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1 Introducere

1.1  Loessul ca arhiva a schimbarilor climatice din Cuaternar

Ultimul ciclu interglaciar-glaciar prezinta un interes deosebit intrucat in
aceasta perioada a fost inregistrat un spectru complex de oscilatii la scara
orbitala, ce cuprind fluctuatii climatice milenare, variatii centenare, sau chiar
la scara zecilor de ani (Dansgaard et al., 1993; Svensson, 2008; Rasmussen
et al., 2014). Este de asemenea perioada de dezvoltare si migrare a omului
anatomic modern, pentru care existd o multitudine de proxiuri disponibile (ex:
izotopi de oxigen, susceptibilitate magneticd). Investigarea variatiilor
climatice cuaternare in detaliu detine un rol major in intelegerea si prezicerea
posibilelor viitoare schimbari climatice, fie ele naturale ori influentate de

activitati antropogenice €s.

Depozitele loess-paleosol acopera aproximativ 10% din suprafata terestra si
reprezintd o arhiva continentald importantd, de rezolutie Tnaltd si cvasi-
continud a paleoclimatelor cuaternare. (Figura 1). Paradigma acceptati este ca
depozitarea prafului si deci formarea loess-ului este intensificata in perioadele
glaciare, in timp ce procesele pedogenetice ce duc la formarea solului sunt mai
puternice in timpul climatelor umede si calde, specifice perioadelor
interglaciare. Cu toate acestea, o incadrare cronologicd de incredere pentru
depozite de loess care ar permite compararea independentd cu alte arhive

reprezintd in continuare o problema.
1.2  Generalititi privind datarea prin luminescenta
Datarea prin luminescenta este in prezent singura metoda pentru construirea

cronologiilor absolute a depozitelor de loess, care sunt considerate materiale
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ideale pentru dezvoltarea, testarea si aplicarea tehnicilor de analiza
luminescenta. Intervalul de varstd in care aceastd metoda poate fi aplicata
variazd de la 10% de ani sau mai putin, pand la peste 10° ani si se bazeaza pe
proprietatea unor minerale precum cuartul, feldspatii, calcitul, de a stoca
energia rezultatd prin expunerea la cAmpul de radiatii natural pe parcursul
depunerii lor in cadrul arhivelor sedimentare, si emisia acesteia, luminescenta
in urma stimularii cu lumind sau caldura, realizdndu-se astfel si resetarea
semnalului luminescent latent. Aceste materiale se numesc dozimetre si
utilizarea lor in dozimetria respectiva se bazeaza pe relatia functionala dintre
perioada de ingropare (tradusa prin energia stocatd) si intensitatea semnalului
luminescent emis in urma expunerii la lumina sau cdldurd. Varsta OSL
reflectd perioada de timp trecutd de la ultima expunere la lumina a mineralului
constituent al arhivei sedimentare. Simplificat, varsta OSL reprezintd raportul
dintre doza de iradiere absorbitd in timpul ingroparii (paleodoza) si doza
anuald de radiatii emisda de radionuclizii constituenti ai sedimentului.
Estimarea paleodozei se face prin convertirea luminescentei emise de proba in
doza folosind protocolul SAR (Murray and Wintle, 2000; Wintle and
Murray, 2006), prin stabilirea relatiei doza raspuns a cuartului investigat. Pe
curba de crestere a semnalului indus in laborator este interpolat semnalul
luminescent natural pentru determinarea dozei echivalente paleodozei
accumulate pe parcursul ingroparii (De). Doza anuala este calculatd in aceste
studii pe baza activitatilor specifice a unor izotopi naturali din seriile ***U,
U, ®Th si “K fiind determinate pein spectrometrie gama de analta
rezolutie. Doza anuald cuprinde contributiile radiatiilor de tip alfa, beta, gama
si cosmice. Factorii care influenteazd magnitudinea dozei anuale sunt

umiditatea sedimentului, adancimea, altitudinea, latitudinea etc.
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Dezvolttarile tehnologice din ultima decadd au condus la imbunatatiri
semnificative privind precizia si acuratetea datarilor prin luminescenta; aceasta
metodd este consideratd actualmente ona dintre cele mai importante
crononometre folosite in studiul Cuaternatului tarziu (Wintle, 2008). Tn
acelasa timp, aplicatii recente a metodelor luminescente pe depozitele de

loesss din Roménia au revelat rezultate neasteptate.

1.3 Discrepante intre varstele raportate pe primele cronologii

luminescente construite pe loess din Roménia

Un prim studiu raporteaza varste obtinute prin luminescentd stimulatd optic
(OSL) pentru sectiunca de loess de langd Mircea Voda (Dobrogea, SE
Romaniei) folosind cuart fin (4-11um) ca si dozimetru (Timar et al., 2010).
Desi s-a obtinut un set de varste optice consistente intern, compararea acestora
cu un model magnetic timp-adancime bazat pe masuratori de susceptibilitate
magnetica a sugerat o subestimare sistematicd a varstelor dupd penultima
perioada glaciard (varstele SAR OSL a 3 probe de sub pedocomplexul S1 au
fost interpretate ca fiind subestimate). Tn mod interesant, semnalele OSL
provenind de la aceste probe nu au indicat caracteristici neobignuite. S-a ajuns
la concluzia ca datarea opticd a cuartului fin poate fi folosita pentru a stabili o
cronologie de incredere pentru loess-ul din Romania de pana la ~70 ka, ceea
ce corespunde unei doze echivalente de ~200 Gy. Un astfel de comportament
este consecvent cu rezultate obtinute pe loessul din China (>70ka) (Buylaert
et al., 2007), si cu sugestia mai generalda conform careia protocolul SAR
subestimeaza varstele reale in cazul intervalelor de varste mai batrane
(Murray et al., 2007; Lowick et al., 2010a; Lowick et al., 2010b; Lowick
and Preusser, 2011). Astfel, o procedura OSL de masurare in laborator
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aparent de Incredere nu garanteazd in mod necesar determinarea cu acuratete a
paleodozei. Un studiu ulterior aplicat pe cuart grosier (63-90 um) extras din
aceeasi sectiune (Timar-Gabor et al., 2011) a aratat ca dozele echivalente
obtinute pe cuartul grosier sunt sistematic mai mari decat cele obtinute pe
granule fine; diferenta raportatd nu este suficient de mare pentru a putea fi
explicatd de resetarea incompletd a semnalului sau de efecte microdozimetrice.
In plus, ambele fractiuni de cuart au trecut testele procedurale ale protocolului

SAR si au oferit seturi de varste optice consistente intern.

Timar-Gabor et al. (2012) a desfasurat investigatii in privinta raspunsului
luminescent in functie de doza pentru cele doud fractiuni de cuart in intervalul
de doze inalte 5-10 Gy, avand ca rezultat identificarea a doud noi probleme de
importantd generald pentru SAR. In primul rind, semnalul natural al unei
probe ,,infinit” de batrane din punct de vedere a paleodozei, nu a fost gasit in
saturatie, implicand posibilitatea ca raspunsul la doza masurat in laborator sa
nu simuleze umplerea capcanelor de electroni pe parcursul ingropari. in al
doilea rénd, s-a observat o diferentd considerabild intre curbele de crestere a
raspunsului la doza pentru cele doud fractiuni de cuart, cuartul fin saturand la
doze mult mai mari. O observatie similara a fost facutda de Constantin et al.
(2012) ntr-un studiu care a comparat cuart fin (4-11 um) si cuart grosier de
diferite dimensiuni (63-90, 90-125, 125-180 um) extras din situl Caciulatesti
(SV Romaniei). Aceste rezultate intrigd in special In corelatie cu faptul ca
fractiunea find subestimeaza varsta reald mai repede decat fractiunea grosiera.
De asemenea, valorile obtinute pentru caracteristicile de saturatie ale cuartului
fin sunt similare cu valorile raportate in alte studii internationale (ex.. Lowick

et al., 2010b) si dozele caracteristice de saturatie determinate in acest studiu



sunt apropiate de valorile obtinute anterior pe material grosier de cuart din alte

locatii (Murray et al., 2007; Pawley et al., 2010).
1.4  Scopul si structura tezei

Aceastd tezd se bazeaza pe cele 5 articole publicate ca prim-autor si co-autor
pe perioada celor 3 ani de studii doctorale. De asemenea, sunt prezentate
rezultatele studiului realizat pe o sectiune de loess din China, ce vor constitui
subiectul unor publicatii viitoare. In cele ce urmeazi este prezentata structura

de ansamblu a tezei si sunt descrise motivatiile studiilor din fiecare capitol.

Partea 1 cuprinde Capitolele 2 — 5. Cronologii de inaltd rezolutie sunt
construite folosind luminescenta stimulatda optic pentru ultimul ciclu glaciar,
aplicand protocolul SAR (uni-alicota regenerativ) pe cuat fin (4-11 pm) si
grosier (63-90 pm). Cele patru sectiuni de loess investigate au fost selectate
astfel incat sd ofere o perspectiva regionald si transcontinentald asupra celor
doua probleme identificate in situl Mircea-Voda: (i) subestimarea varstelor
obtinute pe cuart fin si grosier extras din probele mai batrdne si (ii)
carcateristicile diferite ale raspunsurilor luminescente in functie de doza in

cazul celor 2 fractiuni de cuart investigate.

Tn capitolul 2 sunt raportate cronologii SAR-OSL de inalti rezolutie obtinute
pe cuart fin si grosier pentru alternantele loess-paleosol L1, S1 si L2
identificate in situl Costinesti, Dobrogea, sud-estul Romaniei, pentru a testa
daca discrepantele obtinute pentru varstele ce corespund diferitelor granulatii

de cuart reprezinta o trasatura locala.

Dupa cum a fost demonstrat anterior (Buggle et al., 2008), compozitia

geochimica a loess-ului de la Mircea-Voda (SE Romaniei) si a celui din Serbia
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au in comun o componentd majora derivatd din aluviunile Dunarii. Totusi,
particule de loess din Dobrogea indica o contributie semnificativa a unei surse
secundare de loess, probabil sedimentele glaciofluviale din Ucraina, pentru
care contributii variabile de la arelele locale cu dune de nisip pot fi luate in
considerare. Astfel, arealul de studiu este extins catre depozite de loess mai
vestice cu componente de origini diferite: situl Lunca in vestul Romaniei
(bazinul inferior al Dundrii) si situl Orlovat In Serbia (bazinul Carpatic). Prin
urmare, capitolele 2 si 3 analizeaza posibilitatea ca sursa cuartului sa

reprezinte cauza problemelor mentionate anterior.

Asemanarile dintre caracteristicile loess-ului din sud-estul Europei si originile
acestuia permit compararea §i corelarea stratigrafica intre aceste depozite de
platou si cele din centrul Chinei (Stevens et al., 2011; Markovi¢ et al., 2015).
Platoul de loess din partea nord-centrala a Chinei constituie cea mai extinsa si
mai completd arhiva terestra de origine eolianad a schimbarilor climatice din
ultimii ~ 2.5 Ma (Liu and Ding, 1998; Guo et al., 2001). Multumita
multitudinii de proxi-uri existente, aceasta arhiva a oferit informatii
fundamentale privind oscilatiile climatice din Cuaternar. Cu toate acestea,
cronologiile absolute bazate pe datarea prin luminescentd aplicatd pe cuart
care ar trebui sd sustind aceste modele paleoclimatice sunt rare si limitate la
ultima perioadd glaciard sau chiar mai tarziu, In functie de metoda sau
mineralul folosit. Pornind de la problemele raportate pe loess-ul din sud-estul
Europei, Tn capitolul 5 metoda datarii prin luminescenta este aplicata pe doua
fractiuni de cuart extras din faimoasa sectiune de loess Xifeng (Kukla, 1987;
Stevens et al., 2007a). Comparand proprietdtile luminescente ale cuartului,

este evaluatd posibilitatea ca discrepantele intre varstele obtinute pe cele 2



fractiuni de cuart si cresterea diferitd a semnalului OSL sa fie o caracteristica

globala.

Partea a 2a a acestei teze cuprinde investigatii metodologice privind cauza

discrepantelor dintre varstele OSL prezentate in capitolele 6-7.

O diferentd fundamentala intre datarea pe baza cuartului fin si a cuartului
grosier consta in istoricul iradierii alpha. Astfel in capitolul 6 este investigat
posibilul efect pe care I-ar putea avea doza alpha primita de granulele fine pe
parcursul ciclurilor geologice de iradiere si resetare a semnalului asupra

caracteristicilor de saturatie a raspunsului la doza data in laborator.

Tn capitolul 7, este aprofundat studiul realizat de Timar-Gabor et al. (2012)
conform céruia raspunsurile la doza datd in laborator nu reflectd cresterea
semnalului OSL natural. Curbe de crestere mediate au fost construite pana la
doze foarte inalte utilizdnd stimulare optica in regim continuu (CW-OSL) si in
pulsuri pentru probe de cuart din Roméania, Serbia si China pentru a le
determina si compara caracteristicile de saturatie. in plus, este testat efectul
iradierilor anterioare, al stimuldrilor optice sau al tratamentelor termice asupra
caracterisiticilor de saturatie obtinute in laborator. Spectrul emisiei
luminescente 1n functie de timp este obtinut pe aceste probe de cuart (i) pentru
a testa daca cresterea la doze mari a semnalului luminescent in laborator este
caracteristic cuarfului si nu unui artefact cauzat de contaminarea cu feldspati si
(i1) pentru a determina daca la doze mari la emisia luminescenta contribuie
centri de luminescentd aditionali. Curbe de cresterea semnalului OSL in
naturala sunt construite pe doua situri de loess din Romania, pe baza datelor
oferite de modelul timp-adancime folsind susceptibilitatea magnetica. Acestea

sunt comparate cu raspunsul mediat al semnalului luminescent in functie de
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dozele de iradiere date in laborator. Din cauza lipsei unui model de varsta
independent pentru situl Xifeng, constructia de curbe de crestere naturale nu a
fost posibila. Astfel, rezultatele obtinute pe loess-ul din Romania au fost
comparate cu singurele raspunsuri la doze naturale existente, pentru o sectiune
diferita apartinind Platoului de Loess din China (Chapot et al., 2012).
Experimente aditionale sunt desfasurate pe cuartul extras din depozitele din
Romania si China pentru a testa acuratetea cu care protocolul SAR poate

recupera doze naturale sau artificiale mari.
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Figura 1 Centrura de loess euroasiaticd. Harta modificatd dupa Muhs (2007); Markovi¢ et al.
(2012)): 1. Loessul din Romania si Serbia; 2. Platoul de Loess din China.
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2 Contextul geologic al siturilor investigate

Markovi¢ et al. (2015) a realizat corelarea stratigrafica directd intre
depozitele de loess din bazinul de Mijlociu si Inferior al Dunarii si cele din
centrul Platoului de Loess din China. Astfel, o schema stratigraficd avand la
baza modelul stratigrafic chinezesc (Kukla and An, 1989) se aplica tuturor
sectiunilor investigate In aceastd teza pentru facilitarea comparatiilor. Unitatile
stratigrafice de loess si paleosol sunt indicate cu L si S si sunt numerotate in
ordinea crescitoare a varstelor. In toate siturile investigate, cu exceptia sitului
Lunca, strategia de colectare a probelor a acoperit unitatile stratigrafice de la

pana in partea superioara a penultimului strat de loess.

Din punct de vedere structural, secventele de loess investigate din Romania
sunt localizate In Platforma Moesica. Situl din Costinesti este situat in
Dobrogea de Sud, o regiune distinctd a acestei platforme, identificatd la
suprafatd intre falia Capidava-Ovidiu §i granita cu Bulgaria; pe cand situl
Lunca este localizat n sector vestic al Platformei Moesice. Situl din Costinesti
este o localizat pe o faleza expusa de-a lungul tarmului Marii Negre (43, 97°
N; 28, 65° S; Dobrogea, SE Romania). La baza loess-ului Cuaternar se afla
calcare calcare Sarmatiene. Acesta este alcdtuit din depozite de grosime de
aproximativ 12.5 m, cuprinzdnd sase alternante sol-paleosol (L1 — L6,
ingloband S1 — S5). Paleosolurile S1 si S2 sunt cernoziomuri, pe cand S3 — S6
sunt soluri brun-roscate de padure. Masuratori primare de magnetizare
remanentd restrang varsta acestei sectiuni la maxim 730 ka (Ghenea and

Ridan, 1993).
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Tn sud-vestul Romaniei, expuneri verticale de depozite de loess tipice
masurand zeci de metri grosime domina campia aluviala de-a lungul malului
stang al Oltului si @ Dunarii. Situl Lunca (43°50°55” N, 24°45°56”E) este
localizat n sudul Cémpiei Roméane, pe malul stang al raului OlIt, la
aproximativ 15 km nord de confluenta acestuia cu Dundrea. Aceastd sectiune
se prezinta ca o ravend adanca de ~36 m si a fost subiectul unor masuratori
anterioare de susceptibilitate magneticad (Necula, 2006) ce au identificat cel

putin 6 alternante sol-paleosol.

Sectiunea de loess-paleosol investigatd de la Orlovat este localizata la
marginea nord-eastica a platoului de loess Vojvodina, care din perspectiva
structurala se incadreaza Bazinului Panonic. Situl investigat este expus intr-0
lutarie (45°15° N, 20°35” E) din partea centrala a platoului Tamis Th contact cu

valea raului Tami$, 1n regiunea Vojvodina, nordul Serbiei.

Depozitele de loess din vecinatatea orasului Xifeng sunt considerate ‘sectiuni
de loess tipic’ din partea centrald a Platoului de Loess din China. Acesta este
localizat in bazinul Ordos apartinand cratonului Chinei de nord. Sectiunile
complete cuprind 33 de succesiuni loess-paleosol ce pot atinge grosimi de
pana la 300 m si au ca substrat formatiunea denumita informat ,,Argila Rosie-
Red Clay”. Contactul dintre acestea a fost datat paleomagnetic la ~2.4 Ma.
Argilele rosii din Xifeng s-au format in epocile magnetice Gilbert si Gauss
(Pliocenul Tarziu), iar pietrisul si nisipurile de la baza lor fac tranzitia cu roca
de baza Tertiara (Kukla, 1987). Noi datari de la baza formatiunii ‘Argile
Rosii‘ de pe Platoul de Loess Chinezesc indicd debutul acumularii prafului
transportat pe cale eoliand acum 8 Ma si au fost interpretatd ca raspuns de
mediu la o faza majora a ridicarii platoului Himalaya-Tibetan acum 9-8 Ma

(An et al., 2001). in studiul de fata, probe au fost colectate dintr-0 expunere
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de loess noua pentru datarea OSL, altele decat cele studiate de Kukla (1987)
sau de Stevens (2006); (2007a). Strategia de colectare a avut la baza
observatii pe teren si variatii de susceptibilitate magneticd pe adancimea

sectiunii pe parcursul a 3 profile separate dar consecutive ce ajung la 17 m.

3 Datarea prin luminescenta stimulata optic a depozitelor de
loess folosind cuart cu diferite fractiuni granulometrice

Tn Capitolele 2 — 5 sunt prezentate cronologiile absolute extinse pe parcursul
ultimului ciclu glaciar inregistrat in depozitele de loess din bazinul Dunérii si
Platoul de Loess din China. Masuratorile de luminescentd au fost realizate pe
granule de cuart fin (4-11 pum) si grosier (63-90 pm) pentru a testa dacd
discrepantele dintre varstele OSL observate in situl de la Mircea-Voda
reprezintd un fenomen general. Cronologiile OSL obtinute sunt comparate cu
modele de varstd in functie de adancime construite pe baza variatiilor de

susceptibilitate magnetica pentru sectiunile Costinesti si Lunca din Romania.
3.1 Extractia cuarfului, aparatura si protocolul de misurare

Probele de loess au fost colectate folosind cilindri de otel inserati la diferite
adancimi perpendiculat pe profilul de loess curatat in prealabil (detalii privind
strategia de prelavare sunt in Tabelele 1-4). Materialul de la capetele
cilindrilor este destinat masuratorilor de spectrometriec gamma de finalta

rezolutie si pentru estimarea umiditatii probei.

Procesul de prelucrare a probelor in datarea prin luminescenta este unul dificil

si de lungd durata. Intregul proces de preparare a probelor are loc in camera
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obscura cu lumina rosie de mica putere pentru a evita stimularea semnalului
luminescent din materiale. Se efectueazd tratamente cu acid clorhidric HCI
(10%) si peroxid H,O, (10%, 30%) pentru indepartarea carbonatilor, respectiv
a materiei organice. Materialul ramas se cerne umed pe site de 63 si 90 pum
pentru a separa granulatia grosiera si find, un amestec nediferentiat de granule
minerale (cuart, feldspati, minerale grele). Centrifugarea extraselor de 63-90
pm cu lichid greu (metatungstat de sodiu monohidrat, 3000 rpm, 30 min) de
doui densitati (2.62 gem™®, 2.75 gcm™®) se efectueaza pentru separarea argilelor
respectiv a mineralelor grele si a feldspatilor). Decaparea cu acid flurohidric
HF (40%) timp de 40 minute a extraselor de 63-90 pum are rolul de a separa
cuartul de plagioclaza. Astfel feldspatii sunt indepartati datoritd rezistentei
slabe sub actiunea acidului fluorhidric. Acesta din urma actioneaza si asupra
stratului exterior al granulelor de cuart, inlaturand de asemenea contributia
externd a particulelor alfa. Dupa actiunea acidului fluorhidric probele se spala
in HCI (10%) la 50 °C timp de 60 minute pentru indepartarea fluorurilor
formate sub actiunea HF. Materialul este clatit, uscat si supus unei sitari uscate
finale pe sita de 63 pum pentru indepartarea granulelor cu diametrul redus la
mai putin de 63 um. Separarea fractiunii poliminerale cu diametrul >11 pm
are loc prin depunerea in cilindri Atterberg a fractiunii < 63 pum si extractia
granulelor pe baza timpului estimat de softului Sedicalc conform legii lui
Stockes. Atacul cu acid florosilicic H,FsSi timp de 10 zile se efectueaza pentru
imbogdtirea in cuarf a amestecului polimineral astfel rezultat. Separarea
fractiunii fine de cuart 4-11 um prin centrifugare cu apa distilata (1000 rpm, 1

min).

Pentru masuratorile de luminescenta granulele grosiere de cuart se depun in
forma uscatd pe discuri de otel inoxidabil cu diametrul de 10 mm, aderenta
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fiind asigurata printr-un ulei siliconic, care se pulverizeazd la suprafata
discului. Alicotele de cuart fin se obtin prin pipetarea a 1 ml de granule fine in

suspensie (2 mg de granule/ 1 ml acetond) pe 1 disc de aluminiu.

Puritatea extraselor de cuart este validata de absenta unui semnal luminescent
emis prin stimulare IR la 60 °C dupa iradierea cu o doza regenerativa mare si
prin monitorizarea picului de la 110 °C din curbei de stralucire TL pe
parcursul preincalzirii. Gradul de puritate al fiecarei alicote este cuantificat de

testul depletarii IR (Duller, 2003) .

Toate masuratorile de luminescenta in regim continuu de stimulare (CW-OSL)
au fost realizate la Laboratorul de Datare din Cluj-Napoca folosind cititorul
automat de luminescenta Risg TL/OSL DA-20 echipat cu diode albastre (470
+ 30 nm) and IR (870 nm) si filtru Hoya U-340 UV de 7.5 mm. Irradierile s-au
realizat cu sursa *°Sr-*°Y beta, calibrata folosind cuart de calibrare furnizat de
Risg National Laboratory. Emisia luminescentd a fost colectat in canale de
0.154 s. Toate probele au fost analizate folosind protocolul dozei regenerative
unialicotd (SAR) (Murray and Wintle, 2000, 2003). Semnalul net OSL
folosit pentru analize a fost izolat din primele 0.308 s a curvei de stralucire
minus fondul derivat masurarea semnalelor inregistrate intre 2.464 si 3.080 s,
conform studiilor anterioare de luminescenta pe loessul din Romania (Timar
et al., 2010; Timar-Gabor et al., 2011). Semnalele naturale si regenerate au
fost masurate dupa preancalzirea timp de 10 s la 220°C iar raspunsul la doza
test de iradiere (16 Gy) a fost masurat dupa preincalzirea la 180°C. Ulterior
semnalul OSL a fost resetat prin stimulare cu diode albastre timp de 40 s la
280 °C.

15



Experimentele pentru determinarea spectrului emisiei luminescente in functie
de timpul de stimulare (TR-OSL) au fost realizate la Risg National Laboratory
folosind readerul automat Risg TL/OSL-20 dotat cu unitate control al LEDuri
prin pulsuri, si un atasament de inregistrare individualta a fotonilor (Photon
Timer attachment). Acest tip de experiemente au fost efectuate folosind
aceeasi parametri de masurare cu din experimentele CW-OSL. Pentru
stimularea si inregistrarea semnalelor TR-OSL timpul de masurare a fost setat
la 100 s, cu o durata totald a pulsului de 500 ps: 50 ps de iluminare si 450 s
n care diodele sunt oprite; aceasta echivaleaza cu 10 s de masurare in regim
CW-OSL. Un numar total de 500 de canale au fost folosite pentru Tnregistrarea
fotonilor. Masurarea raspunsului luminescent stimulat in pulsuri in functie de
dozd a fost proiectat astfel incat sd reproducad cat mai fidel conditiile de
masurare in regim CW-OSL si pentru a minimiza contaminarea cu un posibil
semnal emis de feldspatii: (i) selectia duratei de iluminare de 50 ps (ii) setarea
fotomultiplicatorului dea nregistra doar Tn off-time; (iii) ignorarea primelor 4
s din off time n analiza datelor TR-OSL (Ankjergaard et al., 2010).

Activitatile specifice ale radionuclizilor de interes pentru determinarea dozei
anuale au fost estimate prin metoda spectrometriei gamma de 1naltd rezolutie
cu un detector de germaniu hiperpur ORTEC (volum activ 181 cm®, 0.878 keV
FWHM la 5.9 keV, 1.92 keV FWHM la 34.2 % eficienta relativa la 1332.5
keV, calibrat pentru eficientd pe baza standardelor Agentie Internationale

pentru Energie Atomica.
3.2 Determinarea dozelor anuale

Concentratiile de *®U, #*Th, *K din probele investigate au fost determinate

prin spectrometriec gamma de inalta rezolutie. Dozele anuale au fost calculate
16



folosind factorii de conversie indicati de Adamiec si Aitken (1998). Dozele
anuale totale includ o contributie redusa a radiatiei cosmice evaluate confrom
Prescott si Hutton (1994). Factorul de atenuare si decapare beta pentru
fracttiunea 63-90 um este 0.94 + 0.05 (Aitken, 1985). Corectia pentru
eficienta scdzuta a radiatiei alfa In inducerea luminescentei in granulele fine a

inclus adoptarea factorului a de 0.04 £ 0.02 (Rees-Jones, 1995).

3.3 Confirmarea discrepantelorintre varstele OSL pentru diferite

granule de cuart extras din loess din Riménia, Serbia si China

Toate probele investigate au prezentat semnale OSL strilucitoare care
descresc rapid si nu sunt influentate de doza de iradiere. Inserturile din Figura
2 redau un exemplu reprezentativ. Performanta protocolului SAR a
fostevaluatd pe toate probele pe baza testelor intriseci de repetare a dozei, de
depletare IR si recuperare a semnalului OSL. Comportamentul satisfacator al
probelor prezentat in Figura 2 este reprezentativ pentru toate probele
investigate. Relatia doza raspuns este descrisda matematic de o suma de doud

functii exponentiale:
_b _b
0=+ 4(1- e 5) 4 5 (1- )

Unde | (D) reprezintda semnalul OSL corectat indus de doza data, ly indica
maximul de intensitate a semnalului luminescent, Doy, si Dy, sunt dozele care
caracterizeaza intratrea in saturatie a fiecarei compenente exponentiale iar A
siB reprezintd semnalele luminescente corectate corespunzatoare dozelor Dy,
si Dg,. Semnalul OSL emis de granulele fine creste la doze mai mare decét cel

pe granule grosiere. In exemplul dat in Figura 2 si dar si pentru restul probelor
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semnalul OSL corectat este interpolat mult sub nivelul de saturatie a curbei

doza raspuns.

Teste de recuperare a undei doze cunoscute au fost realizate pentru fiecare set
de probe, conform metodologiei recomandate de Murray si Wintle (2003).
Figura 3 prezinta rezultate reprezentative obtinute pe granulele fine (panel a))
alaturi de rezultatele obtinute pe granulele grosiere (panel b)). Se observa ca
pentru toate probele investigate dozele de iradiere au fost masurate cu

acuratete si precizie.

Dozele echivalente au fost determinate ca media aritmetica a rezultatelor
individuale obtinute pe fiecare alicota. Tabelele 1-4 rezuma informatiile
relevante pentru in acest sens dar i pentru determinarea varstelor OSL pentru
fiecare proba investigatd In aceastd teza. Dupa cum a fost observat anterior
pentru sectiune de la Mircea-Voda, dozele echivalente pe cuarful fin
subestimeaza sistematic pe cele pe cuarful grosier, peste limita de 100 Gy,
contrar consideratiilor dozimetrice, valorile obtinute pe cuartul grosier sunt

mai mari decat cele pentru cuartul fin.

O posibild cauza pentru acest fenomen este instabilitatea termicd a semnalului
OSL emis de granulele fine. Aceasta poate fi cauzatd de contaminarea
semnalului cu o componentd medie instabilda (Choi et al., 2003; Steffen et al.,
2009)) sau de instabilitatea termica a componentei rapide (Fan et al., 2011).
Astfel, dependenta dozelor echivalente de temperatura de incalzire a fost
testatd pentru toate seturile de probe (exemplu Figura 4 a Lunca). Dependenta
emisiei luminescente in functie de tratamentul termic aplicat a fost de
asemenea investigata (Figura 4 b). Pentru toate probele de cuart investigate,

dozele echivalente nu variaza cu temperatura de preincalzire si experimentele
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de pulse anneal sugereazia cad stabilitatea termicd a semnalului OSL nu

constituie o problema.

O potentiala contaminare cu feldspati, nedetectata de testele IR a fost exclusa
pe baza experimentelor de TR-OSL care permit discriminarea cuartului de
feldspati (Ankjeergaard et al., 2010). Spectrul emisiei luminescentee in
functie de timp a fost determinat pentru ambele fractiuni granulometrice din
probele CST 3, LCA 26, ORL 4, XF 13 si XF 175. Pentru toate probele
investigate semnalele emise descresc lent in off-time si redau spectrul tipic
cuarfului iar forma si amplitudinea nu sunt influentate de simuldri IR
prealabile. Figura 5 reda spectrul de emisie reprezentativ pentru cuart indus
de diferite doze de iradiere beta. Curbele doza raspuns construite in regime de
stimualre 1n pulsuri au fost construite si dozele echivalente astfel obtinute pe
probeles CST 3, ORL 4, XF 13 si XF 175 corespund cu dozele obtinute in
regimul standard CW-OSL .
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Figura 2 Curbe SAR-OSL reprezentative pentru o alicotd de (a) cuart fin din proba LCA 15. si
(b) cuart grosier din proba LCA 24. Valorile testului de recuperare a semnaluluisunt indicate cu
(a) patrat si (b) cerc umplute; punctele corespunzatoare testelor de repetare a dozei si depletare
sunt indicate de triunghiuri. Semnalul luminescent natural este reprezentat ca stea si doza
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Figura 5 Spectrul emisiei luminescente in functie de timp inregistrat dupa iradierea cu diferite
doze beta.

Pe toate sectiunile de loess investigate, din Romania, Serbia si China se
observa ca varstele OSL obtinute pe diferitele granulometrii de cuart sunt
consistente doar pentru probele cu De-uri < ~100 Gy (~20-30 ka). la doze mai
mari deci pentru probe mai batrane discrepanta dintre varstele obtinute pe
materialul fin si cele obtinute pe materialul grosier este considerabild. Din
punct de vedere stratigrafic dar si prin prisma modelului MS adancime-
varsta,cronologia pe cuartul fin subestimeazd mai devreme momentul

depozitional asteptat.
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Figura 8 Cronologia OSLpentru situl Xifeng din centrul Platoului de Loess din China. Varstele
SAR-OSL pe cuartul fin sunt redate cu patrate iar varstele pe cuarul grosier cu cercuri.al loess
Complexul pedologic in ultimul interglaciar este indicat cu S1 iar L1SS1 indicatd paleosolul
slab dezvoltat din pleniglaciarul mediu, care poate fi corelat to MIS 3.

S-a demonstrat ca discrepanta dintre varstele obtinute pe granulele fine si
grosiere de cuart precum si relatia doza-raspuns diferitd a acestorala iradierea
artificiala este un fenomen valabil pentru depozitele de loess din bazinul
Dunarii dar si pentru cele din Platoul de Loess din China. Astfel se respinge
ipoteza cd originea cuartului cauzeaza acest fenomen si se confirma caracterul

general la nivel mondial al acestuia.

Per ansamblu, cronologiile OSL obtinute pentru loess-ul din Romania si
Serbia indica faptul c@ aceste sectiuni au conservat succesiuni tipice ale
Pleistocenului Téarziu in bazinul Dunarii. Astfel, depunerea stratului superior

de loess (L1) a avut loc pe parcursul ultimului glacial si poate fi corelata cu
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arhivele marine din MIS 2-4. Totusi, spre deosebire de alte sectiuni din
Dobrogea sau Vojvodina, nici un indiciu al pedogenezei specifice
pleniglacialrului mediu (pedocomplexul slab devzoltat L1S1) nu a fost
observat. Mai mult, in cazul sectiunii Orlovat section, cronologia OSL
sugereaza drept cauza un hiatus in arhiva sedimentara. Datele de luminescenta
indicd de asemenea ca formarea paleosolului superior (S1) poate fi corelata cu
MIS 5 pentru toate siturile studiate. Mai mult, pentru prima data in datarea cu
protocolul SAR-OSL pe baza de cuart a depozitelor de loess, cronologia
obtinuta pe cuartul grosier la Costinesti pentru penultimul strat de loess
superior (L2) se extinde de la ~120 ka pana la ~190 ka; astfel, nu este

subestimata varsta geologica absoluta pentru penultima perioada glaciara.

Tn ceea ce priveste situl Xifeng, din Platoul de Loess din China, atat cuartul
fin cat si cel grosier atribuie varsta de ~ 12 ka tranzitiei de la stratul de loess la
solul modern si o varsta de ~25 ka to limitei dintre paleosolul slab dezvoltat si
stratul de loess de deasupra. Aceste rezultate sunt foarte bine corelate cu cele
obtinute pe o alta sectiune faimoasa din CLP, situl Luochuan loess dar si cu
limitele MIS 2/1 respectiv MIS 3/2 din arhivele marine. Ca si in cazul
loessului din bazinul Dunarii, pentru probele mai batrane de 25 ka apar

discrepante intre varstele obtinute pe diferite fractiuni granulometrice de cuart.
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Tabel 1 Sumarul datelor relevante pentru obtinerea cronologiilor OSL pe sectiunea Costinesti, Dobrogea, SE Romania.

A Doza Eroare Eroare A
Adancime - . U-Ra Th K < o Doza anuala Varsta
(m) Proba Bum e ke Bakgh)  Bake)  efhe gaemion | @k (@
L1 70 CST1 63-90 11648 -z 331 35+2 458+7 7 7 2.69+0.04 43+4
4-11 90 1 -1y 2 8 3.19+0.04 28+2
80 CST2 63-90 12949 =19 331 35+2 44547 7 7 2.65+0.04 49+5
4-11 11141 o5 1 9 3.14+0.04 35+3
90 CST3 63-90 11746 =24 31+2 33+1 461+7 5) 7 2.62+0.03 45+4
4-11 1053 -5 3 8 3.09+0.04 3443
100 CST4 63-90 157+14 -1 32+1 32+1 41946 9 7 2.50£0.02 637
4-11 15842 -5 2 9 2.97+0.03 5415
110 CST5 63-90 18916 =14 30+1 31+1 41245 3 7 2.43%0.03 78+6
4-11 173+4 -5 3 9 2.88+0.03 5915
120 CST6 63-90 2057 p=10 32+1 32+1 41646 4 7 2.49+0.03 8216
4-11 19747 =6 4 9 2.94+0.03 67+6
130 CST7 63-90 19546 =15 31+1 34+1 44947 5 7 2.5940.02 797
4-11 19643 -6 2 9 3.0740.04 636
140 CST8 63-90 250+13 =13 30+1 32+1 45317 5 7 2.55+0.03 98+8
4-11 20645 =5 2 8 3.02+0.04 6816
150 CST9 63-90 324+19 -1 331 36+1 498+7 6 7 2.80+0.04 116+10
4-11 26915 -7 2 8 3.29+0.04 81+7
160 CST10 63-90 296121 =10 32+1 36+2 48047 7 7 2.74+0.04 108+11
4-11 20445 -7 2 9 3.24+0.04 636
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Tabel 1 (Continuare)

A Doza Eroare Eroare Doza A

Adancime Proba G(pm) echivalenta BU-E a,l B Tlf(l ot B }|<( ot totala totald anuald VirSta
(m) (Gy) (Bakg")  (Bakg)  (BAKT)  jiorior) sisems) (Gykal) <D

S1 170 CST11 63-90 270%27 n-10 33£1 40+1 5057 10 7 2.88+0.03 94+11
4-11 21542 7 2 9 3.42+0.04 6316

180 CST12 63-90 33423 -14 32+1 39+1 518+6 7 7 2.89+0.02 116+11
4-11 PANE Py 2 8 3.41+0.04 65+6

190 CST13 63-90 342+18 =14 32+2 37£1 51948 5 7 2.84+0.04 121+10
4-11 23142 -1 2 8 3.35+0.04 7046

L2 295 CST14 63-90 480£36 n-18 28+1 30£1 458+7 4 7 2.47+0.03 194+15
4-11 27045 214 3 8 2.90+0.04 94+8

310 CST15 63-90 429+38 15 28+1 35+1 485+7 8 7 2.63+0.03 160+17

4-11 30144 18 2 8 3.02+0.04 100+9

330 CST16 63-90 400£38 =14 29+1 35+1 5036 10 7 2.67+0.02 150+17

4-11 31449 - 3 8 3.15+0.04 100+9

350 CST17 63-90 404£33 =10 29+1 33+1 469+7 8 7 2.54+0.03 159+17

4-11 331495 3 8 3.00+0.04 109+10

370 CST18 63-90 425427 =13 31+1 36+2 520+7 6 7 2.79+0.03 152+14

4-11 38748 =5 2 8 3.29+0.04 117410

390 CST19 63-90 452422 =19 351 31+1 521+8 5 7 2.79+0.03 162+14

4-11 387112 -5 4 8 3.30+0.04 118+11

410 CST20 63-90 39127 =10 33+1 36+1 509+7 7 7 2.77£0.02 141420

4-11 41017 =5 2 8 3.28+0.04 125411

430 CST21 63-90 36548 -1, 341 40x1 532+8 13 7 2.92+0.03 125+19

4-11 116%8 -5 3 9 3.47+0.04 123411

450 CST22 63-90 90 £1 -1 341 36+1 551+8 7 7 2.92+0.03 144+14

4-11 12949 119 2 8 3.46+0.04 111410

470 CST23 63-90 11141 o35 39+1 35+1 55718 10 7 3.01+0.03 160+20

4-11 11746 h-24 2 9 3.57+0.04 116+10

490 CST24 63-90 105+3 -6 36x1 36+2 534+7 12 7 2.90+0.03 190+26

4-11 157414 -11 2 9 3.45+0.04 120411

510 CST25 63-90 409£12 ¢ 30x1 38+1 557+8 8 7 2.88+0.03 16317

4-11 470438 =13 3 8 3.39+0.04 121+10
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Tabel 2. Sumarul datelor relevante pentru obtinerea cronologiilor OSL pe sectiunea Lunca, SW Romania..

A Doza Eroare Eroare Doza A
Adancime - U-Ra Th K Varsta
Proba G(pm) echivalenta it ot ot totald totald anuald
(m) (Gy) (Bakg™) (Bakg™) (Baky?)  ear %) sistem (%)  (Gyka) (ka)

56 LCA1 4-11 40 £1 =10 31.1+0.5 40.7 £ 0.8 479+ 7 5) 9 3.53+0.15 11+1
63-90 3442 214 5 7 2.98 +£0.03 11+1

68 LCA?2 4-11 651 =6 32.8+0.8 40.4+0.1 466 £ 7 4 9 3.52+0.15 19+2
63-90 5815 =9 9 7 2.96 £0.03 20+2

78 LCA3 4-11 751 -4 33.3£0.7 33.6+£13 466 + 8 4 9 3.33+0.14 22+2
63-90 8819 -7 10 7 2.85+0.03 31+4

89 LCA4 4-11 79+1 =4 34.6+0.7 39.1+1.7 475+ 8 5) 9 3.57+0.15 22+2
63-90 71454 5 7 2.99+0.04 24 £2

99 LCAS 4-11 741 -6 33.6+0.6 386+1.1 498 £ 7 5) 9 3.59+£0.15 21+2
63-90 72+7 -3 9 7 3.03+0.03 25+3

110 LCAG6 4-11 76%1 =5 34.7+04 41.3+05 492 +8 5) 9 3.66 £0.15 21+2

L1 63-90 67+4,-3 7 7 3.07£0.03 22+2
120 LCA7 4-11 T7+2 =g 32.1+0.5 383+16 480+ 7 5) 9 3.48+0.15 22+2
63-90 8616 =14 11 7 2.93+0.04 29+3

140 LCA9 4-11 103+£10,=3 37.7+04 41.1+05 520+ 7 11 9 3.82+£0.16 27+4
63-90 10616 -5 6 7 3.20 £0.02 33+3

160 LCA 11 4-11 11646 =5 36.7+£0.6 433110 529 +8 7 9 3.87+£0.16 303
63-90 103+5,-19 4 7 3.24 +0.03 32+3

179 LCA 13 4-11 11742 1= 32.8+0.7 36.4+20 473 £ 6 5) 9 342 +0.15 34+3
63-90 11448 110 7 7 3.28+0.03 40+ 4

200 LCA 15 4-11 11342 111 38.0+1.0 448 +0.1 531+8 5) 9 3.94+0.17 29+3
63-90 117451247 5 7 3.29+£0.03 36+3

220 LCA 17 4-11 12942 -5 34.4+02 43.6+£0.3 521+8 4 9 3.78+£0.16 34+3
63-90 172416 =5 9 7 3.17 £ 0.02 54+6
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Tabel 2 Sumarul datelor relevante pentru obtinerea cronologiilor OSL pe sectiunea Lunca, SW Romania. (Continuare.)

A Doza Eroare Eroare Doza A

Adancime Proba G(pm) echivalenta BU-E a,l B TE ot B }f( ot totald totald anuald V?(rSta
241 LCA 19 4-11 124+4 343+0.7 43.8+04 546 + 7 6 9 3.86 +0.17 32+3
63-90 1324813 6 7 3.24 +0.02 41+4

260 LCA 21 4-11 147%2 -6 329+12 425+04 495+ 8 5) 9 3.62£0.15 41+4
63-90 14316 -1, 4 7 3.04+0.03 47+ 4

278 LCA 23 4-11 13644 ;=5 33.5+0.6 39.7+0.8 487 +8 5 9 3.55+0.15 38+4
63-90 154+7 -7 5 7 2.97+0.03 52+4

287 LCA 24 4-11 14543 5 332 £0.1 40.7+0.1 483+ 7 5) 9 3.54+0.15 41+4
63-90 145£11 =13 8 7 2.95+0.02 49+5

295 LCA 25 4-11 157+3 -6 33.6+0.7 426 £0.5 507 +8 5) 9 3.67£0.16 43+4
63-90 155410 p=10 7 7 3.08 £0.03 50+5

304 LCA 26 4-11 15043 =5 32.6+0.7 39.1+0.8 523+8 5 9 3.63+0.16 41+4
63-90 16145 -6 3 7 3.05+0.03 53+4
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Tabel 3. Sumarul datelor relevante pentru obtinerea cronologiilor OSL pe sectiunea Orlovat, platoul Vojvodina, Serbia.

Adancime Proba o(um) ech?vzzlzn - U-Ra Th K E(:?;;e Eroare totala aagié Varsta
(m) ©y) (Bakg')  (Bakg)  (Bakg) ooy SSEmO)  GUA (ka)

L2 965 ORL 1 4-11 292 £10 32.4+0.9 35.6+0.3 4064 36 11.1 263+0.03 111+13
63-90 347 £ 38 11 9.2 2.18+0.02 159 %23

S1 700 ORL 2 4-11 196+ 4 31.9+0.6 38.6+£0.4 456+7 2.4 9.8 2.98 £0.04 66 7
63-90 229 +24 10.5 7.9 249+002 92+12

600 ORL 3 4-11 182+ 4 37.0£0.6 38.2+0.3 471+7 25 9.9 3.31+0.04 55+ 6

63-90 225+13 5.8 7.9 2.76 £0.02 81+8

L1 500 ORL 4 4-11 175+ 4 32.1+0.4 36.0+0.4 4447 2.6 8.8 3.07£0.04 57+5

63-90 181+10 5.6 6.7 2.57 £0.02 70+6

400 ORL 5 4-11 143+3 34.4+0.4 37.1+0.3 46216 2.4 8.8 3.22+£0.04 44+ 4

63-90 180+ 10 5.6 6.7 2.70 £0.02 67+6

300 ORL 6 4-11 102+ 2 37.4+0.5 42.6+0.3 546+7 2.3 8.7 3.69 +0.04 28+3

63-90 133+7 5.3 6.7 3.10 £0.02 43+4

180 ORL 7 4-11 42.0+£05 35.7+0.6 34.9+0.4 4817 1.7 8.6 3.39+£0.04 13+1

63-90 36.3+1.8 5.0 6.6 2.78 £0.02 13+1

150 ORL 8 4-11 28.2+0.3 34.8+0.7 35.7+0.2 47616 1.6 8.6 3.29+0.04 9+1

63-90 28.8+1.1 3.9 6.6 2.77 £0.02 10+ 1

32



Tabel 4 Sumarul datelor relevante pentru obtinerea cronologiilor OSL pe sectiunea Xifeng, Platoul de Loess din China

Adancime Proba o(um) Doza U-Ra Th K Eroare Eroare Doza anuala Varsta
(m) echivalenta (Bg kg™ (Bg kg™ (Bg kg™ totala totald (Gy ka?) (ka)
(Gy) aleat (%) sistem (%)
L1 13 XF 13 4-11 43+ 1 o1y 295+11 39614 578+9 2.46 8.18 3.55+0.04 12+1
63-90 36 + 2 -1 4.70 6.70 3.02 +0.04 12+1
53 XF 53 4-11 98+ 1,14 292+33 441%19 674 £11 1.66 8.12 3.87 £0.05 25+2
63-90 84+4,, 5.60 6.80 3.29+0.06 25+2
8.3 XF 83 4-11 159+ 2 -1 332+04 457%19 704 +11 1.61 8.25 4.07 £0.05 39+3
63-90 162 £6 =g 4.00 6.90 3.45+0.04 47+ 4
12.4 XF 124 4-11 215+ 2 15 314+08 44426 701+12 1.65 8.22 3.96 £ 0.05 54+5
63-90 239 £ 813 3.60 6.90 3.37+0.05 71+6
S1 15.3 XF 153 4-11 280 £ 4 -5 95+14 132+038 704 + 16 212 6.65 2.74 £ 0.05 102+7
63-90 234 +9 236 3.50 7.10 2.47 £0.05 131+10
16.5 XF 165 4-11 276 £ 4 -5 304+06 406+038 588 + 10 2.05 8.46 3.49 £ 0.05 797
63-90 308 + 915 3.00 6.90 2.95+0.03 104+8
L2 17.5 XF 175 4-11 332+ 5413 283+04 394+10 567 +9 1.97 8.44 3.35+0.04 99+9
63-90 241 + 6 =17 2.70 6.90 2.83+0.03 85+ 6
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4 Investigatii fundamentale privind cauza discrepantelor de
dintre cronologiile SAR OSL obtinute pentru diferite
fractiuni granulometrice de cuart

4.1 Emisia luminescenti a cuartului in urma expunerii la cAimp de

radiatii mixt alfa-beta

O diferentd fundamentald intre datrea folosind granule de cuart fin este
reprezentatd de istoricul de iradiere alfa experimentat de acestea fasd de
granulele grosiere al caror strat superior a fost indepartat. Cu toate acestea,
efectul campului mixt de radiatii alfa-beta a fost putin investigat. In acest
studiu s-a confirmat pe baza spectrului de emisie luminescentd in functie de
timp ca semnalele OSL signals induse in cuart de radiatia alfa si beta reyulta

n urma aceluiasi mecanism de recombinare.

A fost de asemenea investigat daca iradierile mixte artificiale a si f concepute
pentru a reproduce cat mai fidel posibil cAmpul de radiatii natural produc o
curba de crestere a semnalului diferita fata de cea indusa de iradierile pure
beta. Figura 9 demonstreaza ca raspunsul luminescent indus de doze mixte

reproduce raspunsul luminescent indus de doze beta pana la 800 Gy.

Dar cel mai important, a fost demonstrat ca expunerea granulelor fine de cuart
la iradieri alfa pe parcursul ciclurilor de iradiere si resetare a semnalului
anterioare depunerii, precum si expunerea la campul de radiatii mixt pe
parcursul depunerii nu sunt responosabile pentru diferentele de varsta
raportate. Pe baza rezultatelor redate in Figura 10, este putin probabil ca
expunerea la iradierea alfa are un rol semnificativ in modificare formei curbei
doza-raspuns beta construita ulterior.
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Semnal OSL (L /T )

Figura 9. Curbe doza raspuns mixte a-f (linie continud) normalizate la 17 Gy de beta. Fiecare
dozd combind contributia de 12 % a radiatiei alfa si 88 % a radiatiei B pentru reproduce campul
natural de radtiatii la care a fost expus proba CST3(6 Gy eff a + 45 Gy B, 12 Gy eff a + 90 B, 23
Gy eff a + 179 B, 47 Gy eff a + 358 B, 93 Gy eff a + 717 B). Curbe de cresete a semnalului
indus de radiatia beta au fost construite inainte (linie intretruptd) si dupa (linie punctatd)

constructtia curbei mixte.
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Figura 10. Efectul iradierii cu o doza o totala de 238.8 kGy anterioara constructiei curbei deoza
raspuns beta. Liniile intrrupte indica curbele beta construite consecutiv pe aceeasi alicota inainte
iradierii alfa. Linia continua indica curba beta construitd imediat dupa iradierea alfa in pulsuri

de 193 Gy.
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4.2  Curbe SAR OSL doza-raspuns naturale si artificiale contruite la

doze mari folosind cuart

Dupa cum a fost demonstrat anterior de Timar-Gabor et al. (2011), cresterea
semnalului SAR-OSL emis de cuartul fin si cel grosier din probe de loess din
Romania nu poate este bine descrisd matermatic de o functie exponentiala de
saturatie. In acest studiu, au fost construite si meidate curbe doya raspuns pana
la saturatie pe cuars extras din diferite sectiuni de loess din tara (Mircea-Voda,
Costinesti, Mostistea, Lunca and Caciulatesti). Pe baza fitarii cu o suma de
doua functii exponentiale de saturatie, parametri de saturatiec Dg; si Do,
obtinuti au fost ~140 si ~1400 Gy (cuart fin) respectiv ~65 si ~650 Gy (cuart
grosier) (Fig. 11). Parametri de saturatie similari au fost determinati si pe
probele de loess din China, ceea ce demonstreza ca aceasta crestere neobisuita
a semnalului OSL in functie de doza este o caracteristica inerenta cuartului de
diferite origini (Fig. 12). A mai fost demonstrat cd parametrii de saturatie in
laborator nu sunt influentati de istoricul de iradiere, stimulare opticd sau
tratamentele termice aplicate. Analiza spectrului TR-OSL a indicat timpi de
viatd similari pentru semnalele luminescente a ambelor tipuri de granule de
cuart si ca atat semnalele OSL induse natural cat si artificial urmeaza aceleasi
cai de recombinare independente de dozele date. Un exemplu reprezentativ

este dat Tn Figure 13 pe probele din situl Costinesti.

In cazul sectiunii de la Costinesti semnalele naturale ale unei probe cu o dozi
echivalentd estmata la au fost interpolate sub nivelul de saturatie a curbei doza
raspuns contruitd in laborator pe ambele fractiuni de cuart. Aceastd observatie
a fost aprofundata prin construirea curbelor de crestere a semnalului OSL in
naturd folosind datele oferite de modelele MS timp-adancime. Curbele
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naturale astfel obtinute au fost comparate cu raspunsul OSL in functie de doza
determinat prin aplicarea protocolului SAR (Fig. 14). Pentru doze mai mari de
200 Gy curbele doza raspuns naturale si artificiale obtinute pentru cuartul fin
diverg, cu semnalele naturale saturand mai devreme. Pentrul cuartul 63-90 um
evaluarea gradului de suprapunere a curbelor naturale si artificiale a fost
impiedicata de imprastierea mare a datelor; totusi, aceste rezultate indica clar
ca nivelele de saturatie a semnalelor naturale si a celor artificiale difera pentru

ambele tipuri de fractiuni granulometrice.

A fost de asemenea demonstrat cd dupd ce probe de cuart din Romania si
China cu semnale naturale intacte sunt iradiate cu doze >8000 Gy prin
masurarea subsecventd cu protocolul SAR, raspunsul luminescent a fost
interpolat sub nivelul de saturatie din laborator. Figura 15 prezinta rezultatele

obtinute pe sectiunea din Xifeng.

Experimente aditionale au aratat ca protocolul SAR protocol nu poate recupera
cu acuratete atat doze naturale (Fig. 16) cat si artificiale (Fig. 17) mari pe baza
cuartului din Romania si China; aceasta sugereaza cd protocolul SAR nu
functioneaza in cazul masurarii nu numai a dozelor naturale mari cat si a celor
artificiale de aceeeasi magnitudine. Pe baza acestor observatii, se recomanda
ca adaugarea unei doze mari artificiale peste doza naturald si apoi raportarea
semnalului masurat la limitele de saturaties sa fie incorporat ca test standard
pentru evaluarea performantei protocolului SAR protocol, indeosebi cénd

aplicatiile sunt realizate in domeniul dozelor mari.
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Figura 11: Curbe de crestere a semnalului in laborator pe (a) 15 alicote de cuart fin si (b) 11
alicote de cuart grosier (63-90 um). Pentru granulele fine valorile individuale pentru Dy, variaza
intre 131 + 20 Gy si 200 + 24 Gy, in timp ce pentru Dy, valorile sunt intre 1252 + 119 Gy si
1917 + 280 Gy. Pentru granulele grosiere, valorile Dy; variaza intre 30 + 3 Gy si 68 = 6 Gy iar
pentru Dy, sunt intre 317 + 26 Gy si 705 + 120 Gy. Curba medie pentru fiecare granulatie este
reprezentata cu linie continua.
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Figura 12 Curba medie construitd pana la 5000 Gy pe cuart fin din probele XF 83, XF 153 si
XF 165 comparata cu cresterea semnalului OSL pe o alicotd de cuart grosier din proba XF 13.
Functia folosita pentru fitare este indicata.

R S
N (o]
1 1

e

2 8a @ oeog

@
\1/
o 304
=
> 244 ¥¢ CST34-11 um natural
3 ¥¢ CST 363-90 um natural
g— 184 O CST 34-11 um regenerat
iz O CST 363-90 um regenerat
124 < CST34-11 ym repetat
CST 3 63-90 um repetat
64 & csT3411umIR
0 { C€ST363-90 um IR
T T T T
1 10 100 1000

Doza (Gy)

Figura 13 Timpii medii de viatd in functie de doza a cuartului fin si grosier din proba CST 3.
Fiecare punct reprezintd media obtinuta pe 10 alicote.
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Figura 14 Curbe de crestere a semnalului OSL in naturd construite pe baza celor 26 probe din
situl Costinesti pe cuart (a) fin si (b) grosier comparate cu cele construite in laborator pana la
5000 Gy.
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Figura 15 Cresterea semnalului OSL pe proba XF 153 (De = 280 + 4 Gy- cuart fine; De = 324
+ 9 Gy- cuart grosier); dupa iradierea cu 7715 Gy pentru cuartul fine si 5120 Gy pentru cuartul
grosier peste dozele naturale. Caracteristicile de saturatie determinate pentru cuart fin sunt Dy, =
225 + 20 Gy si Dg,= 2106 + 207 Gy iar pentru material grosier sunt Dg;= 67 + 29 Gy si Dg,=
357 £ 195 Gy.
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Figura 16 Protocolul SAR subestimeazd semnalele luminescente masurate in primul ciclu
raportat la semnalele luminescente induse de doze regenerative de aceeasi magnitudine.
Semnalele din primul ciclu SAR corespund semnalului natural si dozei beta addugate peste.
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Figura 17 Protocolul SAR subestimeaza semnalele luminescente masurate in primul ciclu
raportat la semnalele luminescente induse de doze regenerative de aceeasi magnitudine.
Semnalele din primul ciclu SAR corespund semnalului indus de doza surogat din testul de
repetare a dozei aplicatda dupa ce semnalul luminescent a fost sters printr-o dubla stimulare
optica timp de 100 s la 20 °C.

5 1n loc de concluzii

Pe baza informatiilor disponibile la ora actuala, diferentele dintre cronologiile
OSL pe cuart sunt cauzate de un fenomen dependent de doza de iradiere; dupa
cum a fost demonstrat de caracteristicile de saturatie diferite ale granulelor
fine comparate cu cele grosiere, si de diferentele observate intre curbele de
crestere a semnalului in laborator §i in naturd. Pana cand mecanismele care
stau la baza acestor fenomene nu sunt elucidate si corectii nu sunt aplicate
pentru a le anula, este rezonabila ipoteza ca varstele SAR OSL peste 30-40 ka

pot fi incorecte. Deoarece am demonstrat ca aceste observatii sunt valabile
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pentru depozite raspandite la scard transcontinentald, o0 multitudine de
cronologii OSL astfel obtinute la nivel mondial, raportate in literaturd sunt

puse la indoiala.

Deoarece comportamentul discrepant al semnalului OSL in cuart pare a fi
dependent de fractiunea granulometrica folosita, este recomandat ca viitoarele
experimente sa utilizeze o gama mai larga de granulatii, inclusiv material fin
obtinut prin zdrobirea sau decaparea chimicd a granulelor de 63-90 pm.
Diferite ferestre de emisie ar trebui investigate pe langd cea tipica violet
folositd in studiile de luminescentd pe cuarf si capcane OSL mai adanci ar

trebui accesate.

La ora actuald, in pofida numarului imens de studii de datare OSL la nivel
global, mecanismele care stau la baza luminescentei emise de cuart sunt in
continuare insuficient cunoscute. O viitoare concentrare a investigatiilor de
termoluminescenta (TL), luminescentd stimulatd optic (OSL) si rezonanta
electonica de spin (ESR) intr-o abordare integratd ar putea imbunatati nivelul

de cunostiinte 1n acest sens.
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