité de faire du « step-heating » sur monocristaux d’age

pléistocene supérieur (e.g. Giaccio et al., 2017).

3.2 Fusion laser totale de monocristaux

Dans le cas de I'étude de dépots volcaniques issus d’éruptions explosives, I'approche par
fusion laser totale individuelle de monocristaux présente l'avantage de permettre
l'identification éventuelle de minéraux plus anciens remaniés (i.e. xénocristaux, Lo Bello et al.,
1997). Ces cristaux sont généralement incorporés au magma au moment de I'éruption et ne
sont donc pas, et/ou seulement partiellement, remis a zéro du point de vue du chronometre
WArf°Ar. Les principaux minéraux pouvant étre datés selon cette approche sont, pour le
Quaternaire, les feldspaths et feldspathoides (sanidines, leucites) riches en potassium. Plus

rarement, en I’absence de tels cristaux dans le niveau étudié, il est également possible de dater
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des biotites, des amphiboles et des plagioclases, mais les ages obtenus sont moins précis en
raison de la moindre quantité de potassium présente dans ces minéraux et des corrections liées
a la présence de calcium dans le cas de 'amphibole. Des ages trop vieux sur des biotites sont
également parfois reportés en raison d’exces d’argon (e.g. Salisbury et al., 2011). Un minimum
de 10 a 15 cristaux, d'une taille variant entre 1 mm et 300 um, est généralement nécessaire par
dater avec confiance un niveau pyroclastique ou un téphra d’age pléistocene afin de détecter
la présence d’éventuels xénocristaux. Les ages individuels obtenus pour les cristaux sont

présentés sous forme de diagramme de probabilité (Deino & Potts, 1990 ; exemple Fig. 2-4).

Diagramme de probabilité simple Diagramme de probabilité multimodal

Age moven pondéré
365 + 19 ka (erreur externe totale)
MSWD =0.34, P =0.8
n/N:2/7

P'opulation de cristaux
la plus jeune

Age moyen pondéré
1050 + 55 ka (erreur externe totale)
MSWD =0.23, P =10
n/N:7/7

Probabilité relative
Probabilité relative

0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000 2200 2400 300 350 400 450 500

a) Age (ka) b) Age (ka)

Figure 2-4: Présentation des résultats de mesures ®Ar/®Ar sous la forme de diagrammes de probabilité a)
Exemple d'un diagramme de probabilité simple démontrant une unique population de cristaux. L’dge moyen
pondéré des cristaux de cette population juvénile est de 1050 + 55 ka. b) Exemple d'un diagramme multimodal
démontrant plusieurs populations de cristaux. La population la plus jeune est dans ce cas représentée
uniquement par deux cristaux. L’dge moyen pondéré associé est de 365 + 19 ka (MSWD : Mean Square Weighted
Deviation ; P : probabilité).

L’age et I'incertitude pour chaque minéral sont représentés sous forme de barres (Fig. 2-4).
Deux types de diagrammes peuvent étre obtenus : 1) un diagramme de probabilité simple
montrant une unique population de cristaux (Fig. 2-4a); 2) un diagramme de probabilité
multimodal (plusieurs populations de cristaux) signalant un mélange entre des minéraux
juvéniles (provenant de I'éruption) et des xénocristaux plus anciens (Fig. 2-4b).

Dans le cas d'un diagramme de probabilité avec un seul mode, 1'age de I'éruption est calculé
comme étant la moyenne pondérée des ages individuels mesurés. Dans le cas plus complexe
de la présence de xénocristaux, c’est la population de cristauxla plus jeune qui est utilisée pour

calculer I'age de I'éruption, s’il s’agit d'un dépdt primaire, ou du matériel volcanique le plus
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jeune remanié. Dans ce dernier cas l'age calculé correspond a I'age minimum du dépdt

sédimentaire dans lequel ce matériel volcanique a été trouvé.

3.3 Utilisation des diagrammes isochrones

Afin de vérifier si lors de I'éruption que 1'on cherche a dater, les minéraux et/ou roches
analysés se sont équilibrés avec I'atmosphere et n’ont pas été contaminés par de I'“°’Ar non
radiogénique, on utilise I'approche par diagrammes isochrones. L’isochrone normale est un
diagramme présentant les rapports *Ar/*°Ar en abscisses et ¥ Ar/°Ar en ordonnées. Ce type
d’isochrone est tres peu utilisé. Le plus souvent on choisit d'utiliser l'isochrone inverse
présentée figure 2-5. Le graphique d’isochrone inverse est défini en abscisses par le rapport
¥ Ar/*Ar de I'échantillon daté et en ordonnées par le rapport *Ar/*Ar correspondant. La pente
de l'isochrone est fonction du rapport “Ar*/°Ar et donc de I'dge. L'intersection a l'axe des
ordonnées dans le cas d’une isochrone inverse correspond a l'inverse du rapport “°Ar/*Ar
initial, donc a to (fermeture du systeme = éruption). Il est ainsi possible de vérifier qu’a to le
rapport “Ar/f°Ar initial était équivalent au rapport atmosphérique (i.e. 298,56). Si le rapport
$0ArfeAr initial est statistiquement au-dessus du rapport atmosphérique, cela suggere dans
’échantillon la présence d’argon non radiogénique (qui est donc en exces !). Dans un tel cas, il
peut étre néanmoins possible, dans les cas simples, de calculer 'age de I'échantillon, car dans
le cas des isochrones, contrairement a ce qui se passe lors du calcul d’age plateau, le rapport
initial #°Ar/*®Ar n’est pas fixe mais utilise celui donné par l'isochrone. Il a ainsi été observé dans
des obsidiennes des rapports initiaux “*Ar/°Ar en dessous du rapport atmosphérique (sous
atmosphérique) (e.g. Morgan et al.,, 2009). Il s’agit dans ce cas particulier d'un fractionnement
cinétique ayant lieu lors d'un refroidissement rapide de la roche. Ceci est le résultat d'une
vitesse de diffusion plus importante de I'**Ar (plus légé) dans I'échantillon par rapport a I'*®Ar
et I’8Ar qui lors d’un refroidissement tres rapide rentrera préférentiellement dans ce dernier
au détriment de I'®Ar et de I'Ar. La datation par isochrone permet d’obtenir un age valide
pour ce type de cas. L’approche par isochrone peut étre utilisée aussi bien pour une mesure
par paliers de chauffage que pour les mesures sur monocristaux. Chaque point sur I'isochrone

correspond alors a une étape ou a un monocristal.
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Figure 2-5 : Présentation desrésultats de mesures “Ar/**Ar par diagramme de probabilité et isochrone inverse a)
Exemple d'un diagramme de probabilité simple. b) Isochrone inverse associée. Le diagramme de probabilité
démontrant une unique population de cristaux tous les points sont situés sur I'isochrone inverse. Dans ce cas le
rapport ©Ar/*Ar calculé par l'isochrone pour to est de 2988 = 9,0 (20), équivalent au rapport “°Ar/*Ar
atmosphérique (Lee et al., 2006). Iln’y a donc pas d’excés de “Ar dans cet échantillon

II/ Protocole de séparation et d’analyse

1. Préparation des échantillons

Au cours de de mon master 2 puis de ma these, environ cinquante niveaux sédimentaires
et/ou archéologiques ont été datés par “Ar/*Ar sur monocristaux de feldspaths potassiques
ou leucites, ce qui représente un total d’environ 650 cristaux individuellement analysés par

spectrométrie de masse.

Les cristaux sélectionnés ont été, en fonction des gisements étudiés, extraits de niveaux de
téphras ou de niveaux fluviatiles remaniant du matériel volcanique. Les échantillons ont été
dans un premier temps broyés lorsque cela était nécessaire, puis tamisés entre 1 mm et 250 um
avant d’étre lavés dans un bain d’eau distillée dans une cuve a ultrasons. Des cristaux de
teldspaths potassiques (sanidines) ou de feldspathoides (leucites) de taille comprise entre 250
um et 1 mm (majoritairement entre 500 um et 1 mm), ont ensuite été individuellement
sélectionnés sous loupe binoculaire pour chaque niveau échantillonné (positive picking). Dans
le cas ou les échantillons contenaient une grande quantité de minéraux lourds et/ou de
particules légeres (micro-ponces ; verres volcaniques...), un tri densimétrique préalable a été

effectué en utilisant une solution de lithium-métatungstate (LMT). La densité normale du LMT
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est de 3,10 alors que celle des sanidines pures est de 2,56. En ajoutant de I'eau dé-ionisée a la
solution pure de LMT, il est facile d’ajuster la densité du liquide a 2,66 pour une premiere
séparation afin d’éliminer les minéraux lourds (amphiboles, biotites, micas, pyroxenes...). Une
seconde liqueur de LMT, ajustée cette fois a une densité de 2,54, permet d’éliminer les
microponces, les verres et la mésostase (Fig. 2-6a et b). La fraction de densité entre 2,65 et 2,54
est alors lavée et séchée. Ce processus est le méme pour les cristaux de leucites en ré-ajustant

la densité, les leucites étant un peu plus légeres (d= ~2,46).

|
¥

w— |

- ———

Figure 2-6 : Séparation minéralogique par liqueur dense a) Ajustement de la densité du lithium métatungstate
par pesée. b) Tri densimétrique des minéraux par décantation.

Une fois piqués, les cristaux sont nettoyés grace a une solution d’acide fluorhydrique (HF)
concentrée a environ 7% afin d’éliminer la mésostase ou les oxydes de fer fixés a leur surface

(Fig. 2-7).

Figure 2-7: Effet du nettoyage des cristaux par attaque a I'acide fluorhydrique (HF) a) Minéraux de sanidines
vus a la loupe binoculaire avant traitement a I'acide fluorhydrique. b) Sanidines vues a la loupe binoculaire
apres traitement a I’'HF.
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Pour les leucites, plus fragiles que les sanidines, le nettoyage a uniquement été effectué par
bains répétés d’eau déionisée. Apres ces traitements, environ trente cristaux sont choisis par
échantillon sous loupe binoculaire. Les cristaux sectionnés pour l'irradiation doivent étre
transparents et ne pas présenter d’'inclusion visible sous un grossissement de x40. Les cristaux
sélectionnés sont ensuite chargés dans des disques en aluminium préalablement pesés et
marqués (de maniere a identifier la position des échantillons). Une fois chargés, les
échantillons sont accompagnés d'un minimum de six cristaux de sanidines du standard ACs-

2 (voir Fig. 2-8).

Echantillon que I'on
souhaite dater

a) Standards
(ACs-2)

Marquage

Figure 2-8 : Préparation des échantillons en vue de I'irradiation. a) exemple d'un disque en aluminium en cours
de chargement et emballage. b) Fermeture des disques en aluminium chargés et conditionnement des disques
dans du papier aluminium (navette) afin d’étre envoyés al’irradiation.

Etant donné les tailles relativement importantes des minéraux datés pendant ma theése seuls
les plus grands trous des disques ont été chargés, a raison de deux ou trois trous par
échantillon (Fig. 2-8). Une fois remplis, les disques ont de nouveau été pesés afin de connaitre
le poids exact des échantillons puis ont été conditionnés dans du papier aluminium sous forme
de « navettes » (Fig. 2-8). L’irradiation se fait ensuite dans un réacteur nucléaire. Au cours de

ma these, tous les échantillons ont été irradiés par le réacteur OSIRIS du Commissariat a

I’Energie Atomique et aux énergies alternatives (CEA) du centre d’études nucléaires de Saclay
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dans un tube B1 avec des flux nominaux de neutrons donnés dans le Tableau 2-3 ci-dessous :

den ncm2st B1
thermiques 1,2.10*
épithermiques 4,0.10"2
rapides 2,3.10%8

Tableau 2-3 : Flux nominaux de neutrons (¢) du tube 1 du réacteur OSIRIS (Saclay).

Les durées d’irradiations sont variables et dépendent de I'age « estimé » des échantillons.
Dans chaque article présenté pour le chapitre III, les durées et numéros d’irradiation sont
précisés pour chaque niveau daté. Pour les résultats non publiés, les informations relatives aux
irradiations sont bien entendu mentionnées dans le texte. Lors d"une irradiation, il est possible
que des échantillons chargés dans une méme navette soient parfois d’ages estimés légerement
différents. Pour des cristaux datés entre 500 et 300 ka, nous programmons habituellement une

irradiation d’'une durée comprise entre 40 min et 1h30.

2. Protocole analytique

Apres irradiation, un délai de repos d’environ trois semaines est nécessaire avant de
récupérer les échantillons. Il faut en effet attendre que la décroissance d’éléments radioactifs
au temps de demi-vie tres court et donc potentiellement dangereux se soit effectuée. Les
navettes sont alors rapportées au laboratoire et controlées avant d’étre ouvertes. Pour chaque
échantillon, la position a I'intérieur de la navette d’irradiation a été initialement reportée dans
un schéma qui est utilisé pour décharger les échantillons et les placer ensuite individuellement
dans un porte-€chantillon en cuivre. Pour celui-ci, chaque cristal est chargé dans un trou repéré
par un numéro d’analyse propre (Fig. 2-9). Le porte-€chantillon plein est finalement placé dans
un hublot en inox a double pompage, puis mis sous ultravide. Le hublot est ensuite étuvé a
environ 120 °C pour une durée de deux a trois jours. Lorsqu’une pression interne de I'ordre
de 2.10° Torr est atteinte, 'analyse peut commencer. La fusion individuelle des cristaux

s’effectue avec un Laser Synrad a tube CO:2 a environ 10 a 15 % de la puissance nominale (c.a

25 Watts).
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Figure 2-9: Préparation des échantillons pour la mesure a) Porte échantillon en cuivre au sein duquel sont
chargés individuellement les cristaux que I’on souhaite dater. b) Chargement des minéraux aprés irradiation
dans le porte-échantillon en cuivre. c¢) hublot en ZnSe contenant les échantillons sous ultra-vide.

La fusion est alors controlée grace a une caméra CCD. Le hublot est en séléniure de zinc
(ZnSe), matiere transparente a la longueur d’onde du laser CO2 (10 200 a 10 800 nm). Le
faisceau laser est focalisé sur 1'échantillon que 1'on souhaite analyser grace a un agencement
de miroirs a traitement anti reflet pour la longueur d’onde du laser. Lorsque le minéral est
completement fondu, le gaz extrait est purifié dans la ligne d’extraction pendant 10 min grace
a quatre getters : deux GP10 (ZrAl) et deux GP50 (Fig. 2-10). Ils ont pour role de piéger le gaz
actif (e.g. H20, N20 et CO2) dont la présence est indésirable dans le spectrometre de masse. Le
gaz purifié est finalement introduit, via la ligne d’extraction, et analysé avec un spectrometre
Micromass VG 5400. Ce dernier est équipé d'une source Nier, d'une coupelle de Faraday et
d’un multiplicateur d’électrons (Balzer 217 SEV SEN) couplé a un compteur d’ions. La quantité
de gaz extraite des cristaux étant faible (entre 5,0 10-'° et 5,0 10-®* moles d'“°Ar et entre 8,0 10-*
et 3,0 10" moles d’*°Ar), seul le multiplicateur d’électrons a été utilisé lors de la these. Pour
chaque mesure (donc chaque cristal analysé), les cinq isotopes de I'argon (*°Ar, ¥Ar, *Ar, 37Ar,
% Ar) sont mesurés par saut de pics. Une mesure de ces cinq isotopes correspond a un bloc.
Vingt blocs sont effectués pour chaque cristal, soient environ 25 minutes de mesure. Le méme
protocole analytique est utilisé pour les standards. Des mesures de blancs, suivant le méme
protocole que pour le gaz d'un échantillon, sont effectuées tous les deux ou trois cristaux
mesurés. Pour des mesures de blancs d’environ 10 min, les valeurs typiques respectives d’“Ar
et ¥Ar mesurées sont comprises entre 2,0 et 3,0.10'7 et entre 5,0 et 6,0.10 moles. Il est a noter
que le rapport atmosphérique “°Ar/*Ar expérimental, mesuré par le spectrometre de masse ne

correspond pas au rapport réel (i.e. 298,56), I'efficacité de I'ionisation des isotopes de l'argon
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dans un spectrometre de masse étant fonction de leur masse et les détecteurs de type

multiplicateur d’électrons amplifiant de fagon préférentielle les isotopes les plus légers.

LIGNE “Ar/ *Ar (LSCE)

LIGNE DE PURIFICATION DES GAZ SPECTROMETRE DE MASSE

>,
A VM

PARTIE FOUR

O Vanne
W Venne manvelle
Pompes (ioniques et
- - turbomoléculaire)
\V
; - g \) - Sublimateur de Titane
10-15 %
Hublot

PARTIE LASER

Ligne de purification des gaz Spectrométre de masse VG 5400

Figure 2-10: Ligne de purification des gaz et spectrométre de masse VG 5400 du Laboratoire des sciences du
climat et de I'environnement.

C’est une combinaison de ces deux effets qui est connue sur le nom de discrimination isotopique.
I1 convient ainsi de déterminer le rapport Ar/*Ar instrumental et de calibrer le spectrometre
en mesurant tres régulierement des doses d’airs (aliquotes) pour calculer la discrimination de

masse notée D comme indiqué ci-dessous :

D =[ﬁ]ﬁ (Eq. 10)

Rm
Rt correspondant a la valeur théorique ou réelle du rapport isotopique (i.e. 298,56 pour
40ArfeAr); Rm la valeur du rapport mesuré et AM la différence de masse entre les deux
isotopes (°°Ar et **’Ar ). Ces doses d’airs et donc cette discrimination de masse D sont calculées
grace a des mesures sur des volumes de gaz proches de ceux des échantillons. La valeur

obtenue de D est alors appliquée a tous les échantillons ainsi qu'aux blancs et minéraux
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standards mesurés afin de corriger les rapports isotopiques mesurés. Il a été démontré que ce
rapport D pouvait évoluer en fonction de la quantité de gaz mesurée en raison de I'effet de

temps mort (« dead time ») du systeme de détection.

294

Pente =-287,6 + 17,0 (20)
Mesures de 1 cm? d’air Intercept = 284/3 * 0/6 (20)

290 | f- MSWD = 0,43

Mesures de 2 ecm? d’air
286 ’
S 282 H
=~
&
S
278 |
274

| 123 mesures d’Air entre le 4 janvier 2016 et le 8 avril 2016

1 L 1 L 1 L 1 L 1 L 1

270
0,002 0,006 0,010 0,014 0,018 0,022 0,026 0,030

“Ar (V)

Figure 2-11: Exemple d"une droite de calibration de la mesure des aliquotes d’air permettant le calcul de la
discrimination D. L’axe des abscisses donne le signal d’*Ar mesuré en Volts et I’axe des ordonnées le rapport
40Ar/*Ar mesuré.

Il convient donc d’établir la relation entre quantité de gaz et valeur de D pour pouvoir
corriger de fagon pertinente les mesures. Il est d'usage de fixer une valeur de temps mort afin
que le D reste constant quelle que soit la taille du signal mesuré. Néanmoins, cette valeur de
temps mort évoluant avec le vieillissement de 1'électronique, le choix a été fait au LSCE
d’imposer un temps mort de 0 seconde et donc de fabriquer une droite de calibration de cet
effet du temps mort sur les rapports isotopiques mesurés. Cette droite de calibration permet,
pour chaque volume de gaz mesuré, d’avoir une valeur de D (voir exemple de droite de
calibration ci-dessus, figure 2-11). Lorsque le spectrometre a terminé sa mesure, les résultats
sont traités avec le logiciel ArArCALC (Koppers, 2002) (i.e. soustraction des blancs, correction
de la discrimination et des effets des interférences...). Les ages moyens pondérés pour les

populations de cristaux identifiées sont calculés avec le logiciel isoplot 3.0 (Ludwig, 2003).
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Chapitre III : Résultats “°Ar/*’Ar et implications archéologiques

Ce chapitre présente les résultats obtenus pour les sites datés au cours de ma these
régionalement du nord au sud, comme dans le chapitre 1. Comme de nombreux résultats sur
plusieurs gisements archéologiques ont été publiés au cours de ma these, les articles associés
sont directement insérés dans ce chapitre. Dans le cas ou1 les données “°Ar/* Ar n’ont pas encore
été soumises ou publiées au moment de la rédaction de mon manuscrit, j’ai choisi de détailler
ces ages de maniere indépendante au sein de leurs contextes stratigraphiques respectifs. Les
résultats de tous les niveaux datés sont illustrés sous forme de diagrammes de probabilité
(Deino and Potts, 1992). Une population de cristaux homogene est considérée comme
pertinente lorsque la moyenne pondérée de ces cristaux démontre les caractéristiques
statistiques suivantes : MSWD (Mean Square Weighted Deviation) < 2,0, et une probabilité P >
0,1. Les ages moyens pondérés sont calculés avec IsoPlot 3.0 (Ludwig, 2001) et sont donnés a
95% de probabilité en tenant compte de l'erreur sur le flux de neutrons J. Les erreurs totales
tenant compte de l'incertitude sur la constante de désintégration sur la constante de Steiger et
Jager (1977) sont également présentées. Pour la plupart des échantillons datés les isochrones
inverses démontrent un rapport “°Ar/°Ar a l'initial proche de ce méme rapport dans
I'atmosphere excluant ainsi la possibilité d’exces d’argon dans I'échantillon. Dans le cas
contraire cela est discuté spécifiquement dans le texte. Tous les résultats obtenus (i.e. données
pour chaque cristal daté) sont intégrés sous forme de tableaux en annexe 2 suivant les

recommandations de Renne et al., (2009).
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I/ Le Latium

1. Province de Viterbe

La Ficoncella

Le site de la Ficoncella (75-95 m a.s.], bassin de Tarquinia) dont la stratigraphie est
principalement constituée de dépdts de plaines d'inondations a, pour rappel, livré un unique
niveau archéologique démontrant un assemblage lithique principalement constitué d’outils
microlithiques de mode 1 et des restes paléontologiques dominés par I'espece Palaeoxodon
antiquus (Aureli et al., 2015). Trois unités sédimentaires (FIC 1, 2 et 3, voir Fig. 3-1) sont
individualisées et reportées figure 3-1. L'horizon archéologique est géologiquement constitué
de sables, silts et matériels volcaniques (scories, lapilli, cendres). L’ignimbrite constituant
I'unité FIC 2 présentée dans le chapitre 1, avait été datée de 444 + 16 par “Ar/*°Ar (Aureli et al.,
2015) donnant ainsi un age minimum au niveau archéologique. Un niveau de téphra (FIC-12,9
sur la stratigraphie) localisé 4,7 m sous la base du niveau archéologique a été découvert lors
d’un sondage et prélevé. La géochimie de ce téphra ainsi que la lithologie ont poussé Aureli et

al., 2015 a le relier a 'éruption des monts Sabatini FALL A (499 + 9 ka, Jicha et al., 2016).

La Ficoncella (carottage)
(Aureli et al,, 2015)

Objectifs pour la Ficoncella :

Profondeur (m)
o0

FIC3 1

rict valcanique dés

N Mits. Sabatins , . . \ 7 .
: R : géochimiquement a I'éruption FALL
FIC2 3 “Ar/"Ar: 444 + 16 ka
s (Aureli et al,, 2015) L.
ol A des monts Sabatini.
6
7 - Affiner ainsi l'age du niveau
Niveau archéologique
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: 500 et 444 +16 ka (MIS 13).

- Datation du téphra FIC-12,9, corrélé

Figure 3-1: Statigraphie du site de la Ficoncella,
extraite de 'article d’Aureli et al ., 2015 avec la
localisation de I’échantillon prélevé (FIC-12,9)
qui est 'unique niveau sédimentaire daté pour
ce site durant ma thése.

EXGP o
W o
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= Résultats ©Ar/¥Ar

Pour le niveau FIC-12,9 dix cristaux de sanidine ont été mesurés. Le diagramme de
probabilité obtenu est simple (i.e. gaussienne) démontrant une population unique de cristaux
(Fig. 3-2). L’age moyen pondéré pour cette population correspondant donc au dépdt de
I'éruption est de 505 + 3 ka (MSWD = 0,9 et P =0,5). L’erreur totale externe (i.e. tenant compte

de l'erreur sur la constante de désintégration totale) est de 11 ka.

Ficoncella —
FIC-12,9 Age moyen pondéré
505+ 3 ka (11 ka)
20 anal. (erreur externes totales;
) MSWD=0.9,P=0.5
= n/N : 10/10
4('_3' LSCE (octobre 2015)
—_
o)
-
~QL
-
—
=
e}
]
e
o
==
ol
les barres d'erveur individuelles sont a 20
460 480 500 520 540 560

Age (ka)

Figure 3-2: Diagramme de probabilité obtenu pour le niveau FIC-12,9.

= Interprétations chronologiques

Ce niveau avait été interprété par Aureli et al. (2015) comme chimiquement corrélable a
I'éruption Fall A originaire des monts Sabatini et datée a environ 500 ka (499 + 9 ka, Marra et
al., 2014, age recalculé avec ACs-2 a 1,193 Ma a partir de I'age suggéré par Niespolo et al., 2017
pour ACs -2 avec I'utilisation de la constante de désintégration de Min et al., 2000, voir tableau
2-2 (1,1848 Ma)). L’age que nous avons calculé de 505 + 3 ka (11 ka) pour ce niveau est donc
chronologiquement compatible avec I'hypothese d’Aureli et al. (2015). L’horizon archéologique
est donc désormais bien contraint par deux datations “Ar/*Ar entre 505 + 11 ka et 444 + 16 ka

(Fig. 3-2).
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* Interprétations archéologiques
Conditions paléo-environnementales

Aureli et al. (2015) ont mentionné la présence de nodules de carbonates dans le niveau
archéologique, suggérant selon eux des conditions environnementales plutdt tempérées,
typiques d’environnements sub-humides. Ces nodules sont nettement moins présents a la base
de I'unité FIC-1 ce qui a poussé les archéologues en charge du site a proposer un changement
environnemental important entre la base et le sommet de l'unité (Aureli et al., 2012, 2015). Les
sédiments de l'unité FIC-1 correspondent majoritairement a un environnement de plaine
d’inondation, voire a un environnement palustre. Les assemblages paléontologiques retrouvés
dans le niveau archéologique, bien que peu nombreux, sont d’age galérien et sont associés
généralement a un climat et environnement plutot tempéré et humide (avec notamment la
présence d’Hippopotamus sp.). Un téphra, équivalent chimiquement a FIC-12,9 a été décrit dans
les bassins tectoniques de Mercure et Acerno (A9) (Giaccio et al., 2014, Petrosino et al., 2014a et
b). Dans ce dernier bassin, un enregistrement pollinique continu entre 570 et 450 ka, bien
contraint chronologiquement grace a la présence de plusieurs téphras datés par “°Ar/*°Ar,
permet d’avoir un enregistrement climatique et environnemental régional de grande qualité
pour une période contemporaine de l'occupation humaine de Ficoncella (voir chapitre 1,
Russo-Ermolli, et al., 1997, Petrosino et al., 2014a). A Acerno, ce téphra chimiquement similaire
a FIC-12,9 (Fall A) nommé A9 est localisé climatostratigraphiquement a la fin du stadiaire MIS
13.2 (Fig. 3-3), ou il semble précéder stratigraphiquement une augmentation significative de la
présence du Chéne Quercus sp. attribué au MIS 13.1 (Petrosino et al., 2014a, Aureli et al., 2015).
Le niveau archéologique de la Ficoncella a ainsi été interprété par Aureli et al. (2015) comme
datant de I'optimum climatique de cet interstadiaire (MIS 13.1, Fig. 3-3). La datation “Ar/*Ar
obtenue pour le téphra FIC-12,9 (505 + 11 ka) va dans le sens de cette interprétation, mais les
barres d’erreur obtenues sont toutefois importantes et ne permettent pas d’exclure que

I'occupation ait été plus tardive et date de la transition entre MIS 13 et MIS 12 (Fig. 3-3).
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Figure 3-3 : Age obtenu pour le niveau FIC-12,9 de Ficoncella mis en corrélation avec les courbes climatiques de
Capotondi et al. (2016), montrant l'évolution du 3O au sein de tests d’assemblages de foraminiféres
planctoniques (N. pachyderma) pour le site KCO01B, et de Girone et al. (2013) montrant 1'évolution des
températures de surface de la mer Méditerranée entre 550 et 250 ka (site ODP 975).

Informations sur les assemblages lithiques

A la Ficoncella, un outillage constitué d’outils microlithiques a été découvert mais pas

d’industrie bifaciale. La proximité des outils retrouvés avec les ossements d’éléphants incite a

émettre I'hypothese d'un site de boucherie (Aureli et al, 2015) cependant la mauvaise

préservation des ossements empéche toutes lecture de potentielles traces de découpes. Pour

obtenir de plus amples informations sur la fonction du site archéologique, I'ouverture d'une

surface de fouille plus importante sera nécessaire dans le futur.
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2. Province romaine

2.1. La Polledrara di Cecanibbio

La Polledrara di Cecanibbio (20 km a l'ouest de Rome) caractérisée par une séquence
sédimentaire de 2 m est un site du Latium trés connu pour son important assemblage
paléontologique (20 000 restes de vertébrés) et pour ses nombreuses attestations d’activités
humaines (1100 outils de mode 1, une dent attribuée a Homo heidelbergensis (Manzi et al., 2011),
traces d’activités de chasse et boucherie...) (Anzidei et al., 2012). Tous les vestiges
archéologiques et paléontologiques de cette séquence sont piégés dans un dépdt fluviatile de
type boue volcanique (lahar) granoclassée, tres riche en fragments de pyroclastites
(principalement de la pierre ponce). Il est a noter l'absence d’industrie bifaciale dans
I'assemblage lithique. L’assemblage faunique du site est typique de 1’Aurélien (Anzidei et al.,

2004).

Objectifs pour La Polledrara di Cecanibbio :

- Datation “Ar/f°Ar d’un niveau volcanique POL 13-01 localisé a environ 2 m
sous la paléosurface ainsi que du niveau fluviatile localisé directement sous le
niveau archéologique (POL 12-02). Donner ainsi un age maximum aux vestiges
archéologiques en procédant par approche stratigraphique continue.

- Datation °Ar/* Ar du niveau contenant les vestiges (POL 12-01 et 12-03) afin de
vérifier la nature primaire de cette boue volcanique et donner ainsi un age
direct aux restes paléontologiques et archéologiques qu’elle contient (a

I'incertitude sur 1’age “°Ar/*°Ar pres.

La stratigraphie du gisement ainsi que les résultats “°Ar/** Ar obtenus pour la Polledrara di
Cecanibbio sont présentés dans 'article reproduit dans son intégralité ci-dessous (Pereira et
al., 2017), sous presse dans la revue Journal of Archaeological Science : Reports 15, 20-29. Ces
résultats sont confrontés a des datations ESR-U/Th effectuées par Jean-Jacques Bahain,
Christophe Falgueres, Olivier Tombret et Tristan Garcia. Les implications chronologiques et

archéologiques pour le niveau d’occupation humaine du site y sont décrites.
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Abstract

La Polledrara di Cecanibbio (20 km from Rome) discovered in 1984, is a famous Middle
Pleistocene site of the Italian peninsula (Lazio) mainly thanks to its excellent preservation state
and its richness in archaeological and faunal remains. This deposit presents a typical Aurelian
faunal assemblage with a large number of “elephants” specimens. A human tooth and
scavenging traces on “elephants” bones were also pointed out. Palaeontological and
archaeological remains are located in deposits characterized by its high percentage of white
volcanic material blocks embedded in a fine matrix, laying on a fluvial volcano-sedimentary
sequence. This archaeological sequence belongs to the Aurelia Formation, and was correlated
to the MIS 10-9. To refine this age assignment, we provided a multi-methods investigation
including both “°Ar/*Ar and ESR/U-series methods. ¥ Ar/* Ar measurements made on single
K-feldspars minerals extracted from white pumices within the archaeological horizon suggest
a deposition age of 325 + 6 ka while the ESR/U-series analyses applied on fossil enamel teeth
highlighted a minimum age of 304 + 25 ka, in agreement with the “Ar/*Ar ages. These results
allowed us to place with confidence the occupation as well as palaeontological assemblage of
La Polledrara di Cecanibbio contemporaneously to the middle part of the MIS 9 period just
after the interglacial optimum s.s. La Polledrara di Cecanibbio is hence now the most precisely
and accurately dated Lower Palaeolithic site among the numerous sites from the Lazio

province.

Pereira et al., 2017
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Introduction

La Polledrara di Cecanibbio is one of the numerous Middle Pleistocene sites of the Roman
area, Italy. It was discovered in 1984 through a program of territorial surveys led by the
“Soprintendenza per i Beni Archeologici di Roma”. After thirty years of excavation campaigns,
La Polledrara di Cecanibbio is currently considered as one of the richest deposit of the Lazio
province but also as one of the landmark sites from the Italian Middle-Pleistocene period
(Anzidei et al, 2004, Anzidei et al.,, 2012, Santucci et al, 2016). More than 20 000
palaeontological fossils and at least 1100 lithic tools and bones artefacts were identified. It is
worth mentioning that La Polledrara di Cecanibbio is characterized by the absence of bifacial
tools (Anzidei et al., 2012). Furthermore, several Palaeoloxodon antiquus carcasses trapped in
muddy sediments demonstrate hominids scavenging traces highlighting the opportunistic
behaviours of the Pre-Neanderthal populations. These impressive numbers of well-preserved
fossils and tools as well as the testimony of opportunistic behaviours with respect to elephants’
skeletons underline the exceptional nature of this deposit within the corpus of Italian’s Lower
Palaeolithic sites (Anzidei et al., 2012; Santucci et al., 2016). Since 2000, a building covering 900
m? of the site palaeo-surface is accessible to the public and allows the site protection.

Current geological and palaeontological constraints allowed the attribution of La Polledrara
di Cecanibbio to the Aurelian formation. This site was estimated by biochronology between
340 and 320 ka, corresponding to marine isotopic stage (MIS) 9 (Anzidei et al., 2012). However,
the chronology of La Polledrara must be refined by geochronological data derived from
absolute dating technics as without accurate chronological data the comparison of La
Polledrara di Cecanibbio with the numerous nearby sites contemporaneous with this time
period remains still hazardous (e.g. Villa et al., 2016a). In 2012, in the frame of an Italian/French
collaboration, we started a large program of geochronology that aims at creating a more robust
chronological framework for the corpus of Italian’s Lower Palaeolithic sites. We will present
in this contribution the detail results obtained for La Polledrara di Cecanibbio using the
#Ar/°Ar on single-grains and the ESR/U-series methods on dental tissues; replacing this site
in a precise palaeo-climatological context and in the frame of the Roman area’s Lower

Palaeolithic sites corpus.
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Figure 3-4: Geological map showing the location of La Polledrara di Cecanibbio and the neighbouring
archaeological sites of Torre in Pietra, Casal de’Pazzi, Castel di Guido and Osteria moricone (Villa et al., 2016a,
Manzi et al., 1990, Anzidei et al., 1999, Barbattini et al., 1982, Sacca., 2012 and Ceruleo et al., 2015) and with the
active volcanic complexes of the Middle Pleistocene (Karner et al., 2001, Sottili et al., 2010, Marra et al., 2011).

Geological Setting:

Geological context of the Lazio province

La Polledrara di Cecanibbio is located in the Lazio, close to Rome. This region, hosting the
delta of the Tiber River since the beginning of the Middle Pleistocene (e.g. Milli, 1997; Marra
and Florindo 2014; Marra et al., 2016), is particularly rich in Middle Pleistocene archaeological
sites such as Torre in Pietra, Malagrotta, Castel di Guido or Casal de’Pazzi (e.g. Manzi et al.,
1990, Anzidei et al., 1999, Boschian and Sacca, 2010, Villa et al., 2016a, Fig. 3-4). In fact, this
particular geological context allows the deposition of lacustrine fluvio-sedimentary
successions, in response to the strictly interaction among the glacio-eustatic variations, the
tectonic uplift, and the volcanism along the Latium Tyrrhenian margin, so allowing a good
correlation with the marine isotopic stages (Milli, 1997; Milli and Palombo, 2005; Marra et al.,
2014, 2016). The continued uplift of this region since 800 ka, allows a good exposure of
sedimentary successions making this region one of the richest of the Italian peninsula
harboring mammalian fauna as well as testimonies of human activities (Marra et al., 2014).

These specific archaeological deposits are, according to Milli and Palombo (2005), related to
the informal sequence stratigraphic unit known in the literature as Ponte Galeria Sequence
(PGS). Oriented northwest-southeast on 30 km along the Tyrrhenian Sea margin, this sequence

was subdivided in twelve depositional sequences limited above and below by unconformity

Pereira et al., 2017
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surfaces (Milli et al.,, 2016). La Polledrara di Cecanibbio was attributed in the literature to the
informal lithostratigraphic unit Aurelia formation, MIS 10/9 whose limits are equal to the PG6
sequence-stratigraphic unit, mainly composed of fluvial and fluvio-palustrine deposits rich in
volcanic material (Milli, 1997; Milli and Palombo, 2005).

The volcanic materials found at La Polledrara and in the major part of the Lazio’s successions
come from Roman volcanic districts very active between 450 and 300 ka (Karner et al., 2001,
Sottili et al.,, 2010, Marra et al,, 2011). La Polledrara di Cecanibbio like the neighbouring sites
of Torre in Pietra and Castel di Guido is located in the marginal sector of the Monti Sabatini
volcanic district and thus presents both reworked volcanic materials and primary fallouts rich
in K-Feldspars allowing the use of the *Ar/* Ar radio-isotopic method. Furthermore, Castorina
et al. (2015) suggested, on the basis on Sr isotopes analyses, that volcanic materials originated

from Monti Sabatini have contributed to the sediments found at La Polledrara di Cecanibbio.

La Polledrara di Cecanibbio stratigraphy

The site of la Polledrara di Cecanibbio_displays a 2 m thick stratigraphic succession composed
of fluvial deposits rich in volcanic material (80 m a.s.l) (Fig. 3-4. 1). The base of the stratigraphy
is made of cross-laminated deposits characteristic of a small river channel (oriented W-NW to
E-SE Anzidei et al., 2004). A pit made outside the protected area demonstrated that this fluvio-
lacustrine deposit overlaid a white volcanic level discovered 3 m below the fossiliferous area
(POL 13-01, Fig. 3-4. 1). This small river channel is currently filled by about 2 m of sediments
rich in graded volcanic material, mainly composed by white altered graded blocks of
pyroclastic material (Fig. 3-4. 1). These blocks are very rich in sanidines, clino-pyroxenes and
apatites. Large size volcanic material blocks are at the base of the layer and the thinnest ones

at the top of the level.
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Figure 3-4.1: a) Schematic stratigraphy of La Polledrara di Cecanibbio highlighting the sampling positions for
the ©“Ar/*®Ar and ESR/U-series dating. b) Photo highlighting the white volcanic block where sample 12-03 was
collected. c) Photo demonstrating sample 12-01 and the cross-laminated sediments (sample 12-02)

The archaeological layer, characterised by its high composition in volcanic material,

described as fluvial-flood sediments by Anzidei et al. (2012). Fossils and artefacts were
deposited following the river stream and piled when the flow decayed enough. In the higher
part of the fossiliferous level, devoid of visible large volcanic material blocks, were discovered
three Palaeoloxodon antiquus skeletons found in anatomical articulation (Santucci et al., 2016).
It proves that some animals were probably trapped later when this deposit became swampy
(Anzidei et al., 2012) and was not totally consolidated (Anzidei et al., 2012). The exceptional
preservation state of the archaeological and palaeontological remains is explained by the
preponderance in this deposit of volcanic material rich in fluorine (Anzidei et al., 2012,
Castorina et al., 2015). In fact, the high percentage of fluorine encompassing the bones allows

the rapid exchanges of calcium to form fluoro-apatite (Anzidei et al., 2004).
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Palaeontological record:

As mentioned above, more than 20 000 vertebrate fossils were recovered at La Polledrara
(Anzidei et al., 2004, 2012). The most represented taxa are Bos primigenius and Palaeoloxodon
antiquus. Some other species like Stephanorhinus hemitoechus, Equus ferus, Sus scrofa, Cervus
elaphus and Bubalus murrensis are also represented. Only few carnivores (Canis lupus and Vulpes
vulpes) and primates (Macaca sylvanus) are mentioned. Concerning the micro-mammals
species, arvicolids and murids were identified. Arvicolids species are Iberomys cf. I. breccensis,
Pliomys cf. P. episcopalis and Arvicola sp. The only murid species found is Apodemus sylvaticus
(Anzidei et al., 2004, 2012). The large palaeontological assemblage of La Polledrara di
Cecanibbio is associated to the Torre in Pietra faunal unit related to the early “Aurelian

mammals ages” (Milli and Palombo., 2005).

Archaeological record and evidence of human activities

Only one human tooth attributed to “Homo heidelbergensis” after the estimated age of the site
(Manuzi et al., 2011) was found. This tooth is a deciduous second maxillary molar, belonging to
a child aged between 5 and 10 years old (Anzidei et al., 2012). More than 1100 artefacts were
unearthed, 500 pieces were collected mainly at the bottom of the archaeological layer and
about 600 flint implements were found around the butchered elephant (Anzidei et al., 2012).
Concerning the tools discovered in both base and top of the fossiliferous deposit it is worth
mentioning that they were made using flint and, more rarely, siliceous limestone little pebbles.
The assemblage includes cores, pebble tools, flakes and retouched tools like denticulates,
notches and scrapers. Like at Castel di Guido some tools are made of Palaeoloxodon antiquus
bones (Anzidei et al., 2012). One particularity of tools assemblages from La Polledrara di
Cecanibbio is the lack of handaxes, present in other nearby sites of the Lazio (e.g. Torre in
Pietra or Castel di Guido; Fig. 3-4, Anzidei et al., 2012, page. 181). Another characteristic of La
Polledrara is the highlighting of the opportunistic nature of the Pre-Neanderthal populations.
In fact, the most well-preserved elephant carcass is associated with a lithic industry that was
produced in situ (cores, tools, flakes and working debris). Some of the flint implements
associated present wear traces of use on animal tissues, document human activity related to
the exploitation of the carcass by scavenging (Anzidei et al. 2012; Santucci et al., 2016).

Furthermore, the femurs show fracture morphology referable to human activity, indicating
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that these elements were exploited. The fracturing mode should be attributed to the shaping
of the raw material and not just to simple fracturing for marrow exploitation. Finally, some
bones of carcass are missing after the butchering episode because of natural factors, or by

human activity (Santucci et al. 2016).

Palaeoenvironmental data

8Sr/%Sr and stable isotopes (d'°C and 0'%0) analyses were made by Palombo et al.
(2005) on Palaeoloxodon antiquus dental enamel (twenty-three samples). These analyses
confirmed the proximal origin of the volcanic products and suggested an intermediate
diet for these elephants (herbs, leaves, bark) in agreement with a temperate and/or hot
climate (i.e. interglacial conditions). New #Sr/%Sr analyses performed on the matrix of
the archaeological deposit by Castorina et al. (2015) suggested different sources from
the Monti Sabatini volcanic complex. However, the fact that they did not investigate
the white volcanic blocks but only the matrix may explain the diversity of sources

highlighted by this study for the archaeological level.

Material and Methods

A1/ Ar on sanidines single grains

Three different layers were sampled for “Ar/°Ar dating. The first one is the white volcanic
layer located 1 m below the deepest archaeological remains (POL 13-01) (Fig. 3-4. 1). The
second sample was taken just under the archaeological layer within the reddish cross-
laminated fluvial horizon very rich in volcanic material (POL 12-02). Finally, the last samples
were taken within the archaeological layer itself (Anzidei et al., 2012). For this layer (around
1.5 m thick, see Fig. 3-4. 1) we decided to collect pieces of white volcanic material blocks in two
different places (see Fig. 3-4. 1). A large one (10 cm in diameter) was taken at the base of the
archaeological layer (POL 12-03, Fig. 3-4. 1) whereas smaller ones found 10 cm apart (POL 12-

01) were taken closer to the top of the layer (i.e. 3 cm in diameter).

All the ©Ar/®Ar analyses were performed at the LSCE laboratory, Gif-sur-Yvette (France).

Volcanic materials extracted from the archaeological deposit were separately prepared
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in size were concentrated for each sample and handpicked under a binocular microscope.
These sanidines were then leached for 5 minutes in a 7 % HF acid solution in order to remove
the possibly attached groundmass and then repeatedly rinsed with distilled water in an
ultrasonic bath. At least 30 crystals were then chosen for each sample and separately loaded
in aluminium disks. Samples POL 13-01 and POL 12-02 were irradiated for 40 min (IRR 77) in
the 1 tube of the OSIRIS reactor (CEA Saclay, France) and samples POL 12-03 and POL-12-01
were irradiated for 1 hour (IRR 66). After irradiation between 15 and 20 crystals for each
sample were individually loaded in a copper sample holder. The sample holder was then put
into a double vacuum Cleartran window. Each crystal was then fused using a Synrad CO:
laser at 10 to 15 % of nominal power (c.a. 25 Watts). The extracted gas was then purified for 10
min by two hot GP 110 and two GP 50 getters (ZrAl). Argon’s isotopes (*Ar, ¥Ar, ¥Ar, ¥Ar
and “Ar) were analysed by mass spectrometry using a VG5400 equipped with an electron
multiplier Balzers 217 SEV SEN coupled to an ion counter. Neutron fluence J for each sample
is calculated using co-irradiated Alder Creek Sanidine (ACs-2) standard with an age of 1.193
Ma (Nomade et al., 2005) and the total decay constant of Steiger and Jager’s (1977). For the
irradiation 77, mean J-values computed from standard grains are ] = 0.00024170 + 0.00000145
for POL 13-01 and ] = 0.00037885 + 0.00000189 for POL 12-02 and for irradiation 66; | =
0.00036470 + 0.00000182 and 0.00038070 + 0.00000190 for POL 12-03; POL 12-01 respectively.
Mass discrimination was estimated by analysis of Air pipette throughout the analytical period,
and was relative to a “ Ar/*Ar ratio of 298.56 (Lee et al., 2006). Procedural blank measurements
are computed after every two or three unknown samples. For typical 10 min static blank,
typical backgrounds are about 2.0-3.0 x 107 and 5.0 to 6.0 x 10" moles for “Ar and %*Ar
respectively. The precision and accuracy of the mass discrimination correction was monitored
by weekly measurements of air argon of various beam sizes. Recent revisions of standards and
decay constants suggest values of about +/- 1% than the one we used (e.g. Kuiper et al., 2008,
Renne et al.,, 2011, Phillips and Matchan., 2013, Rivera et al., 2013, Jicha et al., 2016; Niespolo
et al,, 2016). However, the difference implied for the final ages obtained is here negligible, well

within the full-propagated reported uncertainties.
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ESR/U-series method

Seven bovid teeth (aurochs), recovered directly on the palaeosurface, were analysed both by
ESR and U-series in order to estimate their age using ESR/U-series approach by US model
(Griin et al., 1988).

ESR measurements were performed on EMX Bruker ESR spectrometer using the following
parameters: 10 mW microwave power, 0.1 mT modulation amplitude, room temperature, 10
mT scan range, 4 mins scan time and 100 kHz frequency modulation, at least four
measurements for each dose on different days. The ESR intensities were extracted from the g
= 2.00018 enamel ESR signal through peak-to-peak (T1-B2) amplitude measurements
according to Griin (2000). The teeth were prepared following the protocol proposed by Bahain
et al (2012). A part of an external enamel layer was extracted from each tooth; the enamel layer
was then cleaned on each side by any contamination by sediment or dentine. After grounding
and sieving, the 100-200 pum grain-size fraction was split into 10 aliquots. Nine of them were
irradiated using ®°Co calibrated source (LNHB, CEA, CEN Saclay, France) at doses ranging
from to 260 to 20,000 grays (Gy), then the ESR intensities I of the whole set of aliquots were
measured using a Bruker EMX spectrometer. The equivalent doses Dt were then extrapolated
from the obtained dose growth curve using an exponential plus linear fitting function (E+L,
according with Shao et al., 2015) with a 1/I*> weighting using Origin Pro 8.0 software. For La
Polledrara samples, these Dk are similar to those obtained with double saturation exponential
function (DSE) generally preconized for high Dt values (Duval and Griin, 2016), but with
smaller associated uncertainties. U-series analyses were performed on each dental tissue by
both gamma and alpha spectrometries (following the chemical protocol of Bischoff et al., 1988)
in order to evaluate eventual radium and radon losses (Bahain et al., 1992) and to determine
the U-uptake parameters necessary to the dose rate contributions and age calculations (Shao

et al., 2015).
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Initial Removed Removed
" U content % 2y thickness thickness
Samples Tissue BIY/38U 20Th/2Th | 2Th/3U | 22Rn/>'Th | thickness
(ppm) P Internal External
M side (um) | side (um)
0.658 +
dentine | 342.83+9.12 | 1.215+0.008 20 0.030 0.351
Po2012-01 |- -1 e = 6 '}6() . -1 1270 £ 159 172 +21 32+4
enamel | 9.89+0.26 1.131 +0.021 >100 N 0.612
0.034
0.617 =
dentine | 294.18 +9.96 1.172 £ 0.033 48 0.027 0.395
P02012-02 0 %98 n 1323 £ 165 116 £ 14 61
enamel | 10.11+0.33 1.148 + 0.039 13 : & 1.000
0.039
0.575
dentine | 283.76 + 8.81 1.215+0.031 85 0 0235 0.390
Po2012-03 0 (;29 % 1124 £ 140 191 +24 86 +11
enamel | 23.52+0.83 1.153 + 0.044 46 o 0.321
0.032
0.646 =
dentine | 326.73 +8.79 1.209 + 0.026 >100 0.026 0.426
P02012-04 0 }04 n 1394 £ 174 43+5 114+ 14
enamel | 13.80+0.49 1.387 + 0.053 53 ) 5 0.497
0.034
dentine | 273.00+£9.22 | 1.239+0.036 97 0(.)63;’, ; 0.533
Po2012-05 | g o 0 (;99 2 | -| 1238 + 155 109 £ 14 78 £10
enamel 9.98 +0.28 1.185 + 0.023 88 ’ . 0.557
0.033
dentine |340.53 £11.61 | 1.252+0.034 >100 06583; 0.385
P02012-06 0 (')79 N 1339 + 167 225+28 155+ 19
enamel 8.92+0.25 1.164 + 0.024 >100 : i 0.650
0.037
g 0.654 +
dentine |396.22+13.70 | 1.062 +0.030 >100 0.035 0.279
Po2012-07 0 ,}24 = 1376 £172 138 +17 75+9
enamel 5.72+0.24 1.473 +0.061 >100 (') 035_ 0.780

Tableau 3-1: U-series data (a-spectrometry) and samples thicknesses determined on teeth from La Polledrara di
Cecanibbio (Lazio, Italy). Analytical uncertainties are given with +1o.

The beta dose contributions were corrected from the enamel part destroyed on each side of the
enamel layer during the preparation process (according to Brennan et al., 1997) (Table 3-1).

The radioelement contents of 10 sediment samples associated to the archaeological level were
determined by gamma spectrometry and in situ gamma dose rate (5 measurements) was also
measured using TL Al2Os dosimeters. The cosmic dose rate was estimated using the formula of
Prescott and Hutton (1994). The following mean values were then used for any age calculation:
U=12.63 + 0.35 ppm; Th =47.10 £ 0.61 ppm; K= 1.27 + 0.03%; Dy+cesm=2716 + 40 uGy/a. As the
excavation was open since a long time and covered by a structure, it was not possible to
directly measure reliable water contents from the sediments. A fixed value of 15 + 5 % was
therefore assumed for the age calculations. Were also used the following parameters: a k-value

(a efficiency) of 0.13 £ 0.02 (Griin and Katzenberger-Apel, 1994); water content of 0 wt% in the enamel

and 7 wt% in the dentine; conversion contents-doses factors from Adamiec and Aitken (1998). The

“USESR” computer program (Shao et al., 2012) was used for the age calculation.
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Results

AP Ar on sanidines single grains
Full analytical details for individual crystals are given in the supplementary dataset. In Fig. 3-

4. 2 results are presented for each level as probability diagrams (Deino and Potts, 1990). A
homogeneous population is considered relevant when the weighted mean of these crystals has
a Probability fit > 0.1. The weighted average ages are calculated using IsoPlot 3.0 (Ludwig,
2001) and given at 20 (95% of probability) including J uncertainty throughout the text. The
full-propagated uncertainties (including the total K decay constant) are given between
brackets with the statistical characteristics. Individual crystals results are presented in the
supplementary dataset in tables S1 to S4.
- POL 13-01

Eighteen sanidines were individually dated. This white volcanic deposit, characterized by a
very homogenous granulometry, is a primary volcanic deposit, however it displays a bimodal
probability diagram. The volcanic nature of this layer is attested, however as the sample was
taken in a borehole, it is not determined if it corresponds to a pyroclastic-flow or to an air-fall
deposit. Nevertheless, the homogeneity of the deposit and its lithology suggests that it may
correspond to a primary fine ash fall. The main population (juvenile one) of crystals is made
of fifteen on the eighteen measured crystals. The three oldest crystals are centred at an age
around 433 ka (Fig. 3-4. 2). The juvenile population of sanidine crystals gives a weighted mean
age of 411 + 5 ka (10 ka, MSWD =0.3 and P = 1). The “Ar/*¢Ar initial ratio given by the inverse
isochron for this population is 295 + 9 (2o analytical uncertainties) equivalent within

uncertainties to the atmospheric ratio of 298.56.
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Figure 3-4.2 : “Ar/>°Ar results for La Polledrara di Cecanibbio presented as probability diagrams. MSWD = Mean
Square Weighted Deviation, P = Probability fit. For the archaeological layer two different samples were taken
(POL 12-01 and POL 12-03) and combined in the same probability diagram.

- POL12-02
We dated fifteen sanidines extracted from the cross-laminated fluvial deposit (Fig. 3-4. 2). As
expected for reworked volcanic deposit the probability diagram is multimodal. The main
population of sanidines is made of eight crystals centred at 400 ka. The youngest mode,
composed of five crystals, allows the calculation of a mean age of 359 + 6 ka (8 ka, MSWD =0.8
and P = 0.5). Two older crystals are also highlighted in the probability diagram, dating
respectively to 454 + 7 ka and 471 + 7 ka. Their presence underlines the presence of much older
eruptions reworked within the layer. The inverse isochron calculated using these 5 crystals

displays a low scattered and “°Ar/*°Ar initial ratio of 249 + 41 (20, analytical uncertainties).
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Even if this ratio is very imprecise it is still within uncertainties equivalent to the atmospheric
ratio.
- POL 12-01 and 12-03

A total of twenty-nine crystals extracted from the white volcanic material blocks found in the
archaeological level were measured for POL 12-01 and POL 12-03 samples (fifteen for POL 12-
01 and fourteen for POL 12-03, Fig. 3-4. 2.

We pooled the results obtained for the two samples in a single diagram, as separated results
were within uncertainties equivalent (Fig 3-4. 2). The pumices displayed similar results with
one main juvenile population including 23 of the 29 crystals dated (Fig. 3-4. 3). The weighted
mean age obtained for this juvenile population is 325 + 2 ka (6 ka, MSWD = 0.7 and P = 0.9).

The six xenocrysts are scattered between 350 ka and 450 ka (Fig. 3-4. 2).

ESR/U-series method
The ESR/U-series data (calculated using US model), dose rate contribution and ages are

displayed Table 3-1. 1.

U uptake D.a D. D. ESR/U-series ages
. De § D. B
Samples | Tissue (Gy) parameter internal (WGy/a) (y + cosm) total US model
¥ p (uGy/a) s (nGyla) (uGy/a) (ka)

dentine . -0.3600 = 0.1509 -

P02012-01 1664.92 + 168.64 1779 + 868 708 + 183 2716 = 40 5203 + 888 320+44
enamel 0.2803 + 0.2477
dentine : -0.5926 + 0.027 y

P02012-02 1901.67 = 104.66 2691+ 696 | 1150 +212 2716 = 40 6557 + 729 290 +28
enamel 0.2210 + 0.1719
dentine 0.2083 + 0.2341 N

P02012-03 1845.44 + 140.61 2361 £487 | 1074 £52 2716 + 40 6151 + 702 300 + 29
enamel 0.5801 + 0.2872
dentine _ -0.6826 = 0.1120

P02012-04 1717.57 +48.33 3008 £955 | 1902 530 2716 £ 40 7626 +1093 183 +23
enamel -0.5380 + 0.1346
denti -0.0762 £ 0.0883

P02012-05 ensine 1420.99 + 89.41 * 1472 £314 | 1230 £200 2716 £ 40 5418 £ 375 317 £20
enamel 0.3044 +0.1143
dentine -0.1283 + 0.1365 ~ ~

P02012-06 1499.71 + 103.76 1388 £ 528 863 +233 2716 = 40 4968 £ 578 286 £ 28
enamel 1.0761 + 0.2634
dentine | _ -0.6405 + 0.0680 ) )

P02012-07 1248.43 +34.97 1566 338 | 1928 + 360 2716 + 40 6211 £ 495 201+15
enamel -0.4890 = 0.0836

Tableau 3-1.1: Dose rates and ESR/U-series ages obtained on teeth from La Polledrara di Cecanibbio, Lazio, Italy.
Analytical uncertainties are given with * 1o.

Figure 3-4. 3 presents the U-uptake kinetics reconstructed from corresponding U-uptake p
parameters for each tooth and associated modelled dose-contributions. The modelled U-
incorporation timing indicates for all the analysed tissues a post-burial uptake, ranging from

relatively early uptake (p-values comprised between -1.0 and -0.6 to recent uptake (p > 0). It
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leads mechanically to a relatively great impact of the environmental dose rate contribution

(gamma plus cosmic) on the age calculation.
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Figure 3-4.3 : U-uptake kinetics and contributions to the dose rate modeled for teeth from La Polledrara di
Cecanibbio, Lazio, Italy from p parameters determined by US-ESR dating approaches.

In supplementary data are presented information allowing the reader’s better comprehension:
in Fig. S1 (voir annexe 2-3), ESR growth curves of the Polledrara tooth enamel samples and
corresponding (Exp+Lin) Dt extrapolation for the 7 teeth are shown; In Table. S5, equivalent
doses obtained for the Polledrara tooth samples using Exponential + Linear (E+L), Double

Saturating Exponential (DSE) and Single Saturating Exponential (SSE) functions respectively

168



v e Latiom [ IEIGON

are presented; Fig. 52, demonstrates the comparison of the equivalent doses obtained for the
Polledrara tooth samples using Exponential + Linear (E+L) and Double Saturating Exponential
(DSE) functions respectively. In Table S6 are found, the radioelement contents of the
Polledrara sediments samples determined by low background high purity y-spectrometry.
Table. S7 shows the gamma dose rate measured by TL (a-Al203:C) dosimeters at La Polledrara
(by courtesy of H. Valladas, LSCE, France). Finally, Fig. S3 represents the map of La Polledrara
site with locations of the sampled teeth, sediments and dosimeters. Two groups of dates can
be observed on the age density plot (Fig 3-4. 4). The first one (5 teeth), around 304 + 25 ka, fits
well with “Ar/®Ar dates, while the second one, centred at 196 + 25 ka, seems greatly
underestimated. These two teeth correspond to those for which the earliest U-uptake
reconstructions were obtained.

Isochronous plot showing measured equivalent dose values vs internal doses modelled was
therefore build for the La Polledrara teeth (Fig 3-4. 4). The teeth corresponding to the oldest
group are highly correlated (R? > 0.99), indicating that the measured environmental dose rate
seems geologically representative for them. The intercept of the obtained correlation line
equation with the Y-axis provides then the part of the Dt related to this external dose. By
dividing this value by the environmental dose rate including the external beta dose rate related
to the sediments, an age estimate of ca 320 ka is obtained. This estimate is close to the age of
the oldest population and agrees with the “Ar/¥Ar date of the archaeological layer.

On the other hand, the two other teeth are completely out of the line. It could indicate for them
an underestimation of the Dg, which could be related to the presence of unstable components
in the ESR spectrum (Joannes-Boyau and Griin, 2011). It could be also due to an inaccurate
dosimetric reconstruction, in relation with a local change of the environmental dose rate
caused by the relatively late U-uptake modelled for the whole set of samples, as evoked
recently for teeth from another Italian Middle Pleistocene site, Isernia la Pineta, by Shao et al.

(2012).
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Figure 3-4.4: Age density probability plots (top) and isochron curves (bottom) obtained for teeth from La
Polledrara di Cecanibbio, Lazio, Italy. Analytical uncertainties are given with + 1o.

Discussion

About the age of the archaeological remains:

The “Ar/®Ar method has yielded to the measurement of four different samples for the
Polledrara belonging to three different stratigraphic levels (Fig. 3-4.1). The white volcanic layer
that is a primary volcanic deposit, located below the site is dated to 411 + 5 ka (9 ka) whereas
the fluvial unit 1 m above, reworks several volcanic eruptions. The youngest one, that brings
chronological information for the layer, is dated to 359 + 6 ka (8 ka) (see Figs. 3-4.1 and 3-4. 2).
This dating leads us to believe that this fluvial layer is younger than 359 + 6 ka (8 ka) and
encourages us to make a correlation with the phase occurred during glacial termination IV at
the onset of MIS 9 that led to the Aurelia Formation deposition (Anzidei et al., 2012). The

results for POL 12-01 and POL 12-03 samples confirm the geological uniformity of the volcanic
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material blocks found in the archaeological deposit, suggesting a unique origin, as
demonstrated, within uncertainties, by the same age (see tables S1 to S4 in supplementary
dataset) on both largest and thinnest pumices taken in two different locations. We combined
the results for these two samples and obtained a pooled age of 325 + 2 ka (6 ka) (twenty-three
on twenty-nine crystals measured). This age should be thus considered, within uncertainties,
close to the deposition of the entire layer. As a consequence, the archaeological remains and
palaeontological assemblages found at the bottom of this volcano-derived horizon may be
considered as well constrained by the age of sanidines extracted from the white blocks. The
Palaeoloxodon antiquus skeletons trapped in anatomical articulation in the upper part of the
deposit are probably slightly younger, but within uncertainties also dated around 325 + 2 ka
(6 ka). In conclusion, “Ar/*°Ar results refine the previous hypothesis that placed La Polledrara
di Cecanibbio contemporaneous with the interglacial period of the MIS 9 (Anzidei et al., 2012).
We can now with confidence place the site occupation slightly after the MIS 9 interglacial
optimum (see Fig. 3-4.5).

Results obtained by ESR/U-series analyses on aurochs’ teeth are in agreement with the
0Ar/Ar on single-crystals ages. A mean age of 304 + 25 ka for five on seven teeth dated was
obtained, supported by an isochronous age estimated around 320 ka (see Fig. 3-4.5). The two
other teeth gave a mean age of 196 + 25 ka probably due to problems on palaeodose
determination or on the palaeodosimetric reconstruction. However, the Ar/*Ar and ESR/U-
series results are complementary and reflect a chronological coherence in the geological
deposition of the site, refining the age proposed by Anzidei et al., 2012 (i.e. 340-320 ka). We
now with confidence propose that the fossiliferous level can be attributed to the end of MIS 9
(probably after the climatic optimum, Fig. 3-4.5). It is worth mentioning that the same
chronological coherence between the ESR/U-series and “Ar/°Ar dating methods was recently
demonstrated for the archaeological site of Guado San Nicola (Molise, Pereira et al., 2016)
underlying the pertinence of combining ESR/U-series and “Ar/¥Ar dating methods for
precisely and accurately dating Middle Pleistocene sites.

Volcanic origins of the eruptions recorded

The Lazio during the Middle Pleistocene was subjected to intense and regular volcanism.
Several volcanoes, such as the Monti Sabatini, the Colli Albani, the Vico and the Vulsini

complexes, were very active between 700 and 250 ka (e.g. Karner et al.,, 2001, Marra et al., 2011;
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2014) and may have led to the deposition of a significant amount of volcanic material in the
Tiber delta during the Middle Pleistocene as evidenced by the compositional data of the PGS
sequence (Tentori et al., 2016). La Polledrara di Cecanibbio is located in the marginal sector of
the influence area of Sabatini volcanic district of the 1800 km? of the Sabatini Volcanic District
(SVD) (Fig. 3-4), making this volcanic complex the most probable source for the volcanic
material found in the site like previously suggesting by the presence of large sanidines crystals
(Conticelli et al., in 1997) and by the #’Sr/*Sr measurements obtained by Castorina et al., (2015).
The new “Ar/¥Ar ages obtained in this study bring new and more precise chronological
information. They contribute to refine the origin of the volcanic materials found in La

Polledrara by making correlations with well-known eruptions from the Roman province.

1) About the white volcanic layer origin:

Firstly, the age of 411 +5 ka (9 ka) for the white volcanic tuff located below the archaeological
sequence is comparable chronologically to known eruptions coming both from the Monti
Sabatini and Colli Albani volcanic districts. In fact, for example the “Tufi Stratificati Varicolori
di La Storta” (TVLS), correspond to a corpus of Monti Sabatini volcanoes eruptions dated to
410 + 2 ka (Karner et al.,, 2001). This eruption could be the source of the white volcanic layer
found 3 m below La Polledrara di Cecanibbio site (411 + 5 ka (9 ka)).

Another possibility that deserves to be mentioned is the Pozzolane Nere (PN) eruption dated
to 407 + 8 ka (Karner et al. in 2001, see Fig. 3-4. 5). This volcanic event is also recorded 50 km
Southeast from the site, at Fontana Ranuccio in the Frosinone province (Lazio) (S. Nomade,
personal communication, Pereira et al. in prep). However, according to the known dispersion
of this eruption it seems less probable that the Pozzolane Nere reached La Polledrara di
Cecanibbio area. It is also interesting to mention the fact the Vico volcano is also very close
from the site and one of the most prominent eruptions for this volcano is the Vico a eruption
dated to 412 + 2 ka (Marra et al., 2014). Chronologically the age obtained at La Polledrara for
this level is compatible (411 + 5 ka (9 ka)) with the Vico a age. It is thus important not to

overlook this possibility for the volcanic origin of the level.

172



1 Le Latiom [T

Ages (ka)

nnnnnnn

MIS 11

MIS 9
Climatic Optimum

La Polledrara di Cecanibbio

|
N
Xp vuLiaphyvg ‘N 0,2
1S gT0DM

e Torre in Pictra
Castel di Guido

VS PN
TVLS

MIS 10 MIS 12

I s a8 ) WySS S ) )

Ages (ka)

MIS 11

KC01B

250 300 350 400 450 500
Ages (ka) b)

Figure 3-4.5 : a) “Ar/*Ar and ESR/U-series chronological constraint obtained for La Polledrara di Cecanibbio in
correlation with the estimated age at Torre in Pietra for the Acheulian archaeological level and at Castel di Guido
(Villa et al., 2016a, Michel et al., 2008). Major volcanic eruptions of the Lazio (Colli Albani (CA) and Monti
Sabatini volcanic district (SVD)) between 450 and 300 ka are correlated to the archaeological sections. CA:
Pozzolane Nere (PN), Villa Senni sequence (VN). SVD: Tufi Stratificati Varicolori di La Storta (TVLS) and Tufo
di Bracciano (TB) (Karner et al., 2001, Sottili et al., 2010). These results and eruptions are compared with the 5*0
climatic curve of KC01b obtained by the analyses of N. Pachyderma dx foraminifera (Capotondi et al., 2016). b)
Pollen diagram obtained by Sadori et al. in 2015 based on the analyses of the Ohrid Lake sequence (Macedonia
and Albania), pinus excluded. c) Locations of the KCO01b core site and Ohrid Lake.

2) Origin of the volcanic material contained in the cross-laminated fluvial deposit:

The age of 359 + 6 ka (8 ka) provided for the youngest sanidines population recorded inside
the cross-bedded fluvial layer has also (within uncertainties) been identified on the nearby
Middle Pleistocene site of Torre in Pietra (Figs. 3-4 and 3-4. 5). This site unlike La Polledrara
di Cecanibbio presents typical Acheulian assemblages rich in handaxes (recently dated around
354 + 7 ka, Villa et al.,, 2016a). However, we noticed that the palaeontological assemblage found
in Torre in Pietra (level m) is almost equivalent to the assemblage highlighted at La Polledrara
di Cecanibbio. These two ages are within uncertainty chronologically close to the “Villa-Senni
eruptive sequence” (VS) of the Colli Albani, which correspond to several eruptions very close in

age (Karner et al., 2001). According to Marra et al., (2011) this eruptive sequence is currently

Pereira et al., 2017

dated between 351 + 4 ka and 366 + 7 ka. Future #Sr/*Sr analyses on clino-pyroxenes (Cpx)
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from these two sites as well from the VS sequence are necessary to confirm or not our
hypothesis concerning the origin of the volcanic material found in these layers at La Polledrara
di Cecanibbio and Torre in Pietra.

3) Origin of the volcanic material included into the archaeological layer:

During the period around 325 ka only few eruptions from the Sabatini volcanic district have
been identified (Sottili et al., 2010; Marra et al,, 2011; 2014). The main known eruption that
could correspond to the age of the white volcanic material (blocks and pieces) embedded into
the archaeological layer is the Tufo di Bracciano eruption characterized by its richness in white
pumices that formed the Bracciano Lake located only 25 km North of the archaeological site
(Fig. 3-4). The volcanic event was dated in 2010 by Sottili et al. and two different ages were
proposed: 307 + 5 ka and 316 + 6 ka (95 % of probability). The nature of this volcanic deposit
and the published ages support the correlation with the white blocks embedded in the
archaeological layer at La Polledrara.

About the climatostatigraphic position of La Polledrara di Cecanibbio

In figure 3-4. 5 we reported the age obtained for the archaeological layer interpreted as the age
of La Polledrara di Cecanibbio deposit. This age is compared to the 8'®O variations obtained
using planktonic foraminifera (N. Pachyderma dx) from the KC01B core (Capotondi et al., 2016).
Human presence at La Polledrara occurred contemporaneously to the middle part of the
interglacial stage 9 but as highlighted figure. 3-4.5, after what is considered to be the
interglacial optimum s.s. We tried to further refine the palaeo-environmental condition during
this specific period in Mediterranean realm thanks to the recent pollens diagram provided by
Sadori et al. (2015) from the Ohrid Lake (Macedonia/ Albania border). This record covers the
last fifteen marine isotopic stages and confirms the presence of mainly arboreal taxa in Western
Europe after the MIS 9 climatic optimum. This is in agreement with the faunal and microfauna
assemblages of La Polledrara di Cecanibbio suggesting rather hot and humid conditions
typical of interglacial environment (Anzidei et al., 2004). We would also like to notice that,
even if this paleo-environmental record is not located in Italy, it remains the only continuous
well-dated continental record in the Mediterranean realm for this time period. In fact, almost
a dozen of tephras layers coming from Italian volcanic provinces, like the Pozzolane Rosse
eruption (457 + 2 ka, Fig. 3-4. 5), are recorded in the Ohrid sequence (Leicher et al., 2016). In

figure 6, is indicated the recently proposed age for Torre in Pietra acheulian level m (Villa et
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al., 2016a) compared with the new age proposed for La Polledrara di Cecanibbio. This
comparison suggests that level m of Torre in Pietra is slightly older (MIS10/MIS9) than La
Polledrara di Cecanibbio (MIS 9). However, according to the Ohrid pollen data (Sadori et al.,
2015) and 0'%0O climatic curve (Capotondi et al., 2016) of the KCO01B site, it seems that climatic
conditions weren’t dramatically different between these two sites; probably rather drier and
colder at Torre in Pietra (Fig. 3-4.5). These climatic conditions are related to the beginning of
the MIS 9 interglacial phase and, as said previously, to the early aggradationnal phase of the
Aurelian formation linked to the Mediterranean Sea level rise in response to the improving of
the climatic conditions at the end of MIS 10 (Marra et al., 2016). We also compare La Polledrara
di Cecanibbio and Torre in Pietra to the proposed age for the neighbouring archaeological
deposit of Castel di Guido. This site presents bones tools industries, and a similar
paleontological assemblage. Unlike la Polledrara and Torre in Pietra and due to the large
uncertainty on the age proposed for Castel di Guido makes any conclusion premature. In fact,
no “Ar/*Ar date is currently available for this site and the ESR/U-series ages obtained by
Michel et al., (2008) (Fig. 3-4.5) on auroch teeth have displayed a large dispersion of ages
between 327 and 260 ka. This time range is too large to currently discuss the chronological

position of this site within the Aurelia formation.

Conclusion

For the first time, direct 9°Ar/3° Ar and ESR/U-series constraints were obtained for La Polledrara
di Cecanibbio archaeological site. “Ar/®Ar measurements on sanidines extracted from
volcanic material blocks found within the archaeological deposit suggest a deposition age of
325 + 6 ka. ESR/U-series analyses on 5 teeth highlighted a minimum age of 304 + 25 ka, in
agreement with the “°Ar/*?Ar age. These results allowed us to place with confidence the
hominin occupation as well as faunal record of La Polledrara di Cecanibbio during MIS 9
slightly after the interglacial optimum. Despite the fauna similarities, La Polledrara di
Cecanibbio is younger that the nearby archaeological site of Torre in Pietra (i.e. acheulian level

m MIS 10/MIS 9 transition).

Pereira et al., 2017
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2.2. Torrein Pletra

La séquence stratigraphique | Objectifs pour Torre in Pietra :

de Torre in Pietra (~ 30 km au - Datation “Ar/*Ar de deux niveaux fluviatiles
nord-est de Rome), haute stratigraphiquement proches du niveau acheulen
d’environ 9 m est pour rappel, «m » (Tor 8H et TOR 1, voir article de Villa et al.,
principalement constituée de 2016a ci-dessous).

niveaux sableux contenant - Datation “Ar/*Ar de trois niveaux fluviatiles de
deux niveaux archéologiques la partie supérieure de la séquence encadrant les
distincts dont les positions industries moustériennes du niveau « d » (TOR
stratigraphiques sont reportées BO, B1 et B2, voir article de Villa et al., 2016a ci-
Fig. 3-5 : un niveau acheuléen dessous.

«m » et un niveau moustérien

«d» incluant un grand nombre d’éclats Levallois (Malatesta, 1978). Sur des bases
géomorphologiques et archéologiques le niveau acheuléen « m » a été suggéré comme faisant
partie de la formation Aurelia (MIS 9) et le niveau moustérien a la formation Vitinia (MIS 7)
(Malatesta, 1978). Aucun niveau de téphra n’a été mis en évidence a Torre in Pietra cependant
des minéraux volcaniques et ponces centimétriques ont été identifiés dans plusieurs niveaux
de la section autorisant l'utilisation de la méthode “°Ar/*°Ar. Sur ce gisement, mon objectif
initial était ainsi de voir s’il était possible d’obtenir des informations chronologiques robustes
via la méthode *°Ar/¥Ar pour le niveau acheuléen, et ce malgré la nature essentiellement
fluviatile de la séquence. Fin 2015, nous avons été contactés par Paola Villa (University of
Colorado Museum) et Fabrizio Marra (INGV, Rome) qui travaillaient respectivement sur une
synthese des industries lithiques de Torre in Pietra et sur la géomorphologie du Latium. Ces
derniers, sachant que nous avions initié une étude géochronologique pour le niveau « m »,
nous ont proposé d’étendre notre travail au coeur d'un projet commun sur ce site visant a
établir une synthese globale aussi bien pour le niveau acheuléen que pour le niveau
moustérien « d » situé au sommet de la section. C’est alors dans le cadre de cette coopération
que des minéraux de feldspaths potassiques provenant de cinq niveaux sédimentaires, dont

trois au sommet de la séquence, ont été mesurés.
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Les analyses faites, incluant la plupart des résultats *°Ar/*Ar (TOR 1, TIP-BO, TIP-B2 et TIP-
B1) ainsi que des mesures ESR-U/Th effectuées par R. Griin (Griffith University, Brisbane,
Australie) sont intégrées dans l'article de synthese de Villa et al., 2016a présenté ci-dessous,

publié dans Plos One.

Torre in Pietra

Formation Vitinia
?

Formation Aurelia

Fouille de Torre in Pietra de 1955 a 1964 (Malatesta, 1978)

=== Dicontinuité/ surface d’érosion N Hm TOR 1
(&) 43 masl
- & 12n
€K Niveau archéologique S =
53
Niveau échantillonné pour la = 5
datation *Ar/”Ar & Y
<

Figure 3-5: Rappel de la position des cinq échantillons prélevés pour la datation “Ar/**Ar a Torre in Pietra.

Afin de fluidifier la lecture, l'article ci-dessous n’est cependant pas présenté dans son
intégralité dans le manuscrit, les parties détaillant I'étude technolithique réalisée ainsi que les
différentes informations associées a la méthode ESR-U/Th ont été mis en annexe 2-3. Plos One
étant une revue en acces libre la mise en page du journal a été ci-dessous conservée et les
numeéros de figures et tableaux préservés. Ces derniers ne sont donc cependant pas indexés
dans la table des illustrations du manuscrit. Concernant la méthode “Ar/¥Ar, seuls les

résultats obtenus pour le niveau TOR 8H n’ont pas été intégrés dans cet article, ces derniers

sont donc directement discutés ci-dessous.
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Figure 3-6 : Diagramme de probabilité pour le niveau 8H de la section de Torre in Pietra

Le diagramme de probabilité obtenu pour le niveau TOR 8H est présenté Fig. 3-6, il
démontre le remaniement de deux sources volcaniques différentes. La plus récente des
populations de cristaux est représentée par seulement trois cristaux sur dix analysés et
démontre un age moyen pondéré de 391 + 3 ka (MSWD = 1,02 et P = 0,4.) avec une erreur

externe totale de 8 ka. La population la plus ancienne est datée entre 450 et 455 ka (voir Fig. 3-

6).

178



@.PLOS | ONE

CrossMark

dick for updates

G OPENACCESS
RESEARCH ARTICLE

TheAcheulianand EarlyMiddle Paleolithicin Latium
(Italy): Stability and Innovation

Paola Villa"??®*, Sylvain Soriano*, Rainer Griin®®, Fabrizio Marra’, Sebastien Nomade®, Alison
Pereira®®'%"" Giovanni Boschian'?, Luca Pollarolo®'®, Fang Fang®®, Jean- Jacques Bahain®

1 University of Colorado Museum, Boulder, Colorado, 80309-0265, United States of America, 2 Istituto Italiano di Paleontologia
Umana, Rome, ltaly, 3 School of Geography, Archaeology and Environmental Studies, University of the Witwatersrand,
Johannesburg, SouthAfrica, 4 ArScAn, AnTET, CNRS, Université Paris Ouest, 92023, Nanterre, France, 5 Research School of
Earth Sciences, The Australian National University, Canberra, ACT, 2601, Australia, 6 Research Centre of Human Evolution,
Griffith University, Nathan, QLD, 4111, Australia, 7 Istituto Nazionale di Geofisicae Vulcanologia,00147, Roma, Italy,

8 Laboratoire des Sciences duclimat etde I’environnement, CEA Saclay, UMR 8212, UVSQet Université de Paris-Saclay, 91198,
Gif-sur-Yvette, France, 9 Département de Préhistoire, Museum National d’ Histoire Naturelle, UMR 7194, 75013, Paris, France,
10 Sezione di Scienze Preistoriche e Antropologiche, Dipartimento di Studi Umanistici, Universita di Ferrara, Ferrara, ltaly, 11

Ecole frangaise, Roma, Italy,
12 Dipartimento di Biologia, Universita di Pisa, 56126, Pisa, Italy, 13 Laboratoire Archéologie et Peuplement de I’Afrique,

Departmentof Genetics and E volution, University of Geneva, 1211, Geneva, Switzerland
*|villap@colorado.edul
Abstract

We present here the results of a technological and typological analysis of the Acheulian and early Middle
Paleolithic assemblages from Torre in Pietra (Latium, Italy) together with com- parisons with the Acheulian
small tools of Castel di Guido. The assemblages were never chronometrically dated before. We have now

“OAr/%Ar dates and ESR-U-series dates, within a geomorphological framework, which support correlations to
marine isotope stages. The Acheulian (previously correlated to MIS 9) is now dated to MIS 10 while the
Middle Paleolithic is dated to MIS 7. Lithic analyses are preceded by taphonomic evaluations. The Levallois
method of the Middle Paleolithic assemblage is an innovation characterized by the production of thin flake
blanks without cortex. In contrast, the small tool blanks of the Acheulian were either pebbles or thick flakes
with some cortex. They provided a relatively easy manual prehension. The choice of Levallois thin flake
blanks in the Middle Paleolithic assemblage suggest that the new technology is most likely related to the
emergence of haft- ing. Accordingly, the oldest direct evidence of hafting technology is from the site of Campi-
tello Quarry in Tuscany (Central Italy) where birch-bark tar, found on the proximal part of two flint flakes, is
dated to the end of MIS 7. Nevertheless, a peculiar feature of the Middle Paleolithic at Torre in Pietra is the
continuous presence of small tool blanks on pebbles and cores and on thick flake albeit at a much lower
frequency thanin the older Acheulian industries. The adoption of the new technology is thus characterized by
innovation combined with adegree of stability. The persistence of these habits in spite of the introduction of an
innova- tive technique underlies the importance of cultural transmission and conformity in the behavior of
Neandertals.

Villa et al., 2016a
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Introduction

In 1954 the discovery of Acheulian artifacts and mammal remains within
fluvio-lacustrine sed- iments cropping out at the foot of a hill in locality
Torre del Pagliaccetto, 26 km northwest of Rome and 6 km from the
Tyrrhenian Sea, prompted the start of excavations by AC Blanc. The site was
excavated in 1954-1957, in 1963-1964 and in 1977 (Fig 1) and was more
frequently reported in the literature with the alternative name of Torre in
Pietra, derived from the nearby village.

In 1978 a series of papers were published in the journal Quaternaria under
the direction of Malatesta covering the geology, stratigraphy, vertebrate,
invertebrate and botanical remains, and the stone artifacts from the
Acheulian and Middle Paleolithic deposits. In the section pub- lished by
Malatesta[1] layers 12n and 11m contained Acheulian artifacts and layer 4d
con- tained Middle Paleolithic artifacts. The size of the excavated area was

200 and 40 m? respectively (Figs A-C in|S1 File). The sequence of deposits

with the Acheulian level at the base was referred to as the Aurelian
Formation [1]. The upper deposits with the Middle Paleolithic artifacts were
later related to the Vitinia Formation [2].

At the time the chronological context was provided by correlation of the
local geological terms with the Alpine sequence of glacial and interglacial
periods [1]. The Acheulian was esti- mated to be of Riss age and the Middle
Paleolithic of level d was attributed to the Last Intergla- cial. Since 1980
intensive research on the area in and around Rome, based on

paleomagnetism, 40Ar/39Ar geochronology, tectonic studies and
reconstructions of the structural setting of the region indicates that the area
has been characterized by pulses of tectonic uplift and intense volcanic
activity starting at about 600 ka with a long series of eruptions from the
Monti Sabatini, north of Rome, and the Alban Hills, south of Rome. The
volcanic events (ignimbrites, ash- falls) interbedded with fluvial-lacustrine

sections have been dated by 40Ar/39Ar. The dates show that fining-upward
aggradational sequence of deposits occurred rapidly in response to sea-
level changes due to glacial melting thus allowing correlations with marine
isotopic stages [2-8]. At the same time paleontological studies led to the
definition of new faunal units correlated to isotopic stages [9-14]. As part of
a project on the Middle and Upper Pleistocene archaeological record of the
Latium region (National Science Foundation Award no. 1118143) we
reopened the site in 2012 (Fig 1).

Two stratigraphic sections called Lower and Upper, corresponding to the
Aurelia and the Vitinia Formations, were cleaned (Figs 2 and 3; Fig D in
Filej, sediment and faunal materials were collected for dating and new lithic
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analyses were done on collections stored in the Pigorini Museum (Rome)
and in the Italian Institute of Human Paleontology (Anagni and Rome).

The upper part of the Aurelia Formation with the base of the Vitinia
Formation at the top is illustrated in Fig 4.

Since 1980 the Aurelia Formation at Torre in Pietra was correlated to MIS
9 and the Vitinia Formation to MIS 7. Nevertheless, the type section of Torre
in Pietra lacked geochronological constraints supporting these
correlations. We have now radiometric dates and a geochronolog- ical
framework that refine these correlations. Based on field observations, U-
series-ESR and

40Ar/39Ar dating and geomorphologic data we present here a review of
the stratigraphy, age

and lithic technology of the Torre in Pietra sequence within the framework
of established vol- canic stratigraphy and sequence of glacio-eustatically
controlled fluvio-lacustrine deposits in the Latium region.

The goals of our paper are: (a) to place the Torre in Pietra Acheulian and
Middle Paleolithic in the chronostratigraphic context of the Rome region
based on recently acquired geochrono- logical data; (b) to present the
results of a detailed taphonomic and technological analysis of the two lithic
assemblages for a more precise characterization of their features; (c) to
contribute to the general problem of cultural continuity or discontinuity
between the Acheulian and the Middle Paleolithic by adopting a
comparative perspective on the mode of production of small tools. The
analysis of the Castel di Guido small tools served this purpose.

This paperis part of alarger study of several Lower and Middle Paleolithic
assemblages in the Latium region whose aim is to build an overview of
Neandertal lithic technology and its changes throughout the whole period
of their presence in theregion.

Materials and Methods

Permits and repositories

The Torre in Pietra collections are housed in the Pigorini National Museum
of Prehistory and Ethnography in Rome and in the Italian Institute of Human
Paleontology in the town of Anagni, Italy. Permits to study and take photos
of the materials were obtained from the Soprintendenza of the Pigorini
Museum (Prot. N. 212, 25.02.03/15, MBAC-S-MNPE Pigorini Cl. 25-02-04/5
and Cl. 23.03.02/1) and from Fabio Parenti, President of the Italian Institute
of Human Paleontology. Permits to clean the stratigraphic sections at
Torre in Pietra and to take sediment samples for dating were issued by
the Soprintendenza of Etruria Meridionale, Rome (Prot. MBAC-SBA-EM
N.5374).

Villa et al., 2016a
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Torre in Pietra
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Photo and drawing of Torre in Pietra Lower Section. Photo and drawing show the refreshed section with layers labeled
according to the present study.
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Photo and drawing of Torre in Pietra Upper Section. Photo and drawing show the refreshed section with layers labeled
according to the present study.

Villa et al., 2016a
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Upper part of the Aurelia Formation and base of the Vitinia Formation at the top.

Faunal materials for ESR and U-series dating were kindly pro- vided by
Antonio Tagliacozzo of the Pigorini Museum. The Castel di Guido
collections are housed in the laboratory of Giovanni Boschian at the
University of Pisa. Permissions from copyright holders of a few figures are
provided in the S4 File.

Sorting and sampling

We followed the sorting procedures used by us in the analysis of other
assemblages. We select all cores, core fragments, tools, tool fragments and
complete or broken flakes preserving the platform. Retouched pieces and
cores are assigned individual catalog numbers, unless already assigned by
the Museum or the excavator, and are individually baggedin reusable zipper
bags (Minigrips) with pre-printed labels. Our sorting procedures exclude
flake fragments (broken flakes without the platform) flakes < 15 mm and

184
PLOS ONE | DOI:10.1371/journal.pone.0160516 August 15,2016



@'PLOS | ONE

The Acheulianand Early Middle Paleolithicin Latium (ltaly)

chunks from technological analysis; these materials are bagged by large
categories and remain available for specific studies. Further details on
sorting are provided in the taphonomy section of each assemblage.

Methods

The study of lithic assemblages is based on quantitative and qualitative
analyses including metrical, technological and typological attributes
combined with particular attention to the sequence of manufacture. It is
preceded by a discussion of the site context and taphonomy. Figs 2,3, 5 and
6 show the refreshed sections with layers labeled according to the present
study and location of dating samples. Analytical details of dating methods
are provided in nd S3 Files. The analytical criteria used in the
technological andtaphonomic analyses ofthe lithic artifacts are described in
the S5 File.

Results

Stratigraphy of the Torre in Pietra site

AtTorre in Pietrathe late Middle Pleistocene stratigraphic sequence is about
9 m thick resting unconformably on the Ponte Galeria Formation (PGF). The
Ponte Galeria Formation [2] rep- resents the delta system of the ancient
Tiber (Paleotiber) River. It includes the PG1l, PG2 and Santa Cecilia
Formations which are correlated to MIS 19, MIS 17and to MIS 15. The upper
part of the PGF, directly under the Acheulian layer (Fig 2) is made of clays
with littoral shells (Cerastoderma and Venerupis senescens) reflecting lagoonal
deposits. Elevation ofthis claysec- tion between 40 and 43 m above sea level
(as.l.) corresponds to that of the clays with Venerupis senescens in the PG 2
Formation that are correlated with MIS 17 by combined paleomagnetism

and *0Ar/39Ar [5—6, 16].

Since deposition of the PGF, other six major aggradational successions
deposited in the coastal area during periods of sea-level rise in response to
deglaciations during MIS 13 through MIS 1, plus a minor succession
correlated with sub-stage MIS 8.5 [17]. These aggradational
successions are designated by the formation names of Valle Giulia (MIS 13),
San Paolo (MIS 11), Aurelia (MIS 9), Vitinia (MIS 7), and Epi-Tyrrhenian (MIS
5), whereas that correlated with MIS 8.5 is informally named Via Mascagni
succession ([18], and references therein).

Villa et al., 2016a
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Stratigraphy of the main Torre in Pietra section. Center: the main section of excavations carried out between 1955 and
1964; (left)nupper part of the Aurelia Formation with position of dating sample TIP BO; (right) correlation with layers as drawn by
[1]. The center ard rightparels of the figure are reprinted from [1] with permission by the kalian Institute of Humanpakeoniblogy (S4 fie)
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Since deposition of the Vitinia Formation, about 60 m of uplift occurred
in the coastal area, followed by erosion [19]. As a consequence of this uplift,
the marine terraces of MIS 7 and MIS 5 are found around 56 m a.s.l. and
around 36 m as.l, respectively, along the coast of Latium north of the Tiber
mouth [18]. At Torre in Pietra, the Aurelia Formation overlies PG2 with an
erosional contact (Fig 2). At its base a sandy conglomerate and the cross-
bedded sands above it contain Acheulian bifaces and otherlithic and faunal
remains, including bivalves from the underlying levels (Fig E in. The
sandy conglomerate also contains reworked and very weathered pumices
which were interpreted as deriving from the Red Tuff with black scoria (Tufo
Rosso a Scorie Nere). The Red Tuffis an ignimbrite representing an eruptive
event of the Monti Sabatini north of Rome, dated to 449 + 1 by 40Ar/39Ar

in good agreement with previous results . The Red Tuff outcrops
about 1 km north of the site, at slightly higher elevation, see geologic map

in .

Thereworked pumices clearly date the eruptive event, not the younger
archaeological level. However, a more recent age determination on a
sample collected in the volcanoclastic cross-bedded sands above the

sandy conglomerate was performed by the 40Ar/39Ar method on
sanidine single crystals allowing to identify a youngest population of 3

crystals yielding a weighted mean age of354+5 ka (2standard deviations

(SD) analytical uncertainty) (see section “40Argon/39Argon dating”)
againstan olderpopulation of 7 crystalsyielding 453 +4 ka (2SDanalytical
uncertainty).Besidesindicatingapossibleoldestagewithin MIS10,thelack
of crystals younger than 354+5 ka within this sample suggests that
deposition of the sediment containing the archeological findings
occurred not much later, otherwise reworking and incor- poration of
youngereruptive productswould have beenprobable.

Above the cross-bedded sands of layer 11 m there are about five meters
of silts and clays with diatoms, fresh-water gastropods and ostracods
indicating a lacustrine to marshy deposit, without any artifacts (Figs 4 and
5). According to a supposed age not much younger than 35415 ka, the
sedimentary cycle is referred to as the Aurelia Formation which is correlated

with MIS 9[23 |24] and represents the type-section for the "Torre in Pietra"

faunal unit [25].

The faunal association of Torre in Pietra is found in broadly
contemporaneous sites such as Castel di Guido and La Polledrara [9].
However, in this last location the faunal assemblages and the lithic industry
occur within a sin-eruptive lahar deposit dated 325+2 ka (2 SD analyti- cal
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uncertainty) and overlying fluvial sands containing reworked volcanoclastic
material pro- viding a youngest age population of 359 + 6 ka (2 SD
analytical uncertainty) .
Therefore, the lithic assemblage is about 30 kayounger than that recovered
at Torre in Pietra and occurs in a different depositional context. The lithic
assemblage of Castel di Guido is found in a stratigraphic-depositional
context showing similarity to that of La Polledrara ([27, , ongoing
research]).
Within the Aurelia Formation a poorly marked erosional surface occurs
above layer 6f of [1] (‘es' in Fig 6b') and is followed by a massive sandy clay
deposit (layer 5e3-4) comprising coarse clastic material, mainly fragments
of calcareous sediment, likely eroded from the under- lying strata of the
Aurelia Formation, suggesting the occurrence of a minor sea-level fall (B, in
Fig 6b") prior to its deposition. A ca. 10 cm thick, laminated white silt layer
(layer 5e2; sl in Fig 6b') occurs above the massive deposit, indicating
conditions of very still water, possibly cor- responding to a period of stasis
following the new sea-level rise (C, in Fig 6b").

Above this fine-grained layer is a 50 cm-thick, clino-stratified deposit
(layer 5el) entirely composed of mm- to cm-sized dark grey volcanic
scoriae, subordinate, mm-sized white pum- ices, sparse leucite (often

analcimized) and sanidine crystals. We collected one sample (TIP-BO) for

40Ar/39Ar dating in this layer (Fig 6C-6¢').

A major unconformity above this volcanoclastic level marks the passage
to a new aggrada- tional cycle, constituted by a repetition of three fining-
upward successions with a coarse gravel layer at the base of each one (layer
la, lla, [lla/f in Fig 6b"), suggesting the occurrence of a marked sea-level fall
(DinFig 6b"), followed by as many sea-level oscillations (E,Fand G, in Fig6b").

Overall, these deposits represent a second aggradational succession
above that correlated with the Aurelia Formation, and were attributed to
the MIS 7 Vitinia Formation [9]. We col- lected two other samples (TIP-B1,

TIP-B2) for 40Ar/39Ar dating from thin layers enriched in volcanic material
occurring within the uppermost two gravel layers (la and lla, Fig 6b"). An
early Middle Paleolithicindustry occurs mostly at the base of the deposits of
the Vitinia Forma- tion between layers IlIf and lle of Fig 3.
Geomorphological setting of Torre in Pietra

Recently acquired geochronological and stratigraphic data allowed Marra

et al[l8] to recog- nize the occurrence of the MIS 5 aggradational
succession forming a fluvial terrace ca. 37 m as.

. at Cava Rinaldi, in the Fosso Galeriavalley nearthe coast of Rome (Fig 7).
The authors corre- lated this terrace with a paleo-surface occurring

around 40 m a.s.l. along the coastand identi- fied it as the marine terrace
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of MIS 5.5, revising previous attribution to MIS 7 [19,.

In the present work we use the geochronologically constrained
terraced deposit of Cava Rinaldi as a reference point to re-assess the
chronologic relationships among the different ter- raced surfaces
correlated to highstands of MIS 5, MIS 7 and MIS 9 in the coastal area
between Cava Rinaldi and Torre del Pagliaccetto (Fig 7). We mapped
coastal terraces following a simple geomorphological approach, based
on the identification of a set of flat surfaces characterized by elevation
lower than that of the hilltops bordering the coastal plain to the NE
(black trian- gles in Fig 7a"), and ranging few meters around a mean
value. The selected topographic culmi- nations of the reconstructed
terraced surfaces include all the hilltops (i.e. each elevation point within
a closed, 5 m spaced isoline), and other quasi-equivalent points within
almost closed isolines bordering plateau-like sectors, as in the example
of inset a' in Fig 7A, showing the Torre in Pietra area. The inner
(landward) edges of the coastal terraces have been also reported in Fig
7A. Using geomorphologic and geochronological data acquired in the
present study, we reconstruct a cross-section perpendicular to the
coastline (A-A") in Torre del Pagliaccetto, to compare the better
geochronologically constrained, similar cross-section in Fosso Galeria
(Fig 7B). We reconstruct this second composite cross-section by
projecting on a NE-SW transect (B-B') the suite of aggradational
successions and their top surfaces identified based on strati- graphic
and geochronological data [14, 18, 19,.

Chronometric dating and marine isotope correlations

40Argon/39Arg0n dating. Full analytical details for individual crystals from
each level are given in the supplementary dataset In Fig 8 results
are presented for each level as probability diagrams [32]. For reworked
volcanic material, the youngest crystal population cor- responds to the age
of the last volcanic eruption recorded in the deposit or to the last source of
reworked material. A homogeneous population is considered relevant
when the weighted mean of these crystals has the following statistical
characteristics: MSWD < 1.5, Probability fit C 0.1. The weighted average ages
are calculated using IsoPlot 3.00 and given at 2 SD (95% of probability)

including J uncertainty throughout the text. As the 40Ar/?’gAr ages will be
compared to another method we also indicate the full external
uncertainties within brackets hereafter.

TOR-1. Ten crystals were analyzed for level TOR-1 that corresponds
stratigraphically to the archaeological level “m”. The probability diagram
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obtained demonstrates two main crystal populations. The oldest,
constituted by seven crystals, is dated around 453 ka and the youngest one
provides aweighted mean age of 354 + 5ka (7 ka), MSWD =1.2and P=0.3.

TIP-BO. Fifteen crystals were analyzed for this unit. The probability
diagram obtained is multimodal, as expected for this kind of fluvial layer,
showing an important reworking of the included volcanic material. The ages
range from 473 + 3kato 337 £ 6 ka (Fig 8). Only one crys- tal is dated at 337
ka. This result is thus preliminary. More analyses are needed to confirm the
presence of a volcanic eruption dated around 335 kain this layer.

TIP-B2. Sixteen crystals were analyzed for level TIP-B2. The probability
diagramis multi- modal as expected for reworked volcanic material. At least
nine different eruptions are recorded in this level and the youngest one is
represented by only one sanidine crystal dated at 387 + 3 ka.

TIP-B1.Fifteen crystals were measured for TIP B1. The probability diagram
is multimodal, as eight different crystal populations are highlighted. The
youngest population recorded consti- tuted by five crystals, is centered at a
weighted mean age of 208 + 3 ka (6 ka, MSWD = 1.4 and P = 0.3), (Fig 8). The

40Ar/36Ar initial intercept calculated using this population is not precise
(303 £ 6, Table Cin|S2 File) but still equivalent within uncertainties to the
atmosphericratio of 298.56.

Discussion. 40Ar/39Ar dating is performed on volcanic crystals which
provide direct age for the sedimentary strata only if they are the juvenile
fraction of a primary deposit. Otherwise the youngest crystal population
provides a post-quem age. A very poor fraction of evidently reworked
volcanic crystals is present in level d and just above (sample TiP B2). In
contrast, vol- canoclastic materials appearto be lessreworked in samples TiP
BO and TiP B1 which are below and above level 4, respectively (Figs 6A and
9B). Level d is thus constrained by a date directly below and one above it,
which, combined with comparisons of the aggradational history of the
succession and the oxygen isotopes timescale provide an excellent age
constraint (see below “Geochronological and morpho-stratigraphic
constraints”).

Uranium-series and ESR dating

Samples. Seven teeth (lab numbers 3448 to 3454) were analyzed by U-series
and ESR and an additional tusk fragment (3455) by U-series. Samples 3448,
3451, 3452, 3453, 3454 are from level d and samples 3449, 3450 and 3455
were from level m. Analytical details for individual samples from each level
are provided in the S3 File, Tables A-C. In Tables B and C of the S3 File age

estimates in agreement with 40Ar/39Ar results and otherindependent lines
of chronological evidence, discussed in the text, are indicated in bold green.
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ESR dates which support correlation to marine isotope stages. Prior to
this work the Torre in Pietra sequence was not radiometrically dated. The
reworked pumices found in level m and interpreted as derived from the
Red Tuffwith black scoria only provided a post quem date of 431ka; (b) to
integrate  the dating results with geomorphological and
geochronological dataofthe coastal area of Latium thus placingthe Torre
in Pietra succession into a clear chronostratigraphic scheme. The
Acheulian is now securely dated to the end of MIS 10 and the Middle
Paleolithicoflevel dtotheearly part of MIS7 between 270 and 240 ka; (c)
to show that the hominins at Torre in Pietra and Castel di Guido had a
clearunderstanding ofthe specific qualities of flint which camein the form
of rather small pebbles and was deemed desirable forthe making ofsmall
tools. The almost exclusive pref- erence for flint in the presence of other
raw materials, and the preference for thick blanks with cortex including
negative blanks obtained by splitting a pebble in half by direct percussion
imply a technical repertory that was shared by the Acheulian craftsmen
in the region and can also be observed in later assemblages. To what
extent a significant factor was the choice of raw material (small flint
pebbles) can only be decided on the basis of further analyses of
assemblages from other regions; (d) to suggest that the Levallois
technique of the Middle Paleolithic assemblage whichis characterized by
the production of thin flakes without cortex is an innovation likely to
correlate with the emergence of hafting. Interestingly the oldest direct
evidence ofhaftingis from the site of Campitello in Tuscany dated to end
of MIS 7, about 200 ka; (e) to suggest that the recurrence ofcertain tool-
making habits, in spite of the introduction of an innovative technique
underlies the importance of learning and conformity in the behavior
of Neandertals.
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2.3. Casal de’ Pazzi
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Figure 3-7: a) : Log stratigraphique simplifié du site de Casal de’ Pazzi, modifié d’aprés l’article de Marra et al,,

2017. b) : Localisation du site de Casal de’Pazzi.

Pour rappel, la séquence de Casal de’ Pazzi
(Rome) a permis la découverte de plus de 2000
restes de grands mammiferes, 1500 pieces
lithiques de mode 1 et un fragment d’os
pariétal humain (CdP H1) (Manzi et al.,, 1990,
Anzidei, 2001). Géologiquement, tous les
fossiles et pieces lithiques sont contenus dans
un niveau fluviatile riche en graviers, galets,
blocs en argiles et matériels volcaniques

associés a la premiere phase de remplissage

Objectifs pour Casal de” Pazzi :

Datation “Ar/*Ar du niveau de graviers fins
situé directement au-dessus du niveau
archéologique afin de donner une
information chronologique supplémentaire
quant a l'age du gisement attribué a la
formation Vitinia (MIS 7, Anzidei et Cerillj,

2001, Marra et al., 2017).

d’un lit de riviere apres une phase d’incision d’un paléosol. Un log stratigraphique simplifié
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de la séquence, modifiée d’apres Marra et al, 2017 est présenté Fig. 3-7. Cette séquence
fluviatile repose en discordance sur le Tufo Lionato daté par *’K/*°Ar a Fontana Ranuccio de 366

+ 5 ka (Biddittu et al., 1979).

* Analyse “Ar/*Ar

|
Casal de’Pazzi

A Casal de’ Pazzi (CdP) douze sanidines ont été Age moyen pondéré

304 +9 ka (12 ka)

20 anal. (erreur externes totales)
MSWD =02, P=0.9
n/N : 4/12

individuellement analysées (voir annexe 2-4). Le

diagramme de probabilité obtenu est bimodal et .
les barres d’erreur

, , . sont a 2o
démontre la présence de deux populations de

cristaux majeures (i.e. deux éruptions) (Fig. 3-8).

Probabilité relative

Ce diagramme suggere que la population de

cristaux la plus jeune constituée de quatre —
I
cristaux est datée d'un age pondéré de 304 + 9 ka 260 280 300 320 340 360 380 400 420
(Age ka)

(MSWD = 0,2 et P =0,9). L’erreur totale externe

. . Fi 3-8:Di d babilité obt 1
tenant compte de l'incertitude sur la constante de sure Lagratiie ce provabiiic ontent pott e

niveau daté a Casal de’ Pazzi.
désintégration de 12 ka. Bien qu’il soit équivalent au

rapport atmosphérique le rapport “¥Ar/*Ar donné par I'isochrone inverse a l'instant t0 est peu
précis : 212 + 182 (95% de probabilité) et ne permet pas de conclure quant a un potentiel exces

d’argon. La deuxieme éruption mise en évidence par notre analyse est centrée autour de 360 ka

(Fig. 3-8).

* Interprétations chronologiques

La datation “Ar/®Ar du niveau de graviers fins de CdP, montrant une stratification
entrecroisée, localisé stratigraphiquement juste au-dessus du niveau archéologique (voir Fig.
3-7), a permis de mettre en évidence le fait que les cristaux de sanidine les plus récents sont
contemporains de la fin du stade isotopique 9 (vers 304 + 9 ka). L’age obtenu met également
en évidence I'absence de cristal d’age plus récent que ~ 300 ka. Tout comme Anzidei et Cerilli
(2001) qui se basaient sur I'assemblage paléontologique et la stratigraphie du site, Marra et al.
(2017) ont proposé I'attribution du site de Casal de” Pazzi a la formation sédimentaire Vitinia

correspondant a la phase d’aggradation du stade isotopique 7.
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Cette hypothese d'un age MIS 7 repose sur plusieurs criteres :

1) tout d’abord lidentification pour le niveau de conglomérats (également niveau
archéologique, voir Fig. 3-7) de blocs pyroclastiques et argileux qu’ils associent respectivement
au Tufo Lionato et a la Formation Aurelia suggérant un age pour ces dépots plus récent que le
MIS 9. Selon ces auteurs, les blocs pyroclastiques du Tufo Lionato auraient été érodés puis
remaniés au cours de la phase de bas niveau marin associée au stade isotopique 8.

2) l'altitude de la terrasse fluviatile abritant le site de Casal de’ Pazzi, située entre 20 et 25
m a.s.l, suggere un age plus récent que celui de la formation Via Mascagni (MIS 8,5) située elle
régionalement autour de 30 a 35 m au-dessus du niveau de la mer confirmant ainsi la mise en
place des restes archéologiques postérieurement au MIS 8,5, au cours de la formation Vitinia
MIS 7).

La datation “Ar/*Ar ne permet pas de rejeter cette hypothese méme si aucun cristal du MIS 7
(~245 ka-~193 ka) n’a été découvert. La présence de minéraux datés de la transition vers le
stade isotopique 8 (304 + 9 ka) dans la séquence fluviatile de Casal de’Pazzi et donc de
minéraux plus récents que le stade interglaciaire 9, va cependant dans le sens des hypotheses
soutenues par ces auteurs. On notera par ailleurs que la population de cristauxla plus ancienne
(~ 360 + 7 ka) est tres proche de 1'age du Tufo Lionato (365 + 4 ka, Marra et al., 2009) identifié

sous le site de Cazal de’Pazzi (Marra et al., 2017).

2.4. Osteria Moricone

Pour rappel, la séquence du bassin tectonique d’Osteria Moricone est intégrée dans un
corpus de sites du bassin de Cretone (jamais fouillés) sur lesquels ont été découverts restes
paléontologiques et outils de mode 1 et 2 (Ceruleo et al., 2015). La mise en place des dépots du
bassin de Cretone (Fig. 3-9), qui sont tres riches en matériaux pyroclastiques, avait été attribuée

aux séquences d’aggradation des stades isotopiques 15 a 13 par Ceruleo et al. en 2015.
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Figure 3-9 : Localisation de la ville d’Osteria Moricone et du site du méme nom.

Cependant certains assemblages paléontologiques découverts dans cette zone, constitués de
taxons emblématiques de l'unité biochronologique aurélienne ont été considérés comme

pouvant étre contemporains de la période englobant les stades isotopiques 13 a 5.

Objectifs pour Osteria Moricone :
Datation “Ar/*Ar de cristaux de sanidines prélevés sur une piece bifaciale provenant
d’un niveau acheuléen de la localité d’Osteria Moricone :

- Vérifier si, comme suggéré par Ceruleo et al.,, 2015, ce niveau archéologique
encore non fouill¢, a bien été occupé au cours d'une période de temps comprise
entre les MIS 15 et 13 ;

- Apporter une information chronostratigraphique supplémentaire quant a I'age

des dépots du bassin de Cretone.

Certaines especes dont les premieres occurrences ne sont attestées qu’au cours des stades
MIS 9 (Ursus spelaeus) et MIS 8.5 (Equus hydruntinus) ont d’ailleurs été mises en évidence. Marra
et al. (2016a) ont récemment interprété que la zone d’Osteria Moricone, a I'ouest du bassin de
Cretone, avait connu une phase de surrection tectonique et d’érosion en raison de 'activité
volcano-tectonique débutée autour de 600 ka. Cette surrection aurait entrainé selon ces auteurs
la quasi-totale érosion de la terrasse du stade isotopique 15 et la réactivation d'un systéme de
faille controlant I'actuel cours de la riviere Morione. Cela aurait pu générer pour ces auteurs

la formation d'un petit bassin tectonique dans lequel la sédimentation lacustre aurait persisté
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au-cours des stades isotopiques 13 a 5. Afin de clarifier la chronologie et les étapes de
formations de cette partie du bassin de Cretone, F. Marra et P. Ceruleo ont échantillonné une
unité pyroclastique a Osteria Moricone en contact avec les industries lithiques acheuléennes

et sur os découvertes dans cette zone (voir chapitre I).

* Analyse “Ar/*Ar
Cristaux prélevés sur le biface d’Osteria Moricone : OM1

Ce dépot fluviatile tres riche en élements volcanoclatiques (Fig. 1-14) recouvre les industries
acheuléennes d’Osteria Moricone. Quatorze sanidines ont été individuellement analysées (voir
annexe 2-5). Le diagramme de probabilité obtenu est multimodal (Fig. 3-10) et la population de
cristaux la plus jeune est représentée par quatre cristaux. L’age moyen pondéré calculé pour
cette population est de 405 + 6 ka (erreur analytique a 2c). L’erreur totale externe tenant compte
de l'erreur sur la constante de désintégration est de 12 ka. MSWD =1,1 et P = 0,4. La plupart

des autres cristaux mesurés (7) sont donc plus anciens avec des ages compris entre 445 et 465

ka (Fig. 3-10).

OM1
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Figure 3-10 : Diagramme de probabilité obtenu pour le niveau volcanoclatique OM 1 d’Osteria Moricone.

* Interprétations chronologiques

Le niveau volcanoclastique recouvrant directement a Osteria Moricone des pieces lithiques
acheuléennes, des industries sur os et des fossiles de grands mammiferes, présente un
diagramme de probabilité plurimodal démontrant un remaniement de plusieurs sources

volcaniques. Etant donné la localisation du site au coeur du bassin de Cretone il est fort
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probable que du matériel volcanique provenant des Colli Albani et monts Sabatini se soit
déposé dans la séquence sédimentaire de ce dernier. L’éruption la plus récente enregistrée a
OM (405 + 6 ka (15 ka)) correspond chronologiquement a I'éruption « Pozzolane Nere » (Karner
et al, 2001) des Colli Albani qui sont localisées a moins de 50 km au sud du bassin. Cette
éruption a eu lieu au cours de I'optimum du MIS 11 et est enregistrée dans la plupart des
séquences fluviatiles et lacustres du Latium. Les industries acheuléennes piégées directement

dans ce niveau sont probablement contemporaines ou proches de I'age.

* Interprétations archéologiques

Le dépot archéologique d’'OM contient a la fois des pieces d’industries bifaciales et des pieces
sur os d’éléphant. Ce dernier type d’objet n’apparait dans le Latium qu’au cours du stade
isotopique 11 et aucune occurrence plus ancienne de ce type d’outil n’a jusqu’a maintenant été
mentionnée en Italie. Il n’est donc pas surprenant d’un point de vue archéologique que 1'age
obtenu sur les sédiments fluviatiles recouvrant le niveau archéologique réévalue a la baisse
I'age des restes retrouvés dans ce dernier. Le potentiel du bassin de Cretone en ce qui concerne
I'étude des occupations du Paléolithique inférieur et de la transition vers le Paléolithique
moyen est clairement avéré et 'age obtenu donne une information supplémentaire sur 1'age
de dépot de la séquence associée. Il serait maintenant intéressant, a Osteria Moricone et plus
largement dans le bassin de Cretone, de faire un ou plusieurs sondages (1-2 m) et de réaliser
des fouilles afin de fournir au gisement un contexte archéologique et stratigraphique plus

robuste.

3. Province de Frosinone

Cava Pompi, Isoletta et Lademagne

Ces sites situés pres de la ville de Pofi dans le bassin de Frosinone (Latium) présentent tous
les trois le méme type d’assemblage paléontologique (faune galérienne). Les contextes
archéologiques des gisements, les stratigraphies respectives ainsi que les données
archéologiques associées sont présentés dans l'article intégré ci-dessous (Pereira et al.,) qui est

actuellement soumis. Cet article a pour objectif I'établissement d’une chronologie robuste de
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ces sites par l'utilisation de plusieurs méthodes de datation ainsi que la comparaison a I'échelle
régionale des industries bifaciales de ces gisements (M-H Moncel). Les résultats *°Ar/**Ar que
j’ai obtenus pour ces gisements sont ainsi dans I'article décrits dans leur totalité et associés aux
ages obtenus grace aux méthodes paléodosimétriques ESR sur quartz blanchis a Isoletta et
Lademagne et ESR-U/Th aIsoletta seulement (voir article ci-dessous). Sont également intégrés
a cette synthese la nouvelle datation °’Ar/*Ar obtenue sur le site de Fontana Ranuccio réalisée

par S. Nomade et jusqu’ici inédite.
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Abstract

We have explored the multimethod approaches combining *’Ar/*Ar on single crystal; ESR
on bleached quartz and ESR/U-series on teeth to improve the date of four neighbours
“Acheulian” sites of the Frosinone Province (Latium, Italy): Fontana Ranuccio, Cava Pompi
(Pofi), Isoletta and Lademagne. Ages obtained by the three methods are in agreement and
confirm the potential to date with confidence Middle Pleistocene sites of Italy using these
methods.

The “Ar/*Ar age (408 +10ka, full external error at 26) and chemical analyses of glass shards
performed for the Fontana Ranuccio archaeological layer allowed us to attribute the
pyroclastics at base of this layer to the Pozzolane Nere unit, a well-known caldera-forming
event originated from the Colli Albani volcanic district. These new data support an age
contemporaneous to the marine isotope stage (MIS) 11 for the Fontana Ranuccio
Palaeolithic site as well as eponym faunal unit and more specifically to its climatic
optimum. Ages obtained on Lademagne, Isoletta and Cava Pompi sites cover a relatively
short period of time between 408 and 375 ka, spanning from the MIS 11 climatic optimum
to the MIS 11-10 transition period. Technical analysis of small collections of lithic industries,

bifacial tools and small cores technologies from Isoletta, Lademagne and the neighbour site
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of Ceprano-Campogrande shows common technical strategies for the period comprised
between MIS 11 and MIS 9 (410-325 ka) like the elaboration of flaked elephant bone
industries found in the entire Latium region. However, some features found only in the
Frosinone province area, like bifaces of relatively big size, suggest particular regional
behaviours. The presence of one Levallois core in the oldest layer of Lademagne (i.e. > 405
+9 ka) indicates a punctual practice of this technology also highlighted as early as MIS 10/11

in the neighbour site of Guado San Nicola (Molise) in central Italy.

1. Introduction

The time interval between 450 and 300 ka is from archaeological and climatic viewpoints a
period of emergence of several cultural and technological innovations in hominids evolution
and regionalisation of cultural features (Moncel et al., 2017). This time span encompasses the
Marine Isotopic Stage (MIS) 11, a low eccentricity interglacial that represents the culmination
of a series of modifications of the Earth’s climate system, known as the Early Middle
Pleistocene Transition (EMPT, Head and Gibbard, 2015). Started around 1.4 Ma, the EMPT
transition is characterised by a progressive increase of the length of the climatic cycles, that
shifted from ~41 ka to ~100 ka, and of the amplitude and asymmetry of the climatic excursions,
which induced longer, more intense and dryer condition during glacial periods (Berger et al.,
2005; Head et al., 2008). Recent studies suggest an influence of the palaeoenvironnemental and
climatic conditions on possible migrations and techno-cultural developments of human
populations that lived in Western Europe over the MIS 12 and MIS 10 (Moncel et al., 2017).
After the very cold and dry MIS 12 and particularly during the MIS 11, when 100 ka cycles
were definitively established, several lower Palaeolithic sites suggest the expansion and
regionalisation of the “Acheulian” culture (technological mode 2 with bifacial technology) to
the entire Western European continent. Generalization and high standardization of various
types of bifacial tools also occurred during this period linked to a sporadic domestication of
the fire (Kretzoi and Dobosi, 1990) and in some punctual cases with the emergence of new
behaviours (Mode 3) such as the Levallois core technology (Adler et al., 2014; Peretto et al.,
2016, Pereira et al., 2016). However, time and evolutionary modalities of pre-Neanderthalian
lineage during the second part of the Middle Pleistocene remain heavily debated as current

researches are hampered by the relatively lack of long and well-preserved archaeological
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sequences and of precise and accurate chronologies. In particular, the acquisition of a reliable
chronology is limited by the low precision of most of the dating methods relevant for the 400-
800 ka timespan (e.g. palaecodosimetric methods such as Electron Spin resonance (ESR) and
thermoluminescence (TL)) that is near or beyond the limit of more precise dating such as U/Th.
Therefore, acquiring a fine and robust chronological framework for the European Lower
Palaeolithic is definitively a challenging task. Such a difficulty makes the reconstruction of the
evolutionary techno-cultural processes largely uncertain, as they often rely only on speculative
correlations that are not fully validated by precise and accurate chronological data.

On this background, the Mediterranean basin and particularly the Italian territory are of
particular interest in Western-European Lower Palaeolithic panorama. Three main peculiar
features make this area unique in Western Europe for investigating the Lower Palaeolithic
times: 1) There is the large number of well-preserved archaeological sites estimated
contemporaneous to the MIS 11-9 time range (Moncel et al., 2016), which in turn depends on
two favourable factors. The first one is the Quaternary geodynamic context of the Italian
Peninsula, featured by the development of continental margin and intermountain tectonic
basins filled with fluvial and lacustrine sediments (Vezzani, 2010) that are ideal geological
settings for the preservation of the Palaeolithic occupations (e.g., Biddittu et al., 1979; Muttoni
et al., 2009; Villa et al., 2016; Nicoud et al., 2016). The second one relies on the fact that the
Mediterranean basin and the central, and southern parts of the Italian Peninsula in particular,
may have played a role of refuge for temperate vegetation during glacial periods despite the
general opening of landscapes (Hofreiter and Stewart, 2008; Orain et al., 2013). The persistence
of temperate taxa and fertile volcanic soils may have contributed to the large mammal herds
and hominids settlements through this area (Moncel et al., 2017).

2) Indeed, besides being fundamental for preserving the archaeological traces, Italian
sedimentary basins are also exceptional archives of the local and regional environmental and
climatic changes (e.g., Russo Ermolli and Cheddadi, 1997; Vezzani, 2010; Petrosino et al., 2014;
Regattieri et al., 2016). They can provide crucial information for framing the evolution of lithic
technology and understanding its potential interplay with the various components of the
human ecosystems.

3) Last, but not least, the continuous K-rich explosive volcanism from Italian volcanoes led to

the deposition of numerous tephras and abundant volcanic materials all over Central and
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Southern Italy, allowing the use of the *°Ar/*Ar method to provide precise and accurate
chronological control for both palaeoenvironmental records (e.g., Giaccio et al., 2015; Petrosino
et al, 2014; Regattieri et al., 2016) and archaeological sites (e.g., Peretto et al., 2016; Pereira et
al., 2015, 2016; Villa et al., 2016). The “Ar/*Ar dating method offers also the opportunity to
integrate and eventually test the dates provided by palaeodosimetric methods (e.g., ESR on
bleached quartz and ESR/U-series on teeth; Pereira et al., 2015, 2016), commonly used to date
Middle Pleistocene sites in Northern Europe where the “°Ar/*Ar cannot, or rarely, be used

(e.g., Bahain et al., 2007; Voinchet et al., 2010; Moncel et al., 2013).
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Figure 3-11: Reference map of the Latina Valley with the location of the archaeological sites of Fontana
Ranuccio, Cava Pompi (C. Pompi), Campogrande (CG), Isoletta and Lademagne and of the main neighbours
volcanic centres (black triangles).

The present study is focused on the Latina valley where numerous Lower Palaeolithic sites
have been discovered over the last fourty years (Fig. 3-11). The main goal is to build an
homogeneous chronological framework for four adjacent Acheulian sites (Fig. 3-11): Fontana
Ranuccio, Isoletta, Lademagne and Cava Pompi (Pofi) (Biddittu et al., 1979; Biddittu and Segre
1984; Biddittu et al.,, 2012). This chronological framework is acquired using several methods
based on different physical processes (radioisotopy and palaeodosimetry) to ensure the most
accurate chronology following the approach developed in Pereira et al. (2015, 2016).

Applied dating methods in our work are (i) “¥*Ar/*Ar on single crystal of K-feldspars, ESR on
bleached quartz grains and ESR/U-series on large mammal teeth. At Fontana Ranuccio we also
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applied the tephrochronology approach, an indirect dating method based on chemical
fingerprinting of volcanic deposit. This method allows in the most favourable case to identify
a specific eruption and therefore the age of the volcanic material. All studied sites are found
within alluvial deposits that contain material potentially suitable for each of the considered
dating methods; i.e., (i) tephras or reworked volcanoclastic material originated from the
Middle Pleistocene volcanoes located close to the investigated sites (i.e., Colli Albani, Ernici-
Valle Latina and Roccamonfina districts; Fig. 3-11, Karner et al., 2001; Marra et al., 2009; Civetta
et al., 1981, Rouchon et al., 2008) — (if) quartz and (iii)) mammal teeth.

The new chronological framework will be used to compare for the first time with confidence
at local scale, a corpus of bifacial tools from Isoletta, Lademagne (Biddittu and Segre, 1984;
Biddittu et al., 2012; Comerci et al., 2015 dated in this study) and Campogrande sites (e.g.,
Manzi, 2016). The studied industries are also compared in a second time with the bibliographic
data available for Fontana Ranuccio (Biddittu and Segre, 1984). Finally, in order to identify
possible regional/micro-regional affinities or differences the comparison is extended to other
sites sharing a similar age, on a wider regional scale including Latium and Molise (e.g. Torre

in Pietra, Castel di Guido; Villa et al., 2016 or Guado San Nicola; Pereira et al., 2016).

1. Geological setting

The Latina Valley is delimited by two major tectonic structures of regional relevance: the
Olevano-Antrodoco line to the West and the Ortona-Roccamonfina line to the South (Fig. 3-
11, Locardi 1988, Sani et al., 2004). This valley is a tectonic depression located on the
Tyrrhenian side of the Apennines fold and thrust belt, imbricated between the Central
Apennines, the Lepini and Ausoni ranges (Sani et al., 2004, Fig. 3-11). This area was subjected
to NE-SW extensional tectonic and N-S to NNE-SSW trending right strike-slip faulting that
led since the end of the Pliocene to the formation of tectonic basins like the ones around Anagni
and Ceprano (Carrara et al., 1995, Segre and Ascenzi, 1984, Fig. 3-11). In Frosinone province
the Latina valley is bounded at the Northwest by the Colli Albani volcanic district that was
active between 610 ka and 35 ka (Marra et al, 2009) and at the South by the Roccamonfina
volcanic complex characterised by an intense eruptive activity between 550 and 90 ka (Gianetti

etal., 2001, Rouchonet al., 2008). We may also mentionned that the Ernici-Valle Latina volcanic
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district consists of about 20 monogenetic volcanic centres (Fig. 3-11) characterized by weak to
moderate explosive activity between 700 and 100 ka (Civetta et al., 1979).

3. Stratigraphic and archaeological background
3.1. Fontana Ranuccio

The archaeological site of Fontana Ranuccio, located 60 km Southeast of Rome in the Anagni
basin (Fig. 3-11), was discovered in 1976 within a succession of pyroclastic deposits. Lithic
industries, bone tools as well as four human fossils were found embedded within
volcanoclastic sediments previously dated by “K/*Ar to 458 + 12 ka (2¢ analytical uncertainty,
see Biddittu et al., 1979) (Fig. 3-11. 1). The human fossils are currently interpreted as belonging
to Homo heidelbergensis (Rubini et al., 2014). Faunal assemblage is ascribed to the last faunal
unit of the Galerian Mammal Age (GMA hereafter; Gliozzi et al., 1997; Sardella et al., 2006)
and compatible with a MIS 13 or MIS 11 age (Ascenzi et al.,, 1993). At the base of a lahar is
found a primary pyroclastic tephra layer and at the top of the stratigraphy a lithoid tuff (Fig.
3-11. 1). This youngest tuff is recognized in the literature as the Tufo Lionato (Biddittu et al.,
1979) a well-known volcanic unit of the Colli Albani dated to 365 + 4 ka (Marra et al., 2009, Fig.
3-11. 1).
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3.2. Isoletta, Lademagne and Campogrande (Ceprano basin)

Isoletta, Lademagne and Campogrande localities form a cluster of lithostratigraphically
relatively homogenous sites located in the Ceprano tectonic basin, around 30 km SE from the
Anagni basin (Fig. 3-11).

Isoletta site is located few kilometres SE from the town of Ceprano, at the confluence of the
Liri and Sacco Rivers (Fig. 3-11). Isoletta’s sequence (more than 30 m thick) is mainly made of
alluvial terraces sediments sands and gravels (Fig. 3-11. 1) discovered in the 1970’s during
high-speed train railways construction. This sequence is very rich in reworked volcanic
material as well as tephra layers (Fig. 3-11. 1). On this site two archaeological levels were
identified. The lowermost one is characterized by mode 1 lithic and bones industries (Fig. 3-
11. 1, Biddittu, 2004) whereas the uppermost one displayed mode 2 artefacts (GA6Z, Fig. 3-11.
1) and “Galerian” fauna (Biddittu et al., 1974, Biddittu, 2004).

Discovered in 1965, the Lademagne site corresponds to an archaeological section located
only few kilometres from the San Giovanni Incarico Lake 5 km westwards to Isoletta within
the ancient Lirino basin. From lithological aspect Lademagne is very similar to the nearby site
of Isoletta (Fig. 3-11. 1) and is mainly composed of sandy-gravelly deposits inter-bedded with
volcanic-rich sediments (Comerci et al., 2015). Two archaeological layers with Mode 2 lithic
pieces are mentioned in the literature (Biddittu et al., 2012). The deepest one was found 87 m
a.s.l and the highest one 102 m a.s.l. (Fig. 3-11. 1). They both present similar palaeontological
and archaeological assemblages with bifacial and bones tools (Biddittu et al., 2012).
Palaeontological assemblages recovered in both levels are, like Isoletta’s upper archaeological
layer GA6Z, characteristic of the GMA (Biddittu et al., 2012).

The Campogrande site complex corresponds to a corpus of relatively stratigraphically
homogenous archaeological sites found in a small area (1 km?2). Three different sites were
individualised: CG 1 (the discovery site of the human calvarium), CG 9 and CG 10. A
calvarium attributed to Homo heidelbergensis was discovered within a clay layer at the Ceprano
site (Manzi et al., 2001; Manzi, 2016). This level is stratigraphically below the Acheulian levels
of the same area (Ascenzi et al.,, 1996, 2001; Manzi et al., 2001, 2016), namely CG 9 and CG 10.
The human calvarium discovered at Ceprano was firstly estimated around 900-800 ka based
on stratigraphic inferences, on its “archaic” morphological characteristics (Ascenzi et al., 1996,

2001), and on the possible association with mode 1 lithic tools. Then, palaeomagnetic analyses
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(Muttoni et al., 2009) combined with *°Ar/*°Ar single crystal measurements from a deposit of
volcanic sands (K-layer) 30 cm above the calvarium layer (Nomade et al., 2011) constrained
the Ceprano hominin to the MIS 11-MIS 10 interval. The obtained age for the youngest
eruption recorded in the K-layer was 353 + 8 ka (20 analytical error), giving a minimum age
for this layer and also for the calvarium. A MIS 11 age (bracketed between 430 and 385 ka)
based on stratigraphic, palynological, geochemical, taphonomical, micromorphological and
archaeological studies was suggested in fact for the layer where the human specimen was
found (Manzi et al., 2010; Manzi, 2016). This fossil adds an amount of unexpected diversities
into the range of variations known for the European Homo heidelbergensis populations of the
Middle Pleistocene (Manzi, 2016). Thanks to the age obtained for the K-layer, stratigraphically
above the Ceprano skull, Mode 2 industries found in sections CG9 and CG10 are dated to a

maximum age of 353 + 8 ka.

3.3. Cava Pompi

The Cava Pompi site is located in the Sacco Valley near the city of Pofi (Fig. 3-11; Biddittu and
Segre, 1978). The site was discovered in 1961 in a quarry and covered an area of 40 m2. Two
different archaeological levels were identified (level 5 and level 3 in Fig. 3-11. 1). In level 5
were discovered rare lithic industries on flake and several human remains (Fig. 3-11. 1) : one
ulna, one tibia and a part of skull attributed to Homo heidelbergensis (Biddittu and Segre, 1977).
Few artefacts in bones and lava were also recovered (Biddittu and Segre, 1978). Fauna from
level 5 is mainly typical of Galerian fauna with elephants, cervids, megaceros and primates

(macacos). In level 3 rare artefacts and equids bones are mentioned.

4. Material and Methods
4.1. Field investigations and sampling
4.1.1. Fontana Ranuccio

In order to obtain an accurate stratigraphic framework and chronological constraint for

Fontana Ranuccio, new field investigations were performed. The layer previously dated by

40K/%Ar (Biddittu et al., 1979) was re-sampled for the “°Ar/*Ar analyses (Fig. 3-11. 1). Another
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sample of the same layer was taken at bottom of the sedimentary unit (layer FR3, see details

in section 5.1.) for chemical analysis purpose.

4.1.2. Isoletta, Lademagne and Campogrande (Ceprano basin)

Isoletta - Three levels were sampled in the frame of our work for both “Ar/*Ar and ESR on
bleached quartz dating methods (see Fig. 3-11. 1): level GA6Z corresponding to the
“acheulian” layer (Fig. 3-11. 1), ESR 4 sample was carried out stratigraphically 5 m above
GA6Z (Fig. 3-11. 1) and finally ESR 1 sample at 27 m depth (Fig. 3-11. 1). A fourth sediment
layer, ESR 3, was also sampled but it was only use for ESR analysis on bleached quartz due to
the lack of volcanic material. One cervid tooth (ISOL1401) was extracted from a mandible
recovered from the GA6Z archaeological level for ESR/U-series dating,

Lademagne - Two samples were taken for “°Ar/*°Ar dating on single crystal (stratigraphic
position shown in Fig. 3-11. 1), the first one at the top of the stratigraphy (Lad Sup) and the
second one framed between the two archaeological layers (Lad Inf, Fig. 3-11. 1). Lad Sup was
also sampled for ESR on quartz dating (Fig. 3-11. 1).

Campogrande - Because of the recent chronological constraints provided by Nomade et al.
(2011) we did not study once again this site from a geochronological point of view but we

however studied the lithic assemblages from CG 9 and CG 10 in the frame of our work.

4.1.3. Cava Pompi

The archaeological section of Cava Pompi is not directly accessible anymore. To obtain a
chronological indication for the settlement we recognised and sampled for °Ar/°Ar dating the
palaeosol at the base of the main archaeological layer (level 5, Fig. 3-11. 1) in a section
outcropping at about 200 m Southeast from the original site, corresponding to the only one

exposed area of the original quarry walls that is still not covered by vegetation.

4.2. “¥Ar/*Ar on single crystal protocol

All the collected samples were crushed and sieved to different meshes, between 1 mm and 250
um. Transparent and unaltered sanidine and/or leucite crystals, ranging between 0.5 and 1

mm, were handpicked under a binocular (at least 30 crystals for each sample). Selected crystals
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were then leached with a 5-7% HF acid solution to remove the groundmass. After being
washed in several distilled water baths crystals extracted from each layer were loaded in
aluminium disks and irradiated in the 1 tube of the Osiris reactor, CEA Saclay (France). After
irradiations, samples were separately transferred in a copper sample holder and put into a
double vacuum window. Crystals were individually fused using a CO2 laser (25 Watt, using
10 % of the nominal power). Extracted gases were purified by two GP 110 getters (ZrAl) and
argon isotopes measured using a micromass 5400 mass spectrometer equipped with an
electron multiplier Balzers 217 SEV SEN coupled with an ion counter (full analytical protocol
is detailed in Nomade et al. (2010)). Neutron J fluence for e