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DATATION DE LA GROTTE D’ALDENE
(Cesseras, Hérault)

Comparaison par les méthodes du déséquilibre
des familles de I’uranium et de la résonance
de spin électronique

par

C. FALGUERES, O. AJAJA, M. LAURENT et J.-J. BAHAIN

Mots clés. - Datation, méthode U/Th, méthode ESR, Pléistocéne moyen,
Aldeéne, Hérault. '

Résumé. - Plusieurs échantillons de calcite provenant de différents
témoins stratigraphiques de la grotte d’Aldene ont été analysés par deux
méthodes radiométriques indépendantes. Les points de repére chronolo-
giques obtenus permettent ainsi de faire une tentative de reconstitution
paléoclimatique des zones profondes de la grotte. La crédibilité des

résultats est attestée par la cohérence des ages obtenus par les méthodes
U/Th et ESR.

Abstract. - Several samples of calcite coming from different check
cross-sections of the cave of Aldene have been analyzed with two inde-
pendent radiometric methods. The obtained chronological guide-marks
allow thus to try a palaeoclimatic reconstitution of the deep areas of the
cave. The credibility of the results is confirmed by the ages' reliability
obtained with the U/Th and ESR methods.

I. - INTRODUCTION

La grotte d’Aldeéne (Cesseras, Hérault), fait partie d’un vaste
réseau karstique trés complexe, constitué de galeries ramifiées et qui
comprend plusieurs €tages. L’étage supérieur est le plus connu. Son
remplissage a fait I’objet d’une exploitation importante au début du
siecle par des phosphatiers.
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La présence de témoins sédimentaires a €té€ observée lors de cam-
pagnes de fouilles et de prélevements organisées par |'équipe du Musée
d’Anthropologie prehistorique de Monaco. Etant donné la forte disper-
sion spatiale de ces témoins, il apparait tres difficile de reconstituer une
stratigraphie compleéte des zones profondes de la grotte.

Afin d’essayer d’obtenir des points de repere chronologiques entre
les différents témoins, plusieurs €chantillons de calcite, prélevés par
P.Simon en 1989 et 1990, ont été analysés par deux méthodes radiomé-
triques indépendantes : le déséquilibre des familles de I'uranium utili-
sant la spectrométrie alpha (U-Th) et la résonance de spin €lectronique
(ESR).

II. - ECHANTILLONS ETUDIES

Les échantillons analysés ont été prélevés dans trois secteurs diffé-
rents de I’étage supérieur (fig. 1). En tout cinqg échantillons ont été étu-
di€s. Deux proviennent du témoin T, qui est situé a I’entrée de Ia grotte
juste en face du témoin principal T, qui a fait 'objet de nombreuses
€tudes (L. Barral et S. Simene, 1972, 1976; P. Baissas, 1972 ;
G.J.Hennig, 1982: M.-P. Ledru, 1986; M.-F. Bonifay, 1989;
M.-F. Bonifay et J.-F. Bussiére, 1989: J. Chaline, 1974).

La coupe stratigraphique du diverticule nord (témoin T,) montre
deux planchers stalagmitiques dans lesquels les échantillons ToN,, et
T5N;, ont été extraits. Deux autres échantillons proviennent d’un témoin
releve sur la paroi nord de la salle K. Ces €chantillons ont été nommés
K; et K,. Enfin, le derier échantillon analysé (G,), est issu d’un plan-
cher stalagmitique affleurant dans la galerie G,.

III. - METHODES UTILISEES

A - La méthode U-Th.

1 - Principe.

Les cinq échantillons ont été analysés par la méthode U-Th (Th-
230/U-234). Le principe repose sur la différence de solubilité entre
I’uranium et ses descendants (Th-230). En effet, I"uranium qui est
soluble dans I’eau, est présent au moment de |a formation de la calcite,
tandis que le thorium, insoluble, est absent. I] se développe par la désin-
tégration de son pére (U-234) selon sa propre période (T = 75200 ans).

2 - Procédure chimique.

Les €chantillons de calcite, apres avoir été soigneusement nettoyés
et débarrassés des sédiments qui les recouvrent, ont été grossiérement
broyés. Ils ont ensuite été préparés selon la procédure analytique
«conventionnelle» décrite par T.L. Ku (1966) et qui a été récemment
modifiée par J.L. Bischoff er al. (1988). Un traceur (Th-228/U-232)
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FiG. 1. - Localisation des différents prélevements de calcite effectués dans le

Location of the different samplings of calcite in the Aldene system (upper level).
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d’activité et de quantité connues a eté utilisé. Pour les €chantillons
contenant du phosphate en quantité génante (T4N;, et K,), une précipita-
tion fractionnée a été faite en ajustant le pH entre 3.2 et 3.4 apres préci-
pitation des hydroxydes. La séparation isotopique de ["'uranium et du
thorium s’effectue en passant les solutions sur des résines anioniques
€changeuses d’ions. Apres évaporation, reprise en milieu nitrique 0.1N,
U et Th sont extraits par un solvant organique (TTA = thenoyltrifluo-
roacetone) et déposés a chaud sur de petites plaques d’aluminium avant
d’€tre introduits dans les chambres alpha pour le comptage.

Les rendements chimiques sont compris entre 49 et 999 pour
["'uranium, et entre 61 et 71% pour le thorium.

Les dges sont calculés partir des équations et des constantes de
désintégration données dans M. Ivanovich and R S, Harmon (1982).

3 - Résultats isotopiques.

L’ensemble des résultats obtenus sur les cinq échantillons analysés
est récapitulé dans le tableau I

TaBL. I. - Teneur en U, rapports isotopiques et ages des planchers stalagmitiques
de la grotte d’ Aldéne.

Uranium content, isotopic ratios and ages of the speleothems Jrom Aldene cave.

Echantillon U (ppm) U234/U238 | Th230/Th232 Th230/U234 | Age (*1000ans)
TON1b 0.154 1.019£0.028 10 0.532+0.021 82+5
T9N3a 1.317 0.966 +0.014 8 0.896 £0.022| 255 +36/-26

K3 1.937 0.940 +0.018 21 0.518+0.015 80+4

K4 0.648 1.209 +0.025 4 0.776 £ 0.022 151210

Gl 0.915 0.950 £0.016 26 0.463+0014 68 +3
La teneur en uranium des €chantillons varie de 0.154 3 1.937 ppm.

Cette derniére valeur qui correspond 2 I’échantillon K;, est assez élevée
pour une calcite. Le rapport U-234/U-238 est inférieur & 1 pour trois
échantillons (T,N,_, K;, G)) ce qui indiquerait une

soluble que I’'uranium-238.

considérer comme des maxima.

Les échantillons ToNy,, ToNy, et K, ont un rapport Th-230/Th-232
inférieur a 20. La présence de thorium exogéne en quantité relativement
importante implique une correction sur les dges obtenus.

Les rapports Th-230/U-234 sont donnés avec une erreur statistique

qui est comprise entre 2 et 4%. Les ages obtenus sont donnés avec un
sigma d’erreur.
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Intensité du signal ESR (unit.arb.)
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FIG. 2. - Détermination des doses équivalentes par la méthode de I'addition pour
les échantillons stalagmitiques de la grotte d’ Aldene.

Determination of the equivalent doses by summation method for the speleothem
samples from Aldene cave.

B - La méthode ESR.

1 - Principe. :

Cette méthode de datation est fondée sur le phénomeéne de 1’accu-
mulation d’électrons piégés au cours du temps dans les minéraux, sous
I'effet de la radioactivité naturelle (rayonnements alpha, béta, gamma).
Autrement dit, I'intensité d’un signal ESR est proportionnelle au
nombre d’électrons piégés qui s’accumulent depuis le moment de la
formation de la calcite jusqu’au temps présent. L’dge ESR d’un échan-
tillon est défini par la relation :

DE = [ DAdt (1)

TONIB

T9N3a
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ou DE représente la dose €quivalente de radiation recue par I’échan-
tillon depuis sa formation, DA correspond a la dose annuelle de radia-
tion et t est I'Age. La dose annuelle est |a somme des doses dues 2 diffé-
rents rayonnements :

DA =kDa + DB +Dy + DCosmique (2)

ou Do, DB et Dy sont les doses annuelles dues respectivement aux
rayonnements alpha, béta et gamma. DCosmique correspond a la dose
annuelle due au rayonnement cosmique et k est le rapport de sensibilité
entre les rayonnements alpha et les autres rayonnements (facteur k).

2 - Procédure expérimentale.

Les échantillons stalagmitiques sont méticuleusement nettoyés des
fractions argileuses qu’ils contiennent. Les parties les plus pures sont
broyées (100-200um). Pour chaque échantillon, plusieurs aliquots d’en-
viron 300 a 400mg sont répartis dans des petites boites avant d’&tre 1rra-
diés par des rayonnements gamma au moyen d’une source au cobalt-60.
Auparavant, un passage au spectrometre ESR de chaque échantillon
naturel a été effectué pour vérifier I’existence des signaux utilisés pour
la datation. L’ échantillon G, a été écarté étant donné I'insuffisance de
I'amplitude des signaux observés par rapport aux signaux de manganése.

Les mesures ont été faites 2 température ambiante sur un spectro-
metre Varian E109 bande-X.

TaBL. II. - Doses équivalentes, doses annuelles et ages des échantillons stalagmi-
tiques de la grotte d’ Aldéne.

Equivalent doses, annual doses and ages of speleothem samples from Aldene cave.

Dose annuelle (LGy/an)
Dose Interne Externe
Echantllons Equivalente(Gy) Age(l 03ans)
t=0 t=t Gamma cosmique

TON1b 64.10 £ 19.10 34 123 330 60 134 +40
T9N3a 418.20 + 64.20 278 1228 400 60 295 £54
K3 85.60 £ 26.50 407 1202 120 60 83 +26
K4 114.10 £ 17.40 160 672 90 60 177 £33
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3 - Résultats ESR.

Les doses équivalentes (DE) des quatre échantillons sont détermi-
nées par la méthode de ’addition (fig. 2). Toutes les courbes présentent
une allure exponentielle ce qui indique une saturation. Les doses équi-
valentes ont €té déterminées par une équation exponentielle de premier
ordre cinétique dont le détail est donné dans un article précédent
(Y. Yokoyama et al., 1985). La dose annuelle interne est calculée en
fonction du temps a cause de la croissance du Th-230 3 partir de ses
parents. Pour le calcul des 4ges, cette variation a été prise en compte.
Pour les doses annuelles, les erreurs sont estimées 2 10%. Dans le
tableau II, les doses annuelles internes sont données pour le moment de
la formation des planchers stalagmitiques (t =0) et pour le présent (t =t).

Les doses externes sont déterminées par spectrométrie gamma sur
les sédiments environnant les planchers stalagmitiques. Une teneur en
eau de 15% dans les sédiments a été utilisée pour le calcul de ces doses.
Les rayonnements gamma provenant du sédiment sont atténués dans les
planchers stalagmitiques. Le facteur d’atténuation est calculé en fonc-
tion de plusieurs facteurs tels que 1’épaisseur des planchers et le coeffi-
cient d’atténuation du rayonnement gamma. Le détail des calculs a &té
précisé dans un article précédent (C. Falguéres et al., 1989). La dose
cosmique a €t€ évaluée a 60 LGy/an. Un facteur k de 0.265 a été utilisé.
Les rapports U-234/U-238, calculés par spectrométrie alpha (tab.I), ont
€té pris en compte pour la détermination de la dose annuelle.

Les dges obtenus par la méthode ESR sont donnés avec un sigma
d’erreur.

TaBL. III. - Ages obtenus par les méthodes U/Th et ESR sur les échantillons de la
grotte d’Aldene (* : ce travail; ** : C. Falgueres, 1986).

Results on U/Th and ESR dating from Aldene cave.

Echantllons AGES ( 103 ans)

U-Th ESR
TYN1b* 82+5 134 + 40
TYN3a* 255 +36/-26 295 + 54
T]*= 171 £29
K3* 80+4 83 + 26
Ka* 151 £ 10 177 £33
Gl* 68 +3
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IV. - DIscussION

Le tableau III indique que les 4ges obtenus par les deux méthodes
indépendantes U-Th et ESR sont pratiquement en accord compte tenu
des erreurs statistiques. Les erreurs importantes obtenues sur les ages
ESR sont dues au fait que la plupart des échantillons analysés contien-
nent du manganese, ce qui rend la mesure des signaux ESR plus diffici-
le.

D’un point de vue chronologique, il se dégage de ces résultats une
premiere constatation : les échantillons K, et T,N,, se sont formés au
cours du stade isotopique 5. K; est contemporain de la fin de cette
période tempérée (stade 5.1). En ce qui concerne T,N,,, nous avons
confiance en I’4ge obtenu par la méthode U-Th, 1’Age ESR étant consi-
déré comme une valeur indicative compte tenu de 1’erreur importante
(environ 30%). Il apparait donc raisonnable de penser que ToN,, s’est
formé €galement 4 la fin du stade isotopique 5.

L’échantillon G, est le plus récent des échantillons analysés. Il s’est
formé au cours du stade isotopique 3.

Pour I’échantillon K,, le domaine d’4ge commun obtenu par les
deux méthodes est compris entre 144 000 et 161 000 ans. Par comparai-
son avec la courbe isotopique donnée par J. Imbrie et al. (1984) (fig. 3),
la formation de ce plancher stalagmitique serait contemporaine du stade
isotopique 6.5 qui correspond 2 un épisode moins froid du stade isoto-
pique 6.

Pour le témoin K, les résultats obtenus sont en accord avec 1’ordre
stratigraphique a savoir que K; est plus récent que K,.

A propos du témoin Ty, les dges radiométriques indiquent que
I’échantillon T¢N,, serait contemporain du stade 1sotopique 35, tandis
que I’échantillon TyN,,, se serait formé au cours d’une période beau-
coup plus ancienne (stade isotopique 8.5 ou fin du stade 9). Ces don-
nées sont également en accord avec I’ordre stratigraphique.

Le témoin T: se trouve a I’entrée de la grotte. C’est le témoin prin-
cipal du réseau supérieur de cette cavité. Deux planchers stalagmitiques
s’intercalent dans le remplissage sédimentaire (fig. 3) qui a fait I’objet
de nombreuses études comme nous 1’avons déja mentionné. La compa-
raison entre T, et T, est intéressante dans la mesure o ces témoins sont
géographiquement voisins. Les études pluridisciplinaires effectuées sur

FiG. 3. - Comparaisons entre les ages obtenus sur les différents témoins analysés
par les méthodes U/Th et ESR et la courbe isotopique de 'oxygene (d’apres J. Imbrie et
al., 1984 ; coupes d’apreés S. Simone, 1989). s

Comparison between the ages of the different outliers analyzed by U/Th and ESR
methods and the isotopic curve of oxygen.
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T, montrent que le plancher stalagmitique A, s’est formé au début du
stade isotopique 5 (C. Falguéres, 1986). Quant aux couches sous-
jacentes (B, a M), les études palynologiques (M.-P. Ledru, 1986), sédi-
mentologiques (P. Baissas, 1972; L. Barral et S. Simone, 1972), faunis-
tiques (J. Chaline, 1974 ; M.-F. Bonifay et j.-F. Bussiere, 1989) sont en
accord pour leur attribuer un age contemporain du Pléistocéne moyen
(stades isotopiques 6 a 11). D’apres les résultats radiométriques obtenus
sur Ty dans ce travail, le plancher T,N,, se serait formé au cours du
méme stade isotopique (stade 5) que le plancher A, tandis que le niveau
T,N;, aurait le méme 4ge que le plancher stalagmitique I (fig. 3). Cette
€tude confirme la complexité du mode de dépbt des sédiments, méme
pour des témoins trés proches d’un point de vue spatial comme T, et T,.

(U.RA. 184 C.N.R.S., Institut de Paléontologie humaine, Paris)
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