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INTRODUCERE

e Studiu de datare prin luminescenta stimulata optic efectuat pe
sectiuni de loess-paleosol intr-un context paleoenvironmental si
arheologic

Progresele recente privind tehnicile de datare prin luminiscentd au reusit sa
revolutioneze stiinta cuaternara, permitand datarea diverselor sedimente si artefacte
intr-un mod inedit. In timp ce aplicarea termoluminiscentei (TL) continuj,
progresele actuale sunt in principal asociate cu luminescenta stimulata optic (OSL).
De cand Huntley si colab. (1985) au introdus principiul datarii OSL in urma cu 35 de
ani, s-a dezvoltat o legdtura stransd cu cercetarea loessului pentru a interpreta
evenimentele din timpul Cuaternarului. Cuaternarul acopera ultimii ~2,6 Ma si
include doua epoci: Pleistocenul si Holocenul, fiind cunoscut nu doar pentru
schimbadrile climatice si efectele acestora asupra mediului, cat si pentru evolutia
oamenilor.

Datarea prin luminiscentd stimulata optic este considerata a fi o tehnica ideala
pentru depozitele de loess-paleosol. Mineralele utilizate in OSL sunt cuartul si
feldspatul, acestea fiind cele mai abundente minerale din scoarta continentald a
Pamantului si actioneaza ca dozimetre naturale, stocand energia in timpul expunerii
la radiatiile naturale. Metoda obisnuitd care se wutilizeazd iIn datarea prin
luminescenta stimulata optic este protocolul uni-alicota regenerativ (SAR) (Murray
si Wintle 2000, 2003). Cu toate acestea, au aparut mai multe probleme in urma
utilizarii protocolul SAR pe granule de cuart.

Studiile recente au raportat varste subestimate pentru probe mai vechi de 70
ka (e.g. Murray si colab., 2007; Buylaert si colab., 2007; Timar si colab., 2010). Varstele
obtinute pe cuartul fin (4-11 pum) si grosier (63-90 pm) din sectiunile din Romania
par sa subestimeze varstele reale, cuartul fin indicand o subestimare mai rapida si
mai severa (e.g. Timar-Gabor si colab., 2011; Constantin si colab., 2015). De
asemenea, este important de mentionat faptul ca la scara globald, pentru probe mai
vechi de 40 ka (Timar-Gabor si colab., 2017) si chiar mai tinere de 30 ka (Groza-
Sdcaciu si colab., 2020), s-au raportat rezultate diferite pentru dozele echivalente
obtinute pe cele doua fractiuni de cuart, cu valori sistematic mai mari pentru
granulele grosiere (63-90 um). Mai mult, investigand caracteristicile de saturatie
pentru granulele de cuart fin (4-11 um) si grosier (63-90 um) (Constantin si colab.,
2012; Timar-Gabor si colab., 2012, 2015b), s-a observat o diferenta intre curbele doza
rdspuns pentru cele doud fractiuni la doze mai mari de ~100 Gy, cuartul fin (4-11

um) prezentand caracteristici de saturatie mai mari. Nu in ultimul rand, s-a observat
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o discrepanta intre curbele doza raspuns naturale si cele de laborator pentru cele
doua fractiuni de cuart (Timar-Gabor si Wintle, 2013; Timar-Gabor si colab., 2015b;
Constantin si colab., 2015). Pana in prezent, toate aceste observatii experimentale nu
au fost explicate intr-un mod comprehensiv. Este clar faptul ca nu este suficient sa
ludm in considerare doar o singura fractiune de cuart pentru a obtine cronologii OSL
cu acuratete, deoarece este esentiala obtinerea varstelor de incredere pentru a evalua
evenimentele din timpul Cuaternarului.

Aceasta tezd prezinta rezultate ce fac parte din proiectul de cercetare
INTERTRAP - Integrated dating approach for terrestrial records of past climate
using trapped charge methods (StG 678106, HORIZON 2020) finantat de Consiliul
European de Cercetare (ERC). Contributia acestei tezei se refera la investigatii
suplimentare privind rezultatele OSL perplexe raportate pe sectiunile de loess-
paleosol din Europa si China precum si evaluarea tranzitiei Pleistocen/Holocen
inregistrata in siturile de loess-paleosol. Un plus addugat proiectului INTERTRAP a
fost reprezentat de investigarea OSL a doud situri arheologice din Austria (Krems-

Wachtberg si Kammern-Grubgraben).
e Structura tezei

Teza de doctorat cuprinde 4 capitole principale. Capitolul 1 prezinta o
descriere generalda a depozitelor de loess la nivel global precum si importanta
acestora ca arhive terestre ale Cuaternarului, fiind prezentate mai multe sectiuni
importante de loess-paleosol din Eurasia. Capitolul 2 prezintd conceptele de baza ale
datarii prin luminiscenta stimulata optic si se focuseaza asupra utilizdrii protocolului
SAR (Wintle si Murray 2000, 2003) pe cuart. Capitolul 3 prezinta rezultatele OSL
obtinute pentru trei situri importante de loess-paleosol, fiind structurat in 3
subcapitole. Primul subcapitol prezintd o noud cronologie OSL a sectiunii de loess-
paleosol Mircea Voda precum si investigatii suplimentare privind caracteristicile de
saturatie ale curbelor doza-raspuns construite la doze mari pentru granule de cuart
(Groza-Sécaciu si colab., 2020). Al doilea subcapitol evalueaza tranzitia Pleistocen/
Holocen inregistrata in siturile de loess-paleosol Ramnicu Sarat si Mircea Voda
(Romania) pe baza datelor SAR-OSL si a susceptibilitdtii magnetice, rezultatele fiind
comparate cu alte doua situri regionale - Roxolany (Ucraina) si MosSorin (Serbia)
precum si cu inregistrarile din carotele marine si de gheatd (Constantin si colab.,
2019). Al treilea subcapitol prezinta rezultate preliminare obtinute pentru sectiunea
Luochuan (China), care vor face parte din publicatiile viitoare. Capitolul 4 prezinta
rezultatele OSL obtinute pe doud situri de loess-paleosol din Austria cE au conservat
descoperiri arheologice importante - Krems-Wachtberg (subcapitolul 4.1; Groza si
colab., 2019) si Kammern-Grubgraben (subcapitolul 4.2; Handel si colab., 2020).
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1. IMPORTANTA SECTIUNILOR DE LOESS-PALEOSOL

1.1. Loessul — descriere generala

1.1.1. Definitia loessului

In ultimul deceniu, a apirut un interes tot mai mare asupra studiului
interdisciplinar al prafului, deoarece s-a stabilit ca praful are un impact semnificativ
asupra radiatiei globale si a balantei de carbon si poate fi de asemenea considerat un
indicator al schimbadrilor paleoclimatice prin intermediul inregistrarilor geologice
(Muhs, 2013). In timp ce termenul ,praf” se referd la particulele solide gasite in
suspensie intr-un mediu gazos (Pye, 1987), tipul de praf specific care se acumuleaza
sub forma de sedimente terestre fiind cunoscut sub numele de loess. Au existat
numeroase incercari de a defini termenul de ,loess” (Roberts, 2008), versiunea
simplificatd fiind aceea a unui sediment dominat de silt, format din praf care a fost
antrenat, transportat si depozitat de vant (Pye 1987, 1995; Mubhs, 2007).

1.1.2. Originea depozitelor de loess

In timp ce definitia loessului este incd un subiect de discutie, originea
depozitelor de loess este consideratd a fi si mai controversata, majoritatea
dezbaterilor focusandu-se asupra proceselor din spatele formadrii granulelor de silt.
In prezent, cele doud versiuni propuse sunt ,modelul loessului glaciar” si ,modelul
loessului desertic” (Li si colab.,. 2020). Alte surse pentru fractiuni granulometrice de
silt, cum ar fi rocile sedimentare (in special sisturi si aleurit) sau cenusa vulcanica (in
special in Islsia, Alaska, America de Sud si Noua Zeelsida) sunt adesea neglijate. Cu
toate acestea, este foarte probabil ca depozitele de loess sa fie rezultatul atat al

proceselor non-glaciare, cat si al celor glaciare (Mubhs si colab., 2014).
1.1.3. Mineralogie si geochimie

Mineralogia si geochimia depozitelor de loess sunt influentate de geologia
zonelor din care provin (Mubhs si Bettis, 2003). Fractiunile granulometrice de argila
sunt de obicei filosilicati, cum ar fi smectita, mica, vermiculitul, kaolinitul si cloritul.
Granulele grosiere (> 4 pm) reprezintd minerale primare provenite din formarea
rocilor magmatice, cum ar fi cuart, K-feldspat, plagioclaz, calcit si dolomit (Mubhs,
2013). Mineralele grele sunt de obicei prezente, dar numai in cantitdti mici. Din
punct de vedere geochimic, 5iO: se gaseste in general in depozitele de loess intre 55
si 65%, indicand dominanta cuartului. Restul este reprezentat de feldspati (5-30%),
mica (5-10%), carbonati (0-30%) si materiale argiloase (10-15%) (Pye, 1987).



1.1.4. Sedimentologie si stratigrafie

Granulele din sedimentele de tip loess pot avea o gama largd de dimensiuni,
tiind transportate prin suspensie pe termen scurt si lung si prin sdltare (Pye, 1987).
Dimensiunea granulelor este de obicei de 30 yum, cu nisip (63 pm -2 mm) si argila (<~
4 um) In cantitati mai mici, iar granulele de tip silt (~ 4-63 pum) in cantitati mai mari
(Pye, 1995; Roberts, 2008). Particulele de praf se pot depune prin depunere uscatd,
depunere umeda si vegetatie (Pye, 1995).

In loess, structurile principale sunt subtiri si, in general, lipsesc. Structurile
secundare datorate de faunad si flora determind amestecarea materialului si a
unitdtilor geologice numita bioturbare. Sectiunile de loess cuprind de obicei
alternante de orizonturi de sol, loess si pedogeneza, care ar trebui considerate ca
procese concurente (Verosub si colab., 1993). in ceea ce priveste orizonturile de sol,
majoritatea cercetdtorilor sustin modelul genezei solului ,sus-jos”. Cu toate acestea,
s-a dovedit ca acest model nu este aplicabil zonelor inalte, unde acumularea de praf
este mai frecventa. Acest lucru duce la cresterea ascendenta a profilului solului,
descrisa sub denumirea de cumulare (Jacobs si Mason, 2007; Schaetzl si Sierson,
2005).

1.1.5. Distributia depozitelor de loess la nivel global

Loessul acopera aproximativ 10% din suprafetele continentale ale emisferei
nordice si sudice (Pye, 1987). In Eurasia, siturile de loess sunt distribuite la o
latitudine cuprinsa intre 30 si 60° N (Muhs, 2007). in Europa, loessul este dispersat
din Franta pana in Rusia, adiacent retelelor fluviale majore. In Asia, depozite
semnificative de loess se gdsesc in Siberia, Asia Centrald si China. China se remarca
prin faptul ca prezinta cea mai extinsd si continud zond de loess (Platoul Central de
Loess).

In America de Nord loessul se giseste sub forma de depozite extinse in zona
Palouse, Snake River Plain, regiunea Marilor Campii si bazinul fluviului Mississippi,
cu depozite discontinue prezente in Alaska si teritoriul Yukon (Canada) (Péwé, 1975;
Bettis si colab., 2003; Busacca si colab., 2004). In ceea ce priveste America de Sud,
loessul se gaseste In cea mai mare parte in regiunea Gran Chaco (nordul Argentinei,
Paraguay si Bolivia) si in Pampasul din centrul Argentinei (Zarate, 2003). Africa si
Orientul Mijlociu sunt lipsite de depozite extinse de loess, cu zone limitate de loess si
similare loessului care se gasesc in Namibia, Nigeria, Libia, Tunisia, Insulele Canare,
Insulele Capului Verde si Israel. Noua Zeelsia este de asemenea cunoscuta ca avand
acumuldri extinse de loess ce au fost intens studiate (Berryman, 1993; Eden si
Hammond, 2003).



1.2. Secventele de loess-paleosol ca arhive terestre ale Cuaternarului

1.2.1. Importanta paleoenvironmentala

Secventele de loess-paleosol sunt considerate ca analogii la inregistrarile din
carotele marine si de gheatd, fiind unelte importante pentru obtinerea informatiilor
paleoenvironmentale privind Cuaternarul. S-a dovedit faptul ca schimbarile
climatice majore prezinta o periodicitate influentatd de ciclurile Milankovitch, mai
precis de variatii ale orbitei cauzate de precesie (19 ka, 23 ka), oblicitate (41 ka) si
excentricitate (100 ka) (Milankovitch, 1949). Este cunoscut faptul ca ciclul de 100 ka a
codus la o clima rece cu dezvoltarea extinsa a ghetarilor (glaciare) si la o clima mai
calda (interglaciare). De asemenea oscilatiile climatice mai rapide au avut loc in
ultimii 80 ka si sunt asociate cu evenimente caracteristice unei clime mai rece
(stadiale) si mai calda (interstadiale). In emisfera nordics, astfel de exemple de
schimbari climatice abrupte sunt cunoscute sub denumirea de ciclurile Dansgaard-
Oeschger (D-O) si evenimentele Heinrich.

Intelegerea motivelor care stau la baza acestor variatii climatice din trecut ar
putea juca un rol important in prezicerea schimbarilor viitoare. In aceastd privints,
secventele de loess-paleosol pot furniza informatii paleoclimatice prin multiple
metode stiintifice, loessul oferind informatii despre perioadele glaciare iar
paleosolurile despre perioadele interglaciare si interstadiale. Cea mai cunoscuta
metodd de investigatie din anii 1980 a fost mdsurarea proprietatilor magnetice ale
mineralelor, in special a susceptibilitdtii magnetice (MS) (e.g. Kukla si An, 1989;
Verosub si colab., 1993). Pentru Europa, China si America de Nord, aceastd tehnica
permite corelarea intre sectiuni, deoarece numeroase studii in aceste regiuni au
aratat un nivel ridicat al susceptibilitatii magnetice in paleosoluri si un nivel scazut
in loess (Kukla si colab., 1988; Kukla si An, 1989). Un alt avantaj al acestei tehnici este
posibilitatea de a corela MS cu alte proxy-uri, cum ar fi continutul de praf din gheata
din Groenlsia si Antarctica si continutul izotopilor de oxigen din carotele marine
(Heller si Liu, 1984). Schimbdrile paleomagnetice ale campului geomagnetic produc
de asemenea un cadru cronostratigrafic.

Se pot utiliza si proxy-uri biologice (de exemplu, lipide de la bacterii si ceruri
vegetale) si geochimice (de exemplu, raportul izotopilor stabili, culoarea solului,
analize granulometrice) pentru a furniza informatii cu privire la schimbarile
paleoenvironmentale din depozitele de loess-paleosol. Cercetarea geocronologica
poate fi realizatd prin datarea cu radiocarbon si racemizarea aminoacizilor atunci
cand existd fosile. Datarea directa a secventelor loess-paleosol este posibila prin
metode bazate pe luminescenta (termoluminescenta si luminescenta stimulata optic)

precum si cu ajutorul metodei de rezonanta electronica de spin (ESR).
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1.2.2. Importanta arheologica

Pe langa faptul ca este considerat o perioadd a schimbdrilor climatice
continue, Cuaternarul este de asemenea considerat ca fiind , Epoca oamenilor”. In
timpul Pleistocenului timpuriu, genul Homo a aparut in Africa, rdspandindu-se mai
tarziu pe tot globul si evoluand in Omul Modern Anatomic (AMH). Prin depozitele
de loess mai extinse situate in general in apropierea retelelor fluviale cu campii
fertile, asezdrile umane preistorice au fost conservate in aceste depozite eoliene, mai
ales in Europa si Asia. In Europa centrald si de est, de exemplu ratele ridicate de
depozitare a loessului in timpul Pleistocenului mijlociu au condus la conservarea a
numeroase situri arheologice (Dodonov si colab., 2006). In China, depozitele de loess
sunt strans corelate cu originea si dezvoltarea culturii chineze (Smalley, 1968; Dong
si colab., 2012).

Faptul ca loessul reprezinta un mediu cu un nivel scazut de sedimentare si
detine conditii general alcaline, ajutd la conservarea artefactelor si a resturilor osoase
(Zarate, 2016; Handel si colab., 2009). In plus, aspectul omogen al loessului conduce
la o vizibilitate mai mare a rdmadsitelor arheologice in comparatie cu diferite medii de
sedimentare care nu sunt de natura eoliana (Zarate, 2016). impreuné cu informatiile
paleoenvironmentale furnizate de secventele loess-paleosol, cercetdrile pot sa
reconstruiascd modurile de viata preistorice si sa producad dezbateri pe termen lung,
cum ar fi venirea in Europa a primului Homo modern (Conrad si Bolus, 2003;
Mellars, 2011; Iovita si colab., 2014).

1.2.3. Sectiuni importante de loess-paleosol

Dintre toate depozitele de loess din intreaga lume, loessul din Eurasia
reprezintd cea mai importantd arhiva terestra din Cuaternar, oferind unele dintre
cele mai intens studiate secvente de loess-paleosol (LPS). Aceste secvente sunt
considerate sectiuni importante, remarcabile prin semnificatia lor paleoenviron-
mentala si arheologica.

In platoul de loess din China, unul dintre cel mai studiat si extins depozit de
loess este Luochuan, prezentand o inregistrare a schimbarilor climatice pe durata a
2,5 Ma reprezentate prin peste 30 de alternante loess-paleosol. La acest sit, Heller si
Liu (1984) si Kukla si An (1989) au observat variatiile susceptibilitatii magnetice in
unitdtile de loess si paleosol precum si corelatia inregistrarilor magnetice cu raportul
izotopilor de oxigen din carotele marine. Analizele multi-proxy (e.g. Zhisheng si
colab., 1989; Zhang si colab., 2008; Nugteren si colab., 2004; Yang si colab., 2001)
alaturi de datarea cu radiocarbon (T.S. Liu, 1985) si datarea prin luminiscenta (e.g.

Y.C.Lu si colab., 2007) au oferit informatii importante cu privire la schimbarile
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paleoclimatice si paleoenvironmentale determinate de musonul din Asia de Est si
ciclurile Milankovitch, coreland sectiunea din punct de vedere geochimic cu alte LPS
din Europa si Argentina.

In Europa, bazinul central si inferior al Dunarii prezinta cele mai
semnificative LPS din perioada Pleistocenului tarziu (Bronger, 2003; Buggle si colab.,
2009). Numeroase studii s-au focusat in special asupra depozitelor situate in
regiunea Voivodina, In nordul Serbiei. Titel reprezinta un astfel de depozit de loess
unde s-au efectuat numeroase studii (e.g. Bokhorst si colab., 2009; Bokhorst si
Vsienberghe, 2009; Markovi¢ si colab., 2008). In Romania, Mircea Voda este
considerata o sectiune importantd datoritd alternantei a 6 pedocomplexuri bine
dezvoltate in lungime de 26 m grosime, acest sit fiind cercetat inca din anii 70 (e.g.
Conea, 1969, 1970; Buggle si colab., 2008; Panaiotu si colab., 2001; Timar-Gabor si
colab., 2011).

Roxolany (Ucraina) este cea mai importanta secventa de loess-paleosol din
zona Madrii Negre jucand un rol important in corelarea depozitelor de loess din
Europa si China la scard regionala si interregionala, oferind informatii paleoclimatice
si paleoenvironmentale importante din perioada Pleistocenului (Nawrocki si colab.,
2018). Stayky este o alta sectiune importanta din Ucraina, partea superioarda a
secventei inregistrand schimbadri climatice rapide similare cu cele inregistrate in
sectiunea Nussloch din Germania.

Sectiunea Nussloch prezinta o importanta atat paleoenvironmentala cat si
geo-arheologicd, avand o stratigrafie groasa si detaliata a Pleistocenului tarziu si
conservand un nivel cultural unic din Paleoliticul superior atribuit AMH (Kind,
2000). Nu in ultimul rand, probabil cea mai importanta descoperire arheologica a
fost la Krems-Wachtberg, Austria, unde numeroase studii au condus la corelarea
inregistrdrii de inalta rezolutie a conditiilor climatice cu prezenta AMH la nordul
Alpilor (e.g. Einwogerer si colab., 2014; Handel si colab., 2008; Zeeden si colab., 2015;
Lomax si colab., 2014).
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2. CONCEPTE DE BAZA IN DATAREA PRIN LUMINESCENTA
STIMULATA OPTIC

2.1. Principii generale

Fenomenele de luminescenta se refera la radiatiile electromagnetice (in mod
normal sub forma de lumina vizibild) emise de materiale ca urmare a unei stimulari
externe, cum ar fi cdldura, radiatiile ionizante sau electromagnetice, presiunea sau
reactia chimica. In ultimele decenii, metodele analitice de datare care implici
luminiscenta sunt termoluminiscenta (TL) si luminescenta stimulata optic (OSL), in
functie de tipul de stimulare - caldura sau lumina.

Momentul datat reprezinta ultima resetare a , ceasului” luminescent la zero.
In cazul sedimentelor, resetarea semnalului este cauzata de expunerea la soare a
granulelor in timpul eroziunii si transportului. Dupa depunere, granulele minerale
vor fi acoperite, permitand semnalului luminiscent si se acumuleze din nou. In
conditii controlate de laborator, prin stimularea granulelor cu caldura sau luming,
semnalul poate fi cuantificat pentru a determina timpul care a trecut de la ultimul

moment de zero.
2.2. Mecanismele de producere a luminescentei

In general, pentru materialele luminescente (izolatori si semiconductori),
mecanismul este descris pe baza unui model care explicd procesele de transfer de
energie prin electroni. Conform modelului benzilor energetice dintr-o structura
cristalina, bsia de valenta si bsia de conductie sunt separate de bsia interzisa.
Deoarece mineralele naturale au o structurd cristalina imperfectd, defectele vor crea
stari energetice temporare permise in interiorul benzii interzise. Atunci cand
radiatiile ionizante interactioneaza cu structura cristalina, electronii din bsia de
valentd pot obtine suficientd energie pentru a trece in bsia de conductie. Pentru
tiecare electron transferat se creeazd un gol (sarcind pozitivd) in bsia de valenta.
Electronii excitati si instabili pierd energia de excitatie si se intorc in bsia de valenta
sau sunt capturati de defect in interiorul benzii interzise. Acelasi proces se aplica si
pentru goluri. Prin expunerea cristalului la caldurd sau lumina, electronii pot absorbi
suficientd energie pentru a reveni la bsia de conductie, dupd care pot fi din nou
capturati sau se pot recombina cu goluri in centri de recombinare, eliberand energie.
Atunci cand in urma recombindrii electron-gol rezultd eliberarea de energie sub
forma de emisie de fotoni, procesul se numeste luminescentd. Descrierea de mai sus

se aplica pentru modelul general care implica o singurd capcana (GOT).
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2.3. Masuratori efectuate in laborator pentru obtinerea varstei

In cazul datdrii sedimentelor, varsta rezultatd va reflecta momentul depunerii
acestora. In cazul ideal, semnalul este complet eliminat prin expunerea la lumina

soarelui, caz in care ecuatia utilizata este:
Doza echivalenta

Varsta = —
Doza anuala

unde doza echivalenta (Gy) este o doza combinatd primita de la expunerea la
radiatiile a,  si vy, iar doza anuala (Gy a?) este energia radiatiei absorbite anual pe

unitatea de masa.
2.3.1. Obtinerea dozei echivalente

Asa cum s-a mentionat anterior, masurarea in laborator a electronilor
capturati se bazeaza pe un mecanism similar cu momentul resetarii la zero (caldura
sau lumina). Granulele minerale sunt stimulate cu o cantitate suficienta de energie
pentru a captura electronii, obtinandu-se un semnal (din recombinarea electronilor
in centrii de recombinare) sub forma unei curbe de descrestere OSL (intensitatea
luminiscentei in functie de timp). Semnalul luminescent natural este folosit pentru a
stabili doza totald absorbita pe durata ingroparii mineralului (doza echivalentd, ED).
Acest lucru se face prin compararea cu un semnal OSL obtinut prin generarea in
laborator a unor doze cunoscute de radiatii, reprezentata sub forma unei curbe doza
raspuns. Modul de determinare a dozei echivalente poate varia in functie de

procedurile de mdsurare si de tipul de mineral investigat.
2.3.2. Obtinerea dozei anuale

Doza anuald reprezintd rata de absorbtie a radiatiei din mediu de catre
granulele minerale din sedimente. Doza este impadrtita intr-o doza internd (de la
radiatiile a si 3 emise din granulele minerale) si doza externa (a, [ si radiatia y din
mediu precum si radiatia cosmicd). Radiatia ionizantd provine de la radionuclizii
28U, 25U, 22Th si descendentii lor ¥Rb si “K. Se pot utiliza diverse metode, cum ar fi
cele indirecte: analiza prin activare cu neutroni, spectrometria de masa cu plasma
cuplatd inductiv, spectrometria de absorbtie atomicd si spectrometria radiatiei
gamma, sau metode directe cum ar fi detrminarea activitatii alfa sau beta. Tipul si
dimensiunea granulelor minerale, continutul de apd, latitudinea, adancimea si
altitudinea trebuie luate in considerare, fiind folositi factorii de conversie pentru
obtinerea dozei anuale (de exemplu, factori prezentati de Adamiec si Aitken, 1998

sau Guérin si colab., 2011).
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2.4. Mineralele utilizate in datarea prin luminescenta a sedimentelor

- studiu de caz pe cuart

Datarea sedomentelor s-a limitat pana acum la cuart si feldspat. Aceste
dozimetre naturale sunt preferate nu numai datoritd abundentei lor in diferite medii
sedimentare si rezistentei lor la dezagregare, ci si datoritd semnalului luminescent
stabil de-a lungul perioadelor geologice care poate fi resetat prin expunerea la
lumina soarelui. Cuartul este al doilea cel mai abundent mineral in scoarta
continentald dupa feldspat. Avand o structura cristalind mai simplad in comparatie cu
feldspatul, proprietati relevante pentru luminescenta stimulatd optic si avantaje
privind protocoalele de masurare, cuartul este considerat un mineral de incredere si

este adesea preferat pentru aplicatiile privind luminescenta (Wintle, 2008).
2.4.1. Originea si structura cuartului

Cuartul si alti silicati reprezinta 12,6% din scoarta continentald a pamantului.
Cuartul apare in aproape toate rocile ignee, metamorfice si sedimentare. In
depozitele sedimentare, granulele de cuart provin in principal din sedimente
reciclate, roci metamorfice si roci silicioase, rareori avand provenienta vulcanica sau
diageneticd. Originea si formarea granulelor de cuart joacd un rol important in
caracteristicile OSL datorita diferitelor acumuldri de defecte in structura cristalind
(Preusser si colab., 2009).

Din punct de vedere chimic, cuartul este compus aproape 100% din Si si O,
legatura dintre cele doua elemente fiind 40% ionica si 60% covalentd. Cuartul exista
in doud forme - alfa sau beta. Pentru alfa-cuart, componenta de bazd a structurii
cristaline este tetraedrul [SiO4]*, legat de tetraedrul invecinat prin ioni de oxigen si

formand hexagoane conectate.
2.4.2. Modelul bazat pe nivele energetice pentru cuart

Un pionier in OSL, Huntley si colab. (1985) a fost primul care a sugerat ca
modelul GOT nu poate explica in mod adecvat fenomenul de luminescenta.
Semnalul OSL cuprinde componente ,rapide”, ,medii” si ,lente” (Smith si Rhodes,
1994; Bailey si colab., 1997). O analiza completa a componentelor OSL este inclusa in
Wintle si Adamiec (2017). Bailey (2001) a produs un model bazat pe nivele energetice
pentru cuart insotit de parametrii selectati (de exemplu, energiile capcanei adanci) si
reprezentarea matematica. Acest model prezinta cinci centri de captare a electronilor
sub bsia de conductie la adancimi diferite si patru centri de recombinare aproape de

bsia de valenta.
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2.4.3. Prepararea probelor si a alicotelor

Procedurile de extragere a fractiunilor de cuart din probe sunt efectuate sub
lumina rosie de joasd putere pentru a evita stimularea semnalului luminiscent. Dupa
indepartarea materialului din capetele tuburilor din otel inoxidabil, materialul ramas
in mijlocul tuburilor este supus unor tratamente chimice, sitdri, separari utilizand

cilindri Atterberg si centrifugdri in scopul extragerii diferitelor fractiuni de cuart.
2.4.4. Protocolul uni-alicota regenerativ (SAR)

Protocolul SAR a fost dezvoltat in special pentru componenta rapida a
semnalului OSL a cuartului (Preusser si colab., 2009). Tabelul 2.1 prezinta procedura
de madsurare. Rezultatul final va consta intr-o curba doza rdspuns derivata din
raportul L«/Tx pe care se interpoleazd semnalul OSL natural pentru a obtine doza
echivalentd. Protocolul SAR prezintd mai multe teste intrinseci, astfel incat
performanta sa poate fi verificata pentru fiecare alicota masurata. Testul de repetare
a dozei este utilizat pentru evaluarea eficientei corectiei de sensibilitate. Verificarea
curbei doza raspuns corectate se face printr-un test de recuperare a semnalului.
Testul de stimulare a semnalului in infrarosu (IR) (Duller, 2003) detecteaza
contaminarea cu feldspati. Pe langa aceste teste se pot efectua investigatii
suplimentare, cum ar testul de verificare a dependentei dozei echivalente de

tratamentul termic si testul de recuperare a dozei.

Tabelul 2.1. Protocolul SAR generalizat pentru masurarea cuartului (Murray si Wintle, 2003).

Tratament

Iradiere (Ds)?

Preincalzire (160-300 °C pentru 10s)

Stimulare cu diode albastre pentru x secunde la 125 °C (Lx)®

Iradiere cu doza test (Dy)

Preincalzire (cutheat) dupéa doza test (T< preancalzire)

Stimulare cu diode albastre pentru x secunde la 125 "C (Tx)

Nk ®IN=

Stimulare cu diode albastre pentru 40 s (T> preancalzire)

8. Inapoi la pasul 1

2 Atunci cand se masoara semnalul natural in primul ciclu, i =0 si Do = 0.

b Timpul de stimulare cu diode albastre este conditionat de intensitatea luminii de stimulare.

2.4.5. Datarea OSL folosind protocolul SAR pentru masurarea cuartului - puncte

forte si provocari

Imbunatatirile facute in cercetarea privind luminiscenta au condus la

cresterea increderii utilizdrii cuartului ca dozimetru si a protocolului SAR ca o
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tehnicd robusta de datare. Protocolul SAR prezinta numeroase avantaje cum ar fi o
precizie mai mare (in mod normal 5-10%) si capacitatea de a detecta variatii
microdosimetrice sau resetare partiala. Protocolul de mdasurare permite corectii ale
modificdrilor de sensibilitate, o excelenta reproductibilitate, teste intrinseci si
rsiament ridicat. Mai mult, varstele derivate din granulele de cuart provenind dintr-
o varietate de medii si zone geografice, au fost in concordanta cu rezultatele obtinute
folosind metode independente de control cronologic (e.g. Murray si Olley, 2002;
Constantin si colab., 2012; Anechitei-Deacu si colab., 2014; Trsiafir si colab., 2015).

Numeroase studii OSL au raportat faptul ca proprietatile luminescente ale
cuartului sunt direct afectate de originea geologicd a granulelor, geochimia
elementelor sau radiatiile din probd (Adamiec, 2000; Duller si colab., 2000; Duller,
2004). Semnalele OSL de intensitate redusd, pierderea semnalului, resetarea
incompletd, transferul termic, doza micd de saturatie sau ciclurile de prelucrare a
sedimentelor pot avea un impact semnificativ in obtinerea unei varste precise prin
aplicarea datarii prin luminescents (Preusser si colab., 2009). In cazul sedimentelor
de tip eolian, cum ar fi secventele loess-paleosol, varstele OSL obtinute pot fi eronate
datoritd resetarii incomplete din timpul pre-depozitdrii, amestecarii din timpul post-
depozitdrii determinata de pedo- si bioturbare (e.g. Zech si colab., 2017) sau cuart
foarte contaminat (Groza si colab., 2019).

Studiile de datare au raportat o discrepanta intre doze echivalente si varste
obtinute pe diferite fractiuni de cuart extrase din sectiunile de loess din Europa si
China (Timar-Gabor si colab., 2017). Un alt aspect interesant este faptul ca pe langa
problema legata de cronologie, caracteristicile de saturatie ale cuartului fin (4-11 pm)
si grosier (63-90 pum) sunt diferite, granulele grosiere intrand in saturatie mai
devreme fata desi fractiunea fina subestimeaza varstele reale Inaintea fractiunii
grosiere (e.g. Timar-Gabor si colab., 2017). Legatura dintre caracteristicile de
saturatie si dimensiunea granulei a fost prezentata de Timar-Gabor si colab., (2017).
O altda problema este discrepanta dintre curbele doza rdaspuns naturale si de
laborator obtinute pe diferite fractiuni de cuart (Chapot si colab., 2012; Timar-Gabor
si Wintle 2013). Aceastd observatie compromite una dintre ipotezele principale ale
protocolului SAR-OSL care afirmd faptul ca curba doza raspuns obtinutd in
laborator reproduce cresterea semnalului natural. Ca rezultat, Chapot si colab.,
(2012) au sugerat o ED de 150 Gy ca limita maxima pentru datarea OSL, in timp ce
Timar-Gabor si Wintle (2013) si Constantin si colab. (2015a) recomanda precautie de
la doze ~ 100 Gy la 200 Gy.
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3. INVESTIGATII ALE SITURILOR DE LOESS-PALEOSOL DE
IMPORTANTA PALEOENVIRONMENTALA UTILIZAND
LUMINESCENTA STIMULATA OPTIC

3.1. Protocoale de datare wuni-alicota regenerativ (SAR) al
luminescentei stimulata optic utilizand cuart de diferite dimensiuni:
revizitarea cronologiei de la sectiunea master de loess-paleosol Mircea

Voda, Romania
3.1.1. Introducere

Este binecunoscut faptul ca rezultatele obtinute prin metode de datare prin
luminescenta aplicate pe cuart subestimeaza varsta asteptata pentru probe ce sunt
colectate imediat sub paleosolurile asociate Stadiului Izotop Marin (MIS) 5, asa cum
a fost deja raportat pentru situl de loess-paleosol Mircea Voda, Romania (Timar si
colab., 2010) precum si pentru diferite situri din China (Buylaert si colab., 2007,2008).
Incd o problema importants a fost ridicatd a fost cea legatd de alegerea fractiunii
granulometrice de cuart si discrepantele dintre varste pentru valori mai mari de 40
ka. In conditiile acestor descoperiri, protocolul de datare SAR folosind cuart de
diferite marimi granulometrice a fost aplicat in vederea revizitdrii cronologiei de la
Mircea Voda.

3.1.2. Localizare si importanta

Arhiva terestra de la Mircea Voda (48°19'15” N, 28°11'21” E) este situata in
zona Dobrogei, in proximitatea Dunarii, a Madrii Negre si a vdii Carasu. Este
consideratd a fi o sectiune deosebit de importantd, fiind una din cele mai studiate
sectiuni din estul Europei. Rezultate precedente de sedimentologie, geochimie si
magnetism environmental au demonstrat faptul ca loess-ul de la Mircea Voda
prezinta similaritati cu loess-ul din Serbia (Vojvodina) si China (Plateoul de Loess
Chinezesc) (Buggle si colab. 2008, 2009, 2014; Necula si Panaiotu, 2012; Necula si
colab. 2013).

3.1.2.1. Stratigrafie

Sectiunea Mircea Voda prezintd sase pedocomplexe, continand ultimii 700 ka
de paleoclima. Stratul So reprezinta un sol de stepd ce prezinta similaritati cu
orizontul LsIn ceea ce priveste granulometria magnetica (Buggle si colab. 2008;
Necula si Panaiotu, 2012). Pedocomplexul interstadial (L1S:) al ultimului ciclu glaciar
este cuprins in orizontul Li (Timar si colab. 2010; Buggle si colab., 2008).

Pedocomplexul Si a fost identificat ca fiind un sol fosil de stepa gri-maro (Balescu si
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colab., 2010; Buggle si colab., 2009). Pedocomplexul S: a fost de asemenea identificat
ca un sol de stepd gri-maro (Balescu si colab., 2010; Bugle si colab., 2014). Orizontul
Ss a fost identificat ca un sol fosil de stepa sau de padure-stepa (Buggle si colab.,
2014). Paleosolul Sseste corelat cu MIS 13-15 si a fost clasificat ca un Cambisol sau

Luvisol fosil cromic (Buggle si colab. 2013).
3.1.2.2. Studii anterioare despre setiunea Mircea Voda

Mircea Voda este prima sectiune din Romania ce a fost datata prin metode de
luminescenti stimulata optic (OSL) pe cuart fin (4-11 um) de catre Timar si colab.
(2010). In acelasi timp, Balescu si colab. (2010) au investigat feldspati alcalini extrasi
din trei probe colectate din orizonturile de loess Li, L2 si Ls. Studiul de luminescenta
pe cuart din articolul Timar si colab. (2010) s-au concentrat pe ultimele patru
perioade glaciare, cu 9 probe fiind colectate din stratul de loess cel mai de sus (L:) si
inca trei din straturile de loess L, Ls si Ls. Timar-Gabor si colab. (2011) au prezentat
mai tarziu o comparatie cu varstele obtinute pe cuart grosier (63-90 um). Aceleasi
probe au fost investigate de Vasiliniuc si colab. (2012, 2013b, 2013a) folosind
fractiunea poliminerala find (4-11 um) extrasd din acelasi material utilizat de Timar
si colab. (2010).

3.1.2.3. Caracteristici si comportament ale luminescentei

Prima cronologie OSL obtinutd pentru sectiunea Mircea Voda a fost raportata
de Timar si colab. (2010) pe fractiunea de cuart find (4-11 um) extrasa din 12 probe
(MV 01-13). Mai tarziu, Timar-Gabor si colab. (2011) s-au concentrat pe fractiunea de
cuart grosiera (63-90 um) obtinutd din aceleasi probe. Caracteristicile luminescente
au fost studiate prin aplicarea protocolului SAR (Murray si Wintle, 2000). Curbe
doza raspuns LM-OSL au fost construite pana la o doza de 1 kGy (Timar-Gabor si
colab., 2012).

Cu toate acestea, dozele echivalente obtinute pe cuartul fin (4-11 pm) au fost
mai mici decat cele obtinute pe cuartul grosier (63-90 um) (Timar si colab., 2010;
Timar-Gabor si colab., 2011). Masurdtori de incdlzire in pulsuri pe ambele fractiuni
de cuart au fost realizate cu scopul de a analiza potentiala contaminare a capcanelor
dozimetrice OSL cu componente instabile. Ulterior, Timar-Gabor si colab. (2012) au
investigat curbe doza-raspuns pentru doze de pana la 10 kGy pentru ambele
fractiuni de cuart si Timar-Gabor si colab. (2015b) au investigat reproductibilitatea
curbelor doza-raspuns pentru 15 Gy pentru cuartul grosier (63-90 um).

Situl a fost de asemenea investigat de Balescu si colab. (2010) pe granule de
feldspati alcalini 60-80 pm. Avand in vedere problemele ridicate in urma rezultatelor

pe cuart, Vasiliniuc si colab. (2012, 2013b, 2013a) s-au concentrat pe proprietatile
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luminescente si varstele obtinute pentru fractiunea poliminerala fina (4-11 pm)

extrasa din probele investigate anterior de cdtre Timar si colab. (2010).

3.1.3. Studiul curent pentru Mircea Voda
3.1.3.1. Prelevarea probelor, prelucrare si facilitati analitice

Pentru acest studiu, investigatiile au fost realizate pe 20 de probe noi
prelevate de la sectiunea Mircea Voda. Primele 12 probe (2MV 40-MV 2.6) au fost
prelevate de la tranzitia Pleistocen/Holocen, in timp ce probe dubleti (2MV 570, L3,
L4, L5) au fost colectate direct de sub straturile Si-Ss. Procedura stardard de
prelucrare a probelor a fost realizatd la lumina rosie. Probele au fost masurate
folosind aparate Risg TL/OSL-DA-20 (Thomsen si colab., 2008). Activitatile specifice
ale radionuclizilor au fost mdsurate prin intermediul spectrometriei gama de inalta

rezolutie.
3.1.3.2. Masuratori de luminescenta

Pentru determinarea dozei echivalente in cazul fractiunilor fina (4-11 um) si
grosierd (63-90 pum) s-a folosit protocolul dozei uni-alicotd regenerativ (SAR)
(Murray si Wintle 2000, 2003). Pentru a corobora cu studiile anterioare pe cuart de la
Mircea Voda, depenedenta dozei echivalente in functie de tratamentul de
preincdlzire a fost evaluat pentru o proba dublet din stratul Ls, concluzionandu-se
faptul ca nu exista nicio variatie sistematica pentru intervalul de temperatura 200-
280 °C. Cate 8 alicote au fost mdsurate per proba per fractiune de cuart pentru a
obtine doze echivalente (Tabel 3.1.1).

Pentru a analiza cat de apropiat este semnalul natural pentru cuart grosier de
nivelul de saturatie, curbe de crestere CW-OSL au fost construite pana la o doza de 1
kGy pentru probele batrane colectate din straturile de loess Ls, Ls si Ls. Semnalul
natural a ajuns la nivele intre 71% si 87% din nivelul de satauratie din laborator.
Toate dozele echivalente sunt prezentate in Tabelul 3.1.1. In cazul ambelor fractiuni
de cuart, media semnalelor naturale corectate pentru sensibilitate (Lnat/Trat) pentru
probele 2MV 570, 2MV L3, 2MV L4 si 2MV L5 au fost reprezentate grafic in functie
de doza echivalenta asteptata. Tinand cont de faptul cd aceste probe au fost colectate
direct sub straturile de paleosoluri, varstele asteptate au fost determinate pe baza
arhivelor climatice de 68O bentic (Lisiecki si Raymo, 2005). S-a putut observa faptul
cd probele sunt in saturatie naturald, ceea ce inseamnad ca semnalele naturale nu mai
continua sd creascd odata cu adancimea. Raportul semnalelor naturale fata de
nivelele de saturatie din laborator pentru cele doua fractiuni granulometrice au fost
in concordantd cu raportdrile anterioare ale Timar-Gabor si colab. (2012) pentru o

proba ”infinit” de batrana.
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Curbe de crestere extinse CW-OSL au fost ulterior construite pentru probele
2MV L3A si 2MV L4A pentru doze de pana la 5kGy (pentru granulele de cuart 4-11
um) si 2 kGy (pentru granulele de cuart de 63-90 um) folosind cel putin 6 puncte
regenerative si doze test de 17 Gy si 170 Gy (Figura 3.1.1a-d).

Figura 3.1.1. Comparatie intre curbele de crestere pentru probele 2MV L3A (a, b) si 2MV L4A (c. d)
pentru ambele fractiuni de cuart. Curbele au fost descrise cel mai bine printr-o functie de doud sume
exponentiale. Cel putin trei alicote au fost folosite pentru a obtine media semnalelor luminescente
corectate utilizatd In constructia curbelor de crestere. O temperaturd de preincdlzire de 220 °C timp de

10 s si un cuheat de 180 °C au fost folosite.

2MVL3A (4-11 pm) 2MVL3A (63-90 um)

20 () 12+ (b)
O Td=17 Gy I= 0.06 + 5.17(1-exp(-D/94))+9.43(1-exp(-D/1217))
O Td=170 Gy I= 0.01 + 0.84(1-exp(-D/62))+2.39(1-exp(-D/844))
164 ¥¢ Natural signal for Td=17 Gy

¥¢ Natural signal fot Td= 170 Gy

O Td=17 Gy I= 0.04 + 3.16(1-exp(-D/54))+4.74(1-exp(-D/483))
O Td=170 Gy I= 0.01 + 0.68(1-exp(-D/41))+1.46(1-exp(-D/396))
Y¢ Natural signal for Td= 17 Gy

¥¢ Natural signal for Td= 170 Gy

[c:]

Corrected luminescence (LX/TX)
Corrected luminescence (L /T )

0 1000 2000 3000 4000 5000 0 500 1000 1500 2000
Dose (Gy) Dose (Gy)

2MVILA4A (4-11 pm 2MVLA4A (63-90 pm

20 (4-11 pm) © 19 (63-90 um) @
0O Td=17 Gy I= 0.04 + 4.63(1-exp(-D/82))+9.35(1-exp(-D/1170)) O Td=17 Gy I= 0.04 + 2.76(1-exp(-D/45))+3.65(1-exp(-D/371))

0O Td=170 Gy I= 0.01 + 0.83(1-exp(-D/67))+2.24(1-exp(-D/944)) Td=170 Gy (-1 (

16 ¢ Natural signal for Td= 17 Gy ¢ Natural signal for Td= 17 Gy

Y¢ Natural signal fot Td= 170 Gy Natural signal for Td= 170 Gy

Corrected luminescence (L /T )
Corrected luminescence (L /T )

0 1000 2000 3000 4000 5000 0 500 1000 1500 2000
Dose (Gy) Dose (Gy)

Tabel 3.1.1. Sumarul dozelor echivalente, activitatilor radionuclizilor, debitului dozelor si varstelor
optice. Datele de luminescenta si dozimetrie sunt indicate impreuna cu erorile statistice si varstele
oprice sunt indicate impreuna cu erorile globale. Toate erorile sunt erori standard. Activitdtile
specifice au fost masurate cu un detector tip “well” prin spectrometrie gama de Inaltd rezolutie.
Varstele au fost calculate asumand un continut de umiditate de 20%. Debitul dozei totale include
contributia razelor cosmice (Prescott si Hutton, 1994), radiatiilor gama, beta si alfa (pentru granulele
de cuart 4-11 pum). Debitul dozei interne este de 0.01 + 0.002 Gy/ka (Vandenberghe si colab., 2008)
impreuna cu un factor de atenuare beta si de decapare de 0.94 + 0.05 (Mejdahl, 1979) pentru
fractiunea de cuart grosiera (63-90 um). Factorul de eficientd alfa pentru granulele de cuart 4-11 pum
este de 0.04 £ 0.02 (Rees-Jones, 1995). Varstele optice marcate cu asterisc (*) au fost obtinute pentru

probe aflate in apropierea nivelelor de saturatie din laborator (intre 71% si 87%).
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Cod Adancime Cod Marime . ]E)ozé . Raport de Recuperare Raport de Debit total al Debit c.10'z a Varsta Er.o ar.e . . Eroare. .
unitate prelevare laborator granulometrica Echivalenta repetare (%) depletare in IR dozei (Gy/ka) cosmica (ka) statirstica sistematica
(m) (um) (Gy) (Gy/ka) (%) (%)
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3.1.4. Varste si discutii

Studii anterioare de datare prin luminescenta pentru situl Mircea Voda
(Figura 3.1.2a) au dezvaluit o discrepantd de varste intre cele doua fractiuni de cuart
investigate ce nu este nici in ziua de azi inteleasi pe deplin. in ciuda faptului ci
ambele seturi de date erau in concordanta cu pozitia stratigrafica a probelor, varstele
pentru cuartul fin (4-11 um) pentru cele trei probe prelevate din unitdtile de loess Lo,
Ls si Ls au fost interpretae ca fiind subestimari. Semnalul post-IR IRxs a fost
considerat ca fiind mai de incredere decat varstele obtinute anterior pe cuart pentru
straturile L2, Ls si Ls. Aceste varste sunt prezentate impreund cu cele pe cuart in
Figura 3.1.2a.

In studiul actual, cuartul fin (4-11 um) si grosier (63-90 um) a fost investigat
prin aplicarea protocolului SAR-OSL pentru a augmenta cadrul cronologic existent
al master sectiunii de loess-paleosol Mircea Voda. Varstele obtinute pentru tranzitia
Pleistocen/Holocen au demonstrat faptul ca fractiunile fina si grosiera corespund
doar pana la ~ 20 ka (Figura 3.1.2b). Pentru probele mai batrane, varstele pentru
granulele de cuart fin subestimeaza varstele pentru cuartul grosier. Astfel,
discrepanta dintre cele doua seturi de date apare mai devreme decat a fost anterior
raportat pentru alte situri (Timar-Gabor si colab. 2017). Motivul pentru aceasta
discrepanta nu este inca cunoscuta.

Asa cum s-a afirmat Inainte, cuartul de 63-90 pm nu subestimeaza varstele
geologice asteptate si corespunde cu post-IR IRzs pentru probele colectate imediat
sub Si. Pentru probele mai batrane, semnalul pentru cuartul grosier SAR-OSL se
apropie (86%) de nivelul de saturatie din laborator si intra de asemenea in saturatie
naturala. Pentru granulele de cuart fine, semnalul natural OSL este semnificativ sub
nivelele de saturatie din laborator. Cu toate acestea, varstele pe cuartul fin
subestimeazd varstele asteptate. Prin urmare, aceste varste trebuie interpretate ca
varste minime. Investigarea curbelor de crestere extinse pana la 5 kGy (pentru
granulele de cuart 4-11 um) si 2 kGy (pentru granulele de cuart de 63-90 um)
utilizand doze test de diferite marimi de magnitudine (17 si 170 Gy) au concluzionat

taptul ca doza echivalentd nu a fost sensibild la mdrimea dozei test.
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Figura 3.1.2. (a) Reprezentare schematica a unitatilor de loess (L) si paleosol (S; zond hasuratd). Limitele paleosolurilor formate in timpul
Stadjiilor Izotope mMarine (MIS) impare sunt notate dupa Lisiecki si Lisiecki (2002). Varstele pentru probele bétrane si tinere sunt prezentate in
felul urmator: scrise cu rosu — Timar si colab. (2010); albastru — Timar-Gabor si colab. (2011); verde — Vasiliniuc si colab. (2012); portocaliu —
cuatt fin (4-11 pm), studiul curent; mov — cuart grosier (63-90 pm), studiul curent. Noile varste OSL reprezintd rezultatele ponderate de la
probele dublet iar cele marcate cu asterisc (*) sunt obtinute pentru probe ce au fost in proximitatea nivelelor de saturatie. (b) Reprezentare
graficd a varstelor optice (de la unitdtile Soand Li1) in functie de adancime Impreund cu datele de susceptibilitate magnetica. Varstele pentru

cuartul fin (4-11 um) sunt reprezentate ca patrate deschise si varstele pentru cuartul grosier (63-90 um) sunt reprezentate ca cercuri deschise.



3.2. Studiu prelimar de luminescenta stimulata optic al tranzitiei
Pleistocen/Holocen inregistrata in secvente de loess-paleosol din

bazinul de jos al Dunarii
3.2.1. Introducere

Avand in vedere faptul ca secventele de loess-paleosol reprezinta arhive
importante ale schimbadrilor environmentale din timpul Cuaternarului, stabilirea
unei cronologii robuste si reconstituiri sigure ale trecutului este adeseori obtinuta
prin intermediul analizelor multi-proxi. Tranzitia dintre Pleistocen si Holocen a fost
datatd ca avand loc acum 11.7 ka conform scalei de timp GICCO05, in timp ce
secventele regionale de d'®0 bentic datate prin radiocarbon din Altlanticul de Nord
au datat evenimentul la acum ~ 17 ka (Stern si Lisiecki, 2014). Faptul cd ipoteza unei
sincronicitati nu este valabila nici macar in cazul celei mai recente tranzitii climatice
sugereaza o reevaluare a trendului de "wiggle matching” (e.g. Marcovi¢ si colab.,
2015).

Doua situri de loess-paleosol din bazinul de jos al Dunarii din SE Europei,
Mircea Voda si Ramnicu Sarat, au fost selectate pentru a evalua sincronicitatea
raspunsului regional la ultima tranzitie glaciar-interglaciar inregistratd in arhivele de
carote marine si de gheatd. Cele doua situri au fost investigate In ceea ce priveste

luminescenta stimulata optic si susceptibiliatea magnetica.
3.2.2. Situl studiat si prelevarea probelor

Sectiunea de la Ramnicu Sarat (45 41" N, 27° 02" E) nu a fost atat de intens
studiatda precum Mircea Voda. Sectiunea de 186 m indltime este situatd pe malul
stang al vaii raului Ramnicu Sdrat si dispune doar trei pedocomplexe suprapuse
peste pietris fluvial. Investigatii anterioare tip proxi au fost realizate pentru analize
mineralogice, granulometrice, magnetice si geochemice de catre Dimofte (2012). Un
total de 12 probe au fost colectate acoperind primii 1.6 m al sectiunii Ramnicu Sarat,
incluzand tranzitia vizuala dintre L1 si So. Probele au fost prelevate la o rezolutie de 5
cm dintr-un profil curatat, folosind tuburi de otel inoxidabil. O schimbare gaduala
de culoare de la loess-ul Li la solul Soa fost observata la o adancime ce variaza intre
1.1si1.3 m.

3.2.3. Datarea optica
3.2.3.1. Prepararea probelor, facilitati analitice si protocoale de masurare

Fractiunea grosierd de cuart (63-90 um) a fost obtinuta prin interemediul
prepardrii standard a probelor la lumind rosie. Materialul de la capdtul fiecarui tub

de prelevare a fost folosit pentru analiza magnetica (Constantn si colab., 2019). Toate

-25-



masuratorile de luminescentd au fost realizate pe aparate Riso TL/OSL-DA-20
readers (Thomsen si colab., 2006). Protocolul SAR a fost utilizat pentru determinarea
de DE pentru fractiunea de cuart grosiera (63-90 um) (Murray si Wintle, 2000, 2003).
Activitatile specifice ale radionuclizilor au fost obtinute prin spectrometrie gama de
inalta rezolutie prin intermediul unui detector cu germaniu de inaltd puritate tip

"well”.
3.2.3.2. Dependenta dozei echivalente in functie de tratamentul termic

Pentru a verifica pretratamentul termic cel mai potrivit pentru probele de la
Ramnicu Sarat, dependenta DE in functie de tratamentul de preincalzire a fost
evaluata pentru RS 090A si RS 160. Probele nu au prezentat nicio variatie sistematica
a DE pentru intervalul de temperatura the 200 — 280 °C, avand rapoarte de repetare
apropiate de unitate si recuperare neglijabild in comparatie cu semnalul natural.
Nicio dependeta nu a fost observatd atunci cand s-au folosit temperaturi de cutheat
de 180 °C si 220 °C.

3.2.3.3. Determinarea dozelor echivalente

Cel putin 10 alicote au fost masurate pentru fiecare proba in vederea

determinarii dozei echivalente (Tabel 3.2.1).
3.2.3.4. Testul de recuperare al dozei

Teste de recuperare a dozei (Murray si Wintle, 2003) au fost realizate pentru
fractiunea de cuart grosiera (63-90 um) pentru probele RS 1004, 120, 150 si 160.
Doua probe (RS 090 si RS 160) au fost testate suplimentar folosind o combinatie de
preincdlzire/cutheat de 180/160 °C. Aceasta combinatie secundard de tratament
termic nu a avut nicio influentd asupra dozei recuperate, rapoartele de recuperare a

dozei fiind similare.
3.2.4. Varstele OSL si discutarea evaluarii tranzitiei Pleistocen/Holocen

Calcularea varstelor OSL si a erorilor sunt prezentate in Tabelul 3.2.1.
Abordarea folositd in definirea limitei pentru trazitia din datele MS a fost similara cu
cea utilizata de Constantin si colab. (2019) si Stern si Lisiecki (2014) (Figura 3.2.1).
Susceptibilitatea magnetica in camp redus (xi) si cea dependenta de frecventd (x:a)
au fost luate in considerare ca proxiuri paleoclimatice pentre cele doua sectiuni.
Debutul tranzitiei a fost constrans la adancimea pentru care valorile xicat si x:au
inregistrat cea mai mare si continud crestere In comparatie cu valorile ce
caracterizeaza loess-ul Li. Variatia de timp al Inregistrarii pentru MS de-a lungul
tranzitiei Pleistocen/Holocen este sincronicd pentru siturile de loess-paleosol Mircea

Voda si Ramnicu Sarat. Debutul cresterii semnalului de susceptibilitate magnetica
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incepe mai aproape de tranzitia de 17-ka raportatd pentru secventele regionale de
0O bentic datate prin radiocarbon (Lisiecki si Raymo, 2014) si mai devreme decat
tranzitia stratigrafica de 1.7 ka din arhivele de carote de gheata. De asemenea, se
pare ca pentru siturile investigate comportamentul MS reflecta o tranzitie Pleistocen/
Holocen graduald. Aceste observatii sunt similare cu cele raportate in cazul altor
doua situri de catre Constantin si colab. (2019) — Roxolany (Ucraina) si Mosorin
(Serbia). Mai mult decat atat, pedogeneza si sendimetarea de praf par sa aibe loc

simultan, ducand la formarea de soluri Holocene acretionare pentru straturile

investigate.
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Figura 3.2.1. Varstele OSL pentru cuart reprezentate in functie de adancime pentru Mircea Voda (a) si
Ramnicu Sarat (b). Pentru Mircea Voda varstele ponderate au fost obtinute conform lui Aitken (1985)
pe baza rezultatelor pentru cuart fin (4-11 pm) si grosier (63-90 pum). Pentru Ramnicu Sdrat sunt
prezentate varstele pentru cuartul grosier (63-90 um). Rata de acumulare a sedimentului (AR) au fost
obtinute prin utilizarea regresiei liniare a varstelor OSL 1n functie de adancime (a, c). Detalii legate de
pragul de MS sunt prezentate in text. Limita Li/So identificata pe teren este data ca referintd. Curbe de
MS de frecventa redusa si dependentd de frecventd sunt prezentate pentru Mircea Voda (b, c) si

Réamnicu Sarat (e, f).
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Tabelul 3.2.2. Dozele echivalente (DE), masuratorile dozimetrice si varstele OSL pentru probele de la Ramnicu Sarat. Estimarea continutului de umiditate s-a

bazat pe diferenta dintre greutatea initiala si cea dupa uscare in etuva. Erorile asociate datelor de luminescentd si dozimetrie sunt statistice. Erorile asociate

varstelor optice reprezintd erori globale. Erorile relative sistematice luate In considerare includ: 2% calibrarea sursei beta, 3% factori de conversie, 5% factorii

de atenuare si decapare, 3% calibrarea spectrometrului gama, 15% radiatia cosmica, 25% continutul de umiditate. Toate erorile corespund pentru 1o. Litera

‘n’ reprezintd numarul de alicote masurate.

Cod  Adancime Umiditate granl\ldlil;ixrlrzricé DE (Gy) U-Ra Th K D:lbciltotz(::ial st]ill:i):tl;é sis]taz)r?:teicé Varsta
proba (m) %) (1m) (Ba/ke) (Ba/ke) (Bq/ks) (Gy/ka) totald (%) totald (%) (ka)
RS 050 0.5 4% 63-90 52+0.6n1 33.6x17 321+08 380.8+119  2.61+0.05 11.7 5.4 20+0.3
RS 060 0.6 2% 63-90 69+04n11 35722 355+04 4579%13.6  3.02+0.06 6.1 5.4 23+0.2
RS 070 0.7 9% 63-90 73+03n0 358+1.0 342+19 4684+139 279+0.05 4.5 5.9 26+0.2
RS 080 0.8 5% 63-90 16.8+05n-11 34.6+14 333+17 4465+119  281+0.05 3.5 5.5 6.0+0.4
RS 090 0.9 2% 63-90 234+07n18 37602 384+13  489.2+15.1 3.18 +0.05 3.4 5.4 74+0.5
RS 100 1.0 6% 63-90 297+1.0n20 358+16 375+14 459.0+129  290+0.05 3.8 5.6 10.3+0.7
RS 110 1.1 6% 63-90 327+21nu 364+14 39.6+06 4829+134  3.01+0.05 6.6 5.6 10.9+1.0
RS 120 1.2 6% 63-90 371+14n19 370+17 413+32 450.0+153  2.95+0.08 4.6 5.6 12.6 £0.9
RS 130 1.3 5% 63-90 36.0+19n1a 36713 381+18 447.7+159  2.92+0.06 5.7 5.5 124+1.0
RS 140 14 9% 63-90 424+17n15 325+24 33.6+3.0 367.8+147  2.41+0.07 5.0 5.9 176+14
RS 150 1.5 6% 63-90 504+19n15 339+14 354+14 4758+181  2.86+0.06 44 5.6 17.6+£1.3
RS 160 1.6 6% 63-90 37.6+13n1. 359+33 355+3.0 3942+156  2.66+0.08 47 5.6 142+1.0
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3.3. Datarea prin luminescenta stimulata optic al solului Holocen (So)

de la master sectiunea Luochuan, China - rezultate preliminare

3.3.1. Introducere

Platoul de Loess Chinez (CLP) reprezina o arhiva aproape continud si
completd a sedimentarii terestre din ultimii 2.6 Ma. Studii recente au ridicat
problema evenimentelor erozionale datorate proceselor de fortare datorate ghetii de-
a lungul platoului (Stevens si colab., 2018; Lu si colab., 2006). Discontinuitdti in
arhiva sedimentard pot avea implicatii majore in interpretarea proxi-urilor climatice
si au fost deja raportate in cazul sectiunii de la Luochuan (H. Lu si colab., 2013) in
apropierea tranzitiei Li/Si. In acestd privintd analize de luminescentid de inalta
rezolutie si multi-proxi ale limitei Pleistocen/Holocen au fost realizate la master
sectiunea Luochuan, in vederea augmentdrii datelor cronologice existente si

verificdrii unor posibile efecte ale evenimentelor erozionale.
3.3.2. Situl studiat si prelevarea probelor

Secventa de loess-paleosol de la Luochuan (35°45'N, 109°25'E) este
considerate a fi o sectiune standard din punct de vedere pedostratigrafic pentru
CLP-ul din China si o sectiune cheie pentru cercetarea paleoclimei (e.g. Kukla si An,
1989; Porter si An, 1995; Heller si Evans, 1995; Bronger, 2003). Sectiunea de 125 m
indltime cuprinde peste 30 de alterndri loess-paleosol (Gallet si colab., 1996). Un
cadru cronologic pentru Luochuan a fost de asemenea obtinut prin metode
luminescente. Varste de termoluminescentd au fost raportate de Forman (1991).
Rezultate de stimulare optica au fost raportate de Y.C. Lu si colab. (2007), Li si Li
(2012), Fu si colab. (2012), Lai (2010), Lai si Fan (2014) si H. Lu si colab. (2013).

O parte din noua campanie de prelevare isi propune revizitarea cronologiei
de la Luochuan, cuprinzand intregul sol Holocen (So) si partea superioara a loess-
ului Li. Prin urmare, pe langa probele noi prelevate pentru susceptibilitate

magneticd si granulometrie, un numar de 25 de probe au fost colectate.

3.3.3. Datarea optica

3.3.3.1. Prepararea probelor, facilitati analitice si protocoale de masurare

Prepararea probelor impreund cu masurdtorile pentru radionuclizi si OSL au
fost realizate la Laboratotul Nordic pentru Datare prin Luminescentd din Roskilde,
Danemarca, in timpul unui stagiu de cercetare de 3 luni. Prepararea standard din
laborator a fost respectatd pentru a extrage fractiunea grosiera (63-90 um) de cuart
din cele 25 de probe. Toate masuratorile de luminescenta au fost realizate pe aparate
Risg TL/OSL-DA-20 (Thomsen si colab., 2008). Activitatile specifice ale radio-
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nuclizilor au fost determinate prin intermediul spectrometriei gama de inalta
rezolutie utilizand un detector de germaniu de Inaltd puritate tip “well”. Pentru o
precizie mai ridicatd in estimarea ratei dozei, metoda beta counting (Cunningham si
colab., 2018) a fost folosita.

3.3.3.2. Determinarea dozelor echivalente

Pentru a determina DE, un minim de 19 alicote au fost masurate pentru cele
25 de probe (Tabel 3.2.1).

3.3.3.3. Testul de recuperare al dozei

Pentru a verifica daca protocolul SAR reuseste ca corecteze schimbadrile de
sensibilitate ce apar in timpul ciclurile de masurare, testul de recuperare a dozei
(Murray si Wintle, 2003) a fost realizat pe fractiunea de cuart grosiera (63-90 um)
pentru toate probele cu exceptia primelor patru. Doudsprezece probe au prezentat

rapoarte subestimate cu 11 si 15%.
3.3.4. Varste OSL si rezultate preliminare

Rata dozei naturale a fost obtinuta atat prin spectrometrie gama de inalta
rezolutie cat si prin beta counting; ambele metode analitice au produs rezultate
nediferentiate pentru componenta debitului dozei beta. Prin urmare, varstele OSL au
fost calculate pe baza concentratiilor de radionuclizi obtinute prin spectrometrie
gama de inalta rezolutie. Varstele pentru cuart grosier (63-90 um) cresc in general
odata cu adancimea (Figura 3.3.1). Cu toate acestea, s-au observat multiple
inversiuni ce nu sunt legate de valorile debitului dozei, ci mai degraba de dozele
echivalente. Prin urmare, supradispersiunea relativa (OD) pentru datele individiuale
ale DE pe multigranule a fost calculata in programul R Package Luminescence prin
aplicarea Modelului Varstei Centrale dupa Galbraith si colab. (1999) (Burrow, 2020).
Valorile pentru OD se invart in jurul valorii de 20%.

Desi nu s-au observat hiatusuri, prezenta varstelor OSL puternic variabile este
similard cea din studii de la Xifeng si Shiguazhai (Stevens si colab., 2007b), dar pare
sd debuteze mai devreme. Variatia poate fi datorata perturbdrilor pedogenice sau
depozitiei non-eoliene cum ar fi procesele coluviale, aluviale sau de pierderi in masa
(Stevens si colab., 2007b). Procesele pedogenice din timpul formarii solului So extinse
in Liau fost deja dovedite sa influenteze arhivele de loess-paleosol din platoul de
loess prin datare OSL (Lai si Wintle, 2006; Stevens si colab., 2006).

Per total varstele indica o amestecare verticald semnificativd de-a lungul
timpului presupunand concomitent un model de pedogeneza ”sus-jos” (Bateman,
2003; Jacobs si Mason, 2007).
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Depth (m)

Figura 3.3.1. Dozimetrie, debitele dozei, doze echivalente si varste OSL pentru cele 25 de probe colectate de la secventa de loess-paleosol Luochuan.

Activitatile specifice pentru K, Th si U prezentate in figurd au fost obtinute prin spectrometrie gama de inalta rezolutie. Debitele dozei pentru cuartul grosier

(63-90 um) au fost calculate pe baza factorilor de conversie derivati din Guérin si colab. (2011). Factorul de atenuare beta si de decapare pentru fractiunea 63-

90 um a fost considerat ca fiind de 0.94 + 0.04 (Mejdahl, 1979). Umiditatea a fost considerata ca fiind de 15%. Debitul dozei totale include contributia externa a

radiatiei beta si gama, precum si contributia radiatiei cosmice. Debitele dozei pentru razele cosmice au fost estimate pentru fiecare probad in parte in functie de

adancime, altitudine si latitudinea geomagnetica (Precott si Hutton, 1994).

Quartz grain size: 63-90 um
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4. INVESTIGATII PRIN LUMINESCENTA STIMULATA OPTIC
ASUPRA UNOR SECTIUNI DE LOESS-PALEOSOL CARE
PREZINTA IMPORTANTA ARHEOLOGICA

4.1. Varstele obtinute prin luminescenta stimulata optic pentru situl

Krems-Wachtberg apartinand Paleoliticului superior

4.1.1. Introducere

Grupul de situri Krems apartinand Paleoliticului superior este localizat in
estul Austriei, o regiune cunoscuta pentru profiluri arheologice importante precum
Stillfried, Willendorf, Krems-Hundssteig si cel mai recent, Krems-Wachtberg.
Sdpaturile recente au scos la iveald o parte a unui nivel de locuire cu vetre, puturi si
morminte cu nou-nascuti Einwogerer si colab., 2006; Handel si colab., 2009). Aceste
structuri evidente impreund cu ansamblurile de descoperiri abundente sunt excelent

conservate datorita incorpordrii intr-o acumulare extinsa de loess.
4.1.2. Situl investigat si colectarea probelor

Situl Krems-Wachtberg (48°24’'N/15°35'E) este situat in Austria Inferioara
langa confluenta raurilor Dunare si Krems. Stratigrafia profilului studiat anterior din
sit prezinti o secventd de loess in general continui de 8 m grosime. in partea de nord
a zonei excavate, stratul principal descoperit de tip gravettian AH4 este incorporat la
55 m sub suprafatd (Handel si colab., 2009). In cadrul secventei, orizonturile
geologice specifice (GH) au fost definite prin proprietdti sedimentologice, in timp ce
orizonturile arheologice (AH) sunt definite de prezenta materialului de tip
antropogenic (Handel si colab., 2014). In acest studiu au fost analizate 16 probe

colectate din trei profiluri.
4.1.3. Metodele analitice si protocoalele utilizate pentru masuratori

Masurdtorile de luminiscentd au fost efectuate cu ajutorul cititoarelor Riso
TL/OSL-DA-20. Investigatiile prin luminiscenta au fost efectuate folosind protocolul
uni-alicota regenerativ (SAR) pe fractiunile de cuart fin (4-11 um) si grosier (63-90
um) (Murray si Wintle, 2000; 2003). Probele Krems-Wachtberg au fost investigate
pentru evaluarea puritatii cuartului folosind microscopie electronica de baleiaj
(SEM). Analiza elementala si informatiile cantitative au fost obtinute utilizand
spectroscopie de raze X cu dispersie de energie (EDX). Au fost efectuate masuratori
prin spectrometria gama de inalta rezolutie. Madsuratorile de susceptibilitate

magnetica au fost efectuate pe probe colectate pentru analize paleomagnetice.
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4.1.4. Datarea optica
4.1.4.1. Prepararea probelor

Au fost efectuate proceduri standard pentru prepararea probelor in laborator.
In ciuda tratamentului chimic aplicat, s-au obtinut rezultate nesatisficitoare in
investigatiile OSL preliminare efectuate pe granule fine de cuart. In consecintd, s-a
extras o altd fractiune find (4-11um) de material din toate cele 16 probe si s-a efectuat
un tratament cu H:SiFs de 20 de zile. Pentru evaluarea puritatii granulelor de cuart
pentru ambele fractiuni, s-au efectuat analize SEM si EDX pe trei probe. Rezultatele
au aratat faptul ca materialul contine, pe langa cuart, o cantitate destul de

semnificativa de minerale ce sunt deosebit de bogate in Al, Fe si Ti.

4.1.4.2. Doze echivalente — comportament si caracteristici luminescente

4.1.4.2.1. OSL in regim de stimulare constanta

Performanta protocolului SAR a fost testatd utilizand testele de repetare,
stimulare IR si recuperare (Murray si Wintle, 2003). In ciuda pregatirii ample a
probelor si a mdsuratorilor repetate, testele de rigurozitate intrinseca SAR au ridicat
probleme semnificative. Aplicarea criteriilor de respingere a protocolului SAR a
condus la reducerea deviatiei standard relative a dozelor echivalente cu valori
cuprinse intre 5 si 21% in cazul granulelor fine (4-11 um) si intre 10 si 28% in cazul
granulelor grosiere (63-90 um). Cu toate acestea, aplicarea acestor criterii de

respingere nu a condus la o schimbare semnificativa a ED medii.
4.1.4.2.2. Testul de recuperare a dozei

Testele de recuperare a dozelor (Murray si Wintle, 2003) au fost efectuate pe
granule de cuart cu fractiuni de 4-11 pum si 63-90 um extrase din probele KWA 025 la
KWA 467,5 si 487,5. Pentru fractiunea de cuart find (4-11 um), raporturile dintre
doza recuperatd si doza data sunt subestimate cu 2-9%. Pentru fractiunea grosiera
(63-90 pm), s-au obtinut raporturi egale cu unitatea pentru probele KWA 175 si
462.5. Pentru restul probelor, raporturile dintre doza recuperatd si doza data variaza
cu 2-7% din unitate, cu exceptia probei KWA 325 unde raportul depdseste pragul de

10%, fiind determinatd o supraestimare de 11%.
4.1.4.2.3. OSL in regim de stimulare in pulsuri

Avand in vedere faptul cd materialul a fost extrem de contaminat, s-au
efectuat incercdri pentru a separa mai bine semnalele OSL din cuart folosind
stimularea in pulsuri (POSL). Comparand comportamentul alicotelor analizate in
protocolul SAR utilizand POSL si CW-OSL standard in cazul in care au fost luate in

considerare toate alicotele masurate (cuart fin 4-11 um si grosier 63-90 um), s-a
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observat o imbunatdtire a ratei de acceptare in cazul aplicdrii protocolului POSL, cu
68% alicote acceptate (87% pentru granulele fine si 51% pentru granulele grosiere)
comparativ cu 48% alicote acceptate In urma aplicarii masuratorilor standard CW-
OSL (64% pentru granule fine si 43% pentru cele grosiere). Cu toate acestea, la fel ca
in cazul utilizdrii criteriilor de respingere, in urma aplicarii celor doua metode
diferite de stimulare nu s-au putut observa modificari semnificative in valorile medii

ale dozelor echivalente.
4.1.4.2.4. Caracteristicile de saturatie ale curbelor doza-raspuns

Pentru proba KWAK 575 s-au construit curbe de crestere corectate pentru
schimbarile de sensibilitate CW-OSL (granule de cuart de 4-11 pm) si POSL (granule
de cuart de 63-90 um) pana la 5 kGy. Curbele extinse doza raspuns confirma
caracteristici diferitele de saturatie intre cuartul grosier si fin pentru doze mari,
fractiunea fina saturand la doze mai mari (Du=97 Gy; Di=1101 Gy) decat granulele
grosiere (Do=50 Gy; D=755 Gy). De asemenea, asa cum s-a raportat anterior (Timar-
Gabor si colab., 2017), curbele dozad-rdspuns se suprapun pana la doze de

aproximativ 100 Gy.
4.1.4.2.5. Influenta diferitelor tratamente termice

In plus, au fost testate diferite tratamente termice in timpul masuratorilor
POSL pe cuartul grosier (63-90 um) din trei probe. Dozele echivalente obtinute
utilizand aceste tratamente termice diferite sunt in concordanta in limita erorilor,
astfel utilizarea diferitelor tratamente de preincalzire si de incalzire nu conduce la

obtinerea unor doze echivalente diferite semnificativ.
4.1.4.3. Varste OSL

Varstele obtinute utilizand dozele echivalente determinate prin CW-OSL si
POSL sunt prezentate in Tabelul 4.1.1 si reprezentate grafic in functie de adancime
in raport cu orizonturile geologice in Figura 4.1.1. Concordanta intre varstele
obtinute folosind SAR-OSL pe cuart fin (4-11 pum) si grosier (63-90 um) extras din
loess in intervalul dozelor echivalente obtinute in acest studiu (adica mai mici de
100-150 Gy) a fost raportata anterior si pe alte situri (Constantin si colab., 2012;
Timar-Gabor si colab., 2017).
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Tabelul 4.1.1. Rezultatele datdrii OSL si dozimetrie. Numarul de alicote acceptate din totalul celor masurate este indicat alaturi de ED. Datele de

luminescenta si dozimetrie sunt prezentate cu erorile statistice, iar erorile indicate alaturi de varstele OSL reprezintd erorile totale. Toate erorile corespund la

lo. Debitul total al dozei include contributia radiatiei cosmice (Prescott si Hutton, 1994), radiatiilor gama, beta si alfa (pentru granule de cuart 4-11um),

precum si contributia radioactivitatii interne In cazul fractiunii grosiere 63-90 um (0,01 Gy/ka). Factorul de corectie pentru atenuarea radiatiilor beta si

decapare utilizat pentru cuartul de 63-90 um a fost 0.94 + 0.047 (Mejdahl, 1979), iar factorul de eficienta alfa luat in considerare a fost 0.04 + 0.02 (Rees-Jones si

Tite, 1997). Continutul de apa s-a determinat pe baza diferentei dintre masa probei in situ si masa uscatd a probei. Valorile continutului de apa au variat intre

8 si 20%. A fost determinata dispersia obtindndu-se valori cuprinse intre 2% si 18% in cazul granulelor fine (4-11 um) si intre 3% si 31% pentru granulele

grosiere (63-90 um).

Debit

A e . Eroare Eroare
Nr. Adancime Cod . Fractiune U Th K total al ... ) L. .
. . Metoda ’ DE (Gy) o . statistica sistematica Varsta (ka)
orizont (m) proba cuart (ppm) (ppm) (%) dozei o o
(%) (%)
(Gy/ka)
4-11 pm 59.5 + 0.91213 2.76 +0.02 1.9 9 220+2.0
GH 5 0.25 KWA 025 CW-OSL 2.66 +0.05 9.0+0.1 1.04 +0.01
63-90 pm -6 - - - -
CW-OSL 4-11 pm 60.2 + 1.010m1 2.44 +0.02 1.6 9.8 25.0+2.5
GH7 0.75 KWA 075 63-90 um 51.8 £ 3.4 10116 2.60 +£0.05 7.8+0.07 1.03+0.01 2.05+0.01 6.6 7.5 253+25
POSL 63-90 um 51.1 £5.3 510 2.05+0.01 10.4 7.5 249 +32
4-11 pm 63.5+1.5810 2.48 +0.02 2.3 9.2 28.1+3.2
CW-OSL
63-90 um 51.9 +4.91112 2.08 £0.02 9.5 6.8 250+29
GH9 1.25 KWA 125 2.68 +0.01 72+0.2 1.02 +0.02
POSL 4-11 pm 50.4 + 1.71010 2.48 +0.02 3.5 9.2 20.3+2.0
63-90 um 46.9 +2.4 9110 2.08 £0.02 52 6.8 226+19
CW-OSL 63-90 um 70.7 + 2.81s 4 7.4 315+27
GH 11 1.75 KWA 175 2.91 +£0.03 8.6+0.2 1.15+0.01 2.25+0.02
POSL 63-90 um 68.2 +4.3 8110 6.3 7.4 30.4+3.0
4-11 pm 89.0 + 2.4 1018 3.17 +0.02 2.8 9.2 28.1+27
GH 14 2.25 KWA 225 CW-OSL 3.24 +0.04 9.9+0.12 1.31 +£0.02
63-90 um 73.0 = 2.5 1028 2.64 +0.02 35 6.6 277 +2.1
GH 17 2.75 KWA 275 CW-OSL 63-90 um 70.0+2.710n7 2.76 +0.05 8.6 £0.07 1.06 +0.01 2.21+0.02 3.9 6.7 31.7+25
GH 18 3.25 KWA 325 CW-OSL 63-90 um 71.2 + 3.410m1 2.93+0.05 8.7+0.14 1.31+0.02 2.43+0.02 4.8 7 293+25
GH 20 3.75 KWA 375 CW-OSL 63-90 um 70.8 + 2.31025 3.03+0.11 9.1+0.23 1.27+0.02 2.44+0.03 34 7 29.1+23
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4-11 pm 97.0 £ 1.410116 3.16 £ 0.02 1.6 9.2 30.7+£29
GH 22 4.25 KWA 425 CW-OSL 3.02+0.02 104+0.12 1.39+0.02
63-90 pm 84.2 + 3.711/28 2.64 +0.02 4.4 6.8 319+26
4-11 pum 98.5 + 0.924/32 3.23+0.03 1.4 8.9 305+28
CW-OSL
63-90 pm 72.3 £ 8.14na 2.70 +0.03 11.2 6.5 26.8+35
GH 25 4.625 KWA 462.5 3.08£0.06 10.1+0.29 1.42+0.02
POSL 4-11 um 95.3 + 2.615/20 3.23+0.03 2.9 8.9 295+2.38
63-90 pm 98.1 + 11.04/20 2.70 +0.03 17.9 6.5 33.1+6.3
4-11 pm 122.1 + 3.410120 3.51 £0.04 3 8.8 348+3.2
CW-OSL
63-90 pm 113.0 + 5.43/14 2.93 £0.03 4.9 6.4 385+3.1
GH 27 4.875 KWA 487.5 3.15+0.09 11.1+025 1.56+0.02
POSL 4-11 pm 67.0 +2.918120 3.51 £0.04 4.4 8.8 19.1+1.9
63-90 um 96.2 + 9.710120 2.93 +0.03 7.8 6.4 339+34
4-11 pm =0/10 - - -
GH 28 5.25 KWA 525 CW-OSL 3.23+0.01 11.0+0.12 1.51+0.02 -
63-90 um -0/14 - - -
4-11 pm 81.3+6.3 714 3.69 £ 0.02 - - 220+25
GH 81 5.75 KWAK 575 CW-OSL 3.39+0.05 10.5+0.07 1.58+0.02
63-90 pm 87.2 + 4. 11021 3.07 £0.02 4.7 5.9 284 +2.1
4-11 pum 110.5 + 4.85110 3.31+0.06 4.7 9.1 334+34
GH 83 6.25 KWAK 625 CW-OSL 3.39+£0.09 10.0+0.12 1.47+0.05
63-90 um 109.5 £ 9.61028 2.76 +0.05 9 6.7 39.7+44
GH 85 6.75 KWAK 675 - - - 3.05+0.03 9.2+0.09 1.46 £0.02 - - - -
GH 87.2 7.25 KWAK 725 POSL 4-11 pm 1347 +3.1on0  3.11+£0.03 103+0.25 1.83+0.05 3.43+0.05 2.8 9.3 39.2+38
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Figura 4.1.1. Varstele SAR CW-OSL si POSL reprezentate in functie de adancime si orizonturile
geologice (GH). Varstele obtinute pe cuartul fin sunt reprezentate cu patrate, iar varstele obtinute pe

cuartul grosier sunt reprezentate cu cercuri. Erorile varstelor corespund la 1o. Orizonturile geologice

se bazeaza pe observatiile din teren si sunt confirmate de rezultatele susceptibilitatii magnetice.
4.1.5. Discutii si concluzie

Diferitele tratamente termice efectuate precum si aplicarea luminescentei
stimulate optic In pulsuri nu au condus la variatii semnificative ale dozelor
echivalente obtinute. Cronologia obtinuta confirma evaluarea anterioara conform
cdreia arhiva de loess cuprinde Wiirmianul mijlociu-tarziu (Hambach, 2010;
Hambach si colab., 2008, Handel si colab., 2014). Media aritmeticd a celor sapte
varste obtinute folosind metode diferite pentru cele doud probe colectate deasupra si
dedesubtul stratului arheologic principal AH4 este de 32.4 + 1.5 ka, fiind in
concordanta in limita erorilor cu rezultatele obtinute utilizand OSL si IRSL (Lomax si
colab., 2014), TL (Zoller si colab., 2014) si radiocarbon (Einwdogerer si colab., 2009).
Din pdcate, tinand cont de dificultatile intAmpinate in procesul de extractie a
cuartului si de comportamentul necorespunzator al materialului in protocolul de
mdsurare SAR-OSL, obtinerea unei precizii si acuratete mai ridicate pentru
cronologia sitului Krems-Wachtberg folosind metodele de datare prin luminiscenta
disponibile in prezent rdmane o sarcina dificild in ciuda semnificatiei arheologice si

paleoenvironmentale a acestui sit.
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4.2. Revizitarea sitului Kammern-Grubgraben - Primele rezultate ale
investigatiilor reluate la un sit cunoscut apartinind LGM localizat in

estul Austriei

4.2.1. Introducere

Pana In prezent, un numar limitat de situri stratificate apartinand
Paleoliticului superior care dateazd LGM sunt cunoscute in Europa Centrala ca fiind
caracterizate de structuri de locuire bine conservate, precum si cantitati considerabile
de materiale arheologice. Un astfel de sit este Kammern-Grubgraben, denumit si
,Grubgraben bei Kammern sau ,Grubgraben”. Structuri extinse de piatra
interpretate ca locuinte au fost descoperite aldturi de o industrie bogata de obiecte
din os ce cuprinde obiecte de fildes, ace cu ochi mici, spatule si artefacte din os

denticulare.
4.2.2. Situl investigat si colectarea probelor

Situl Kammern-Grubgraben (48°28°28 “N, 15°42’34” E) este situat in Austria
Inferioard, la aproximativ 70 km vest de Viena. Aici, o arhiva distincta de loess-
paleosol de aproximativ 9 m a fost conservatd intr-o zona extinsa din apropierea
raului Kamp, afluent al Dunarii. Situl Grubgraben bei Kammern prezinta depozite
arheologice stratificate reprezentand asezdri epigravettiene din Paleoliticul tarziu
precum si o inregistrare paleoclimatica de inalta rezolutie. Un nou studiu raportat de
Handel si colab. (2020) s-a focusat pe obtinerea unor noi varste OSL si radiocarbon
precum si analiza secventei ocupationale, structurii sistemului de asezari, economiei
si mobilitatii. In acest scop, 10 probe colectate sub forma de dubleti au fost

recuperate in 2015.

4.2.3. Datarea optica
4.2.3.1. Prepararea probelor, facilitati analitice si protocoale de masurare

Prepararea probelor si investigatiile luminescente au fost efectuate in timpul
unei stagiu de cercetare la Nordic Laboratory for Luminescence Dating din Roskilde,
Danemarca. Datorita tuburilor mici in care au fost prelevate probele si prin urmare a
cantitatii reduse de material, a fost extrasa doar fractiunea de cuart grosier (63-90
um). Masuratorile de luminiscentd au fost efectuate folosind doua cititoare automate
Risg TL/OSL-DA-20. Masuratorile OSL au fost efectuate utilizand protocolul uni-
alicota regenerativ (SAR) (Murray si Wintle, 2000, 2003). Activitatile specifice ale
radionuclizilor au fost mdsurate prin spectrometrie gama de inalta rezolutie in

laboratorul de datare prin luminiscenta si dozimetrie din Cluj-Napoca, Romania.

-38 -



4.2.3.2. Doze echivalente — comportament si caracteristici ale luminescentei

Pentru fiecare proba investigata s-au efectuat intre 12 si 22 de masuratori

repetate ale dozei echivalente.
4.2.3.2. Varstele OSL

Varstele si erorile obtinute sunt prezentate in Tabelul 4.2.1. Varstele OSL
reprezentate in functie de adancime sunt redate in Figura 4.2.1. In raport cu pozitiile
lor stratigrafice relative, probele ID 931, 932, 1482 si 1483 au furnizat rezultate
cronologice similare care corespund GS-3. Aceasta concluzie a fost sustinuta si de
varstele obtinute prin radiocarbon care au plasat structura principald a orizontului
ocupational AL2-4 posterior la GS-3. Probele situate deasupra AH102 (ID 1479 si
1480) si la nivelul cel mai jos (ID 1485 si 1486) marcheazd un episod de sedimentare
timpuriu care nu are legatura cu cadrul arheologic. Probele ID 1476 si 1477, colectate
de deasupra AHI101 nu au fost in concordanta si au prezentat inversiune

stratigrafica.
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Figura 4.2.1. Varstele OSL reprezentate in functie de adancime (calculate luand in

considerare un continut de apa de 15%).
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Tabelul 4.2.1. Datele de luminiscenta si dozimetrie. Datele de luminescenta si dozimetrie sunt prezentate cu erorile statistice; erorile indicate alaturi de
varstele OSL reprezinta erorile totale. Toate erorile corespund la 1o. Activitdtile specifice au fost masurate pe detectorul well, iar varstele au fost determinate
luand in considerare un continut de apa de 15% cu o eroare relativa de 25%; n indica numarul de alicote acceptate; Factorul de corectie pentru atenuarea
radiatiilor beta si decapare utilizat pentru cuartul de 63-90 um a fost 0.94 + 0.05. Debitul total al dozei consta In contributia din radiatiile beta si gamma,

precum si din contributia radiatiilor cosmice.

Cod Adincime Fractiune Cg:?;:t DE U-Ra Th K st]il:i):tié sis];::?r?::icé Deb(lltotz(:tial al Varsta
a Bq/k Bq/k Bq/k k
proba (m) () (%) Gy (Ba/kg)  (Ba/kg)  (Ba/ke) (%) (%) (Gy/ka) (ka)

782+40

931 1.087 63-90 15 (n=11) 412+1.1 68.3+2.0 360.5+10.2 5.3 6.0 2984+0.046 26221
58.4+22

932 1.192 63-90 15 (n=8) 36.5+0.4 348+05 3454+11.0 4.0 6.1 2.307+0.033 25.3+19
61.0+£2.2

1476 1.927 63-90 15 (n=16) 40113 428+08 3182+10.5 3.9 6.9 2276+0.036  26.8+21
532+22

1477 1.927 63-90 15 (n=17) 46.7+24 498+13 389.8+10.2 4.5 7 26940047 198=x16
53.8+1.8

1479 2.168 63-90 15 (n=19) 535+14 435+16 408.1+16.8 3.9 7 2.759+0.055 195=*1.6
54.1+22

1480 2.168 63-90 15 (n=19) 49.7+1.1 392+14 361.4+103 4.3 7 2.500+0.038 21.6+18
66.2+2.0

1482 2.59 63-90 15 (n=21) 451+1.2 48505 371.5+99 3.3 7 2.583+0.032 25.6+20
66.5+2.0

1483 2.59 63-90 15 (n=21) 445+09 47612 388.9=+10.1 3.3 7 2606 £0.035 25.5+2.0
181.7+5.1

1485 4.023 63-90 15 (n=17) 43.8+0.8 54.8+21 458.1+13.6 3.3 7.1 2.880+0.050 63.1+49
233.0+9.1

1486 4.023 63-90 15 (n=20) 44.0+0.8 472+09 4213+104 4.1 7.1 2.666+0.033 874=+7.1
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4.2.4. Rezultate si discutii

Revizitarea stiintificd de la Kammern-Grubgraben a reusit sia aduca noi
perspective asupra rezultatelor obtinute In cercetdrile anterioare. Pe baza noii
cronologii OSL, este cel mai probabil ca AH2/102, corespunzator secventei principale
a strucurii ocupationale AL2-4, sd poatd fi plasat din punct de vedere
cronostratigrafic intre picurile de praf din acumularea de sediment de la sfarsitul
GS-3 si debutul GS-2.1. In ciuda corelirii cu interstadialul GI-2 (GI-2.2/GI-2.1),
Héndel si colab. (2020) nu este de acord cu Haesaerts (1990) si Haesaerts si Damblon
(2016) in ceea ce priveste asocierea straturilor arheologice independente cu diferite
interstadiale, in special datorita faptului ca intervalele scurte de timp (aprox. 120-200
ani) nu ar putea fi raportate cu acuratete prin tehnicile radiometrice sau
luminescente. Inci nu s-a reusit a dovedi o diferenta clari intre GI-2.1 si GI-2.2 in
arhivele regionale de loess (Markovic¢ si colab., 2015; Terhorst si colab., 2015). Mai
mult, straturile inchise la culoare despre care se crede cd reprezinta cele doua
orizonturi humice nu contineau compusi organici (cenusa sau humus), fiind
interpretate ca rezultat al dezintegrarii pldcilor de piatrd si a eroziunii cauzate de
vant (Handel si colab., 2020).

Datele obtinute prin datarea cu radiocarbon si materialul arheologic recuperat
din secventa principald a sistemului de asezari AH2/102 (AL2-4) indica faptul ca
AH1/101 (AL1) reprezinta un palimpsest al diferitelor asezari (Handel si colab,
2020). Aceasta interpretare este de asemenea sustinutd de procesele geomorfologice
observate in zond si de cronologia OSL oferind varste incongruente pentru
sedimentul de deasupra (ID 1476 si 1477). Redepozitarea datorata eroziunii ar putea
explica lipsa a trei asezari distincte din interiorul AH2/102 (AL2-4), AL2a fiind cel
mai probabil rezultatul daramarii si deplasarii post-depozitionale (Handel si colab.,
2020).
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SUMAR SI CONCLUZII

Noile investigatii OSL efectuate pe cuart fin (4-11 pum) si grosier (63-90 pum)
extras din 21 de probe noi de la Mircea Voda au demonstrat inca o data discrepanta
intre doze echivalente si varste, similar cu datele raportate anterior pe aceastd tema
(Timar-Gabor si colab., 2011, 2012, 2015a; Constantin si colab., 2014). Cu toate
acestea, In cazul acestui studiu diferenta apare la ~ 20 ka, mai devreme decat s-a
observat anterior. De asemenea pentru probele mai vechi (incepand de la unitatea de
loess L2 in jos) s-a observat acelasi model in care varstele OSL subestimeaza
momentul real al depunerii, asa cum a raportat Timar-Gabor si colab. (2011) si
Vasiliniuc si colab. (2012) la Mircea Voda. Pentru a investiga acest comportament
prezentat de probele mai vechi, s-au construit curbe doza raspuns (DRC) pana la
doze de 2 kGy (pentru cuart de 63-90 um) si 5 kGy (pentru cuart de 4-11 um). S-au
folosit diferite doze test (17 si 170 Gy) pentru a evalua comportamentul semnalelor
luminescente naturale corectate de sensibilitate la nivelurile de saturatie.

Referitor la evaluarea tranzitiei Pleistocen/Holocen inregistratd in secventele
de loess-paleosol din bazinul Dunarii de Jos din Europa de Sud-Est, rezultatele
obtinute de la Mircea Voda au fost comparate cu cele de la Ramnicu Sdrat in ceea ce
priveste datarea OSL de 1nalta rezolutie si suceptibilitatea magnetica. Rezultatele au
confirmat o tranzitie graduala SO/L1 plasatd la 20 + 2 ka la Mircea Voda si intre 17.6 +
1.4 ka si 12.4 + 1.0 ka la Ramnicu Sarat. Rezultatele privind tranzitia Pleistocen/
Holocen au fost comparate cu cele raportate de Constantin si colab. (2019). Se poate
concluziona faptul ca variatia MS in tranzitia Pleistocen/Holocen este destul de
concomitentd pentru toate cele patru situri, cu debutul cresterii semnalului
susceptibilitatii magnetice incepand mai aproape de tranzitia de 17 ka din secventele
regionale de d'80 bentic datate prin radiocarbon (Stern si Lisiecki, 2014).

Situat In faimosul platou de loess chinez (CLP), Luochuan este una dintre cele
mai intens studiate LPS, considerata de multi ca fiind o sectiune importanta pentru
cercetarea paleoclimatului datoritd celor peste 30 de alternante loess-paleosol.
Considerand interesele recente cu privire la rezultatele eroziunii cauzate de
proceselor de fortare datorate ghetii din CLP, s-a efectuat datarea prin luminiscenta
de inaltd rezolutie a tranzitiei Pleistocen/Holocen in timpul unei stagiu de cercetare
de 3 luni la Laboratorul Nordic pentru Datare prin Luminescentd din Roskilde,
Danemarca. Cea mai interesanta observatie este cea referitoare la varstele OSL, care
in general cresc cu adancimea, dar prezintd un model Ingrijordator cu inversiuni
multiple. Dozele echivalente urmeaza acelasi model, insa se pune intrebarea daca

problema este cauzata sau nu de amestec vertical semnificativ.
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Situl de loess-paleosol Krems-Wachtberg a fost intens studiat, cronologia
acestuia fiind prezenta de Einwogerer si colab. (2006, 2009), Lomax si colab. (2014) si
Zoller si colab. (2014). Datoritd semnificatiei arheologice si paleoenvironmentale a
sitului, au fost analizate 16 probe noi din trei profile in ceea ce priveste OSL si MS.
Procesul de extragere a granulelor de cuart din probe s-a dovedit a fi o sarcina
dificila. Microscopia electronica de baleiaj (SEM) impreuna cu analiza prin
spectroscopie de raze X cu dispersie de energie (EDX) au aratat faptul cd materialul
,cuart” a fost foarte contaminat cu minerale bogate in Fe, Al si TI chiar si dupa
efectuarea unor tratamente chimice extinse. Au fost testate diferite tratamente
termice precum si luminiscenta stimulatd optic in pulsuri (POSL) pentru a
imbunatati determinarile ED, insa rezultatele nu au aratat imbunatatiri
semnificative. S-au investigat diferitele caracteristici de saturatie ale fractiilor de
cuart fin (4-11 pum) si grosier (63-90 um). Varstele obtinute pe cuartul fin (4-11 um) si
grosier (63-90 um) au fost in concordantd asa cum era de asteptat pentru doze
cuprinse intre 100-150 Gy (Constantin si colab., 2012; Timar-Gabor si colab., 2017).

Nu in ultimul rand, o altd contributie cronologica la studiile arheologice a fost
facutd in cazul sitului Kammern-Grubgraben localizat de asemenea in Austria. Situl
este cunoscut nu numai pentru industria bogatd de obiecte de os si orizonturile
ocupationale atribuite culturii aurignaciene, ci si datorita interpretdrii sale
paleoclimatice si geocronologice. Ca urmare, in timpul unei noi investigatii pe teren
au fost colectate 10 probe noi. Varstele obtinute pe granule de cuart grosier (63-90
um) au dovedit incd o datd importanta datdrii OSL in stabilirea unei cronologii
robuste care, in acest caz, a reusit sa clarifice anumite aspecte privind stratigrafia
complexa a sitului Kammern-Grubgraben.

Toate cele cinci situri de loess-paleosol investigate in aceasta teza au prezentat
mai multe obstacole in ceea ce priveste datarea OSL pe cuart, oferind in acelasi timp

rezultate metodologice si noi cronologii care clarifica cercetarile anterioare.
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