




































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































FIABILITE DES ANALYSES CHRONOLOGIQUES 

Yves QUINIF 

Centre d'Etudes et de Recherches Appliquees au Karst (CERAK), Faculte Polytechnique de Mons, 9, rue de Houdain, ,7000 MONS, 
BELGIQUE. 

RESUME 

La notion de datation ne peut etre dissociee de celle d-'analyse isotopique. De bons resultats isotopiques n 'aboutissent souvent 
pas a un iige utilisable par le geologue, le geomorphologue ou le prehistorien. Cet article analyse /es principaux cas 
d'especes. 

Mots cles - Analyse isotopique, datation, fiabilite. 

ABSTRACT 

Critical analysis of the notion of radiometric age by uranium-series-disequilibrium analysis. 

Keywords - Isotooic analvsis, dating, reliabilitv. 

I. INTRODUCTION 

L'obtention de l'age d'une stalag­
mite, d'un travertin est le resultat 
d'un processus analytique complexe. 
L'age en lui-meme n'est pas le 
resultat de l'analyse mais l'inter­
pretation de donnees issues de me­
sures. Ces donnees soot les rapports 
isotopiques qui, eux, constituent les 
resultats de l 'analyse par spectrome­
trie alpha ou spectrometrie de masse 
(lvanovitch & Harmon, 1992). 

II s'ensuit que l'obtention des don­
nees isotopiques ne conduit pas 
necessairement a !'age de l'echantil­
lon. Differents phenomenes geochi­
miques ont pu se produire entre le 
depot et la mesure, qui faussent 
l 'interpretation chronologique. De 
plus, Jes conditions de mise en place 

.de la stalagmite analysee peuvent ne 
pas etre favorables a une interpreta­
tion chronologique. 

Je me propose de developper suc­
cinctement dans cet article cette 
problematique et surtout Jes conse­
quences sur l'interpretation des ages 
trouves, la theorie de la datation 
ayant deja ete exposee ailleurs 
(Quinif, 1989). 
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II. LA MESURE 

La datation U /Th est basee sur la 
croissance au cours du temps du 
23°Th, descendant de l' 234U (figure 
3a). Le rapport isotopique 230Th/234 U 
croit progressivement jusqu' a attein­
dre la valeur de 1 qui exprime 
l'equilibre radioactif, c'est-a-dire 
l'etat ou ii se cree autant de chaque 
isotope par desintegration du pere 
(par exemple, formation d' 230Th par 
desintegration d' 234U) qu'il ne s'en 
detruit pas sa propre radioactivite. 
Une famille radioactive a l'equilibre 
complet a ses rapports isotopiques 
tous egaux a 1, sauf bien sfir en ce 
qui concerne le pere qui decroit 
continuellement (ici I '238U) et le des­
cendant final stable qui augmente 
continuellement (ici le 206Pb). 

Les parametres mesures experimen­
talement sont done des rapports 
isotopiques, notamment 23°Th234 U, 
234U /238U, 230Th/232Th et ceux qui 
concernent Jes traceurs radioactifs. 
Ces mesures se font soit par spec­
trometrie alpha, soit spectrometrie 
de masse. Je ne parlerai ici que de 
la premiere methode, n'utilisant pas 
la seconde, plus precise mais plus 
longue et plus onereuse (Li et al. , 

1989). 

La spectrometrie alpha consiste a 
mesurer l'intensite des pies d'emis­
sion alpha des radionuclides. Trois 
conditions soot necessaires. En 
premier lieu, l'emetteur doit etre 
sous forme de depots tres minces 
car Jes particules alpha sont arretees 
tres facilement par la matiere. En­
suite, les emetteurs doivent etre 
places devant le detecteur dans une 
chambre a vide parce que Jes parti­
cules alpha sont facilement diffusees 
par les molecules de l'atmosphere et 
perdent ainsi leur energie initiale. 
Enfin, a cause des energies d'e­
mission alpha tres voisines entre le 
234U et le 23°Th, il faut compter 
separement les isotopes du thorium 
et les isotopes de l'uranium. 

Une preparation chimique des 
echantillons est done necessaire. 
Elle a pour but : 
1 - de separer les isotopes de I 'ura­
nium de ceux du thorium ; 
2 - d'eliminer tous les autres cations 
de la preparation ; 
3 - de concentrer ces elements sous 
forme de composes aptes a etre 
deposes sur une lame sous forme de 
depots tres minces. 
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III. LES CONDITIONS DE DA­
TATION 

J'appelle ainsi les conditions qui 
doivent etre respectees afin que 
l'analyse isotopique aboutisse a 
l'obtention d'un age fiable. Ces 
conditions sont directement issues 
de la nature du chronometre : rap­
port isotopique entre le thorium et 
l'uranium. J'examinerai plus tard la 
problematique du rapport isotopique 
234U ;23su. 

A. Le zero du chronometre 

1. PRINCIPE 

Lorsque le carbonate cristallise, seul 
I 'uranium doit etre present (figure 
J). Cette condition est permise 
grace a l'insolubilite du thorium 
qui, lors de la dissolution de !'ura­
nium, reste sur place. Si, au temps 
t = 0, du thorium se retrouve inclus 
dans le carbonate, l'horloge mar­
quera deja un age apparent au 
debut de la croissance du carbona­
te, a cause d'un rapport isotopique 
230Th/234U non nu!. 

2. LA CONTAMINATION 

Y a-t-il moyen de controler cette 
premiere condition? D'un point de 
vue chimique, la presence de 23°Th 
seul ne peut pas etre decelee : ii n'y 
evidemment aucune difference entre 
le thorium-230 apporte par l'eau 
d'infiltration d'une stalagmite et le 
thorium-230 qui sera cree dans cette 
stalagmite par la desintegration de 
l'uranium-234! 

Mais, puisque le thorium est insolu­
ble, comment arrive-t-il dans la 
stalagmite? II faut qu'il existe dans 
I' eau une phase porteuse : soit des 
mineraux argileux disperses dans la 
phase liquide, soit des colloides sur 
lesquels s'adsorbe le thorium. Les 
plus couramment repandus en quan­
tites suffisantes sont Jes oxy-hydro­
dydes de fer. Ces deux composes 
peuvent etre deceles par examen 
macroscopique : couleur rougeatre 
de la calcite, presence d'insolubles 
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Sol 

Calcaire 

U et Th en 
equilibre -

Activites egales 

234u 

~=1 u 
230Th 

~=1 u 

Fracture_.. 

Use dissout, Th pasl 

--- U seul dans l'eau 

234U 230Th 

23su > 1 234u = o 

Au temps initial, J 
l'U est seul [Th = O] 

Au cours du temps, la 
quantite de Th grandit 

f. 234u 230 
-~1 Th 1 

Stalagmite 238 ~ _. u u 

apres dissolution de l'echantillon. 
Malheureusement, plusieurs causes 
existent qui empechent un bon 
diagnostic. 

Les argiles contiennent de !'uranium 
et du thorium. Les concentrations de 
quelques roches argileuses typiques 
de la Belgique sont donnes dans le 
tableau 1. Le thorium qui est indi­
que est le 232Th, tete d'une famille 
radioactive. II peut done etre l 'in­
dice de 23°Th d'origine exterieure a 
la stalagmite. Ce dernier peut pro­
venir de plusieurs sources. II peut 

etre le descendant de I 'uranium 
contenu dans l 'encaissant dissous. II 
peut egalement provenir de !'ura­
nium present dans l'argile. Les 
quantites respectives de ces "deux 
thoriums" sont impossibles a esti­
mer car la concentration de 230Tb 
correspondant a son activite est tres 
faible. En effet, Jes rapports de 
concentration entre 1'238U et le 23°Th 
soot inversement proportionnelles a 
leur activite respective, done pro­
portionnelle a leur temps de demi­
vie. Pour une teneur en 238U de 
l'ordre de 1 ppm (1 mg par kg de 
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Nature de l'echantillon 

Sediment sablo-argileux weichselien (Grotte d' Arbre, Belgique) 
Sable fin thanetien (coupe du canal de Blaton, Belgique) 
Argile ypresienne (sondage d' Anvers, Belgique) 
Argile stampienne (formation rupelienne, sondage d' Anvers, Belgique) 

stalagmite), nous aurons done : 

4500000 1 
15000 X 

de distinguer l'uranium provenant 
de l'argile de l'uranium provenant 
de l'eau, il est par consequent im­
possible d' estimer la correction a 
apporter au rapport isotopique trou­
ve 23°'fh/234U pour qu'il n'exprime 
plus que l'uranium de la calcite et 
son descendant le 23°Th. Tout au 
plus, nous sommes habilite a mettre 
l'age en doute si on trouve du 232Th 
present dans le spectre alpha. 

3. EXEMPLES 

soit x = 0,000017 ppm, quantite 
ponderalement indetectable. II est 
done tres possible que le thorium ait 
les deux provenances. Or, s'il est le 
descendant de l'uranium contenu 
dans l'argile, cet uranium sera.aussi 
solubilise dans la preparation. 
Comme il est egalement impossible 

Plusieurs cas de figures ont ete 
rencontres au cours des analyses. 
Parfois, on peut montrer que l'ecart 
entre I' age reel et l 'age trouve en 
presence de 232Th est faible, parfois 
fort (tableau 2). 

Dans le cas de la stalagmite holo­
cene de Rochefort, la quantite de 
23°Th exterieur est visiblement trop 

Echantillon [U]ppm 234U/23su 23°TJi/234U 23°J'h/232Th 

RO-ST-D1 0,129±0,002 1,455±0,022 0,085 ±0,008 1,3±0,2 

RO-ST-D2 0,155±0,005 1,437±0,046 0,046±0,003 1,4 

RO-ST-D3 0,120±0,003 1,425±0,040 0,053 ±0,007 1,2±0,2 

RO-ST-D4 0,126±0,002 1,422±0,019 0,048±0,004 1,8 

RO-ST-D6 0,122±0,002 1,410±0,025 0,091 ±0,015 1,7±0,5 

RO-ST-D7 0,127±0,001 1,454±0,019 0,031 ±0,005 2,8 

RO-ST-D8 0,140±0,002 1,489±0,029 0,029±0,008 1,8 

RO-ST-D9 0,113±0,002 1,423±0,034 0,046±0,007 2,4±0,7 

RO-ST-D10 0,128±0,004 1,498±0,049 0,049±0,013 1,9±0,9 

RO-ST-D11 0,127±0,001 1,520±0,019 0,070±0,007 6,2±2 

RO-ST-D12 0,134±0,003 1,446±0,040 0,054±0,003 4,1±0,6 

RO-ST-D13 0,138±0,002 1,478±0,022 0,140±0,007 3,7±0,4 

RO-ST-D14 0,136±0,002 1,492±0,022 0 0 
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U[ppm] Th[ppm] K20[%] 

3,8 10,2 1,79 
2,5 3,9 1,57 
3,0 10,9 2,75 
3,0 10,2 2,37 

faible pour modifier fondamentale­
ment l'age. Bien-sfir, il est aussi 
tres important de remarquer que 
l'age trouve, meme s'il est relative­
ment proche de l'age geologique, 
n'est pas exact. II serait vain, par 
exemple, d'effectuer des calculs 
precis pour determiner la chrono­
stratigraphie. 

Dans le cas des travertins d' Anne­
voie, par contre, les ages sont tres 
differents des ages reels (Quinif, 
1997) (tableau 3). II ya ici typique­
ment le "vieillissement" du carbo­
nate par apport de 23°Th exogene. 

[234U /238U]t=O Age (ma) 

1,468 9,6[ +0,9/-1,0] 

1,444 5,0[ +0,4/0,3] 

1,432 5,9[ +0,9/-0,8] 

1,428 5,4[±0,4] 

1,422 10,3[±1,8] 

1,458 3,4[±0,5] 

1,494 3,2[±0,9] 

1,429 5,1[+0,8/-0,7] 

1,505 5,5[ + 1,4/-1,5] 

1,532 7,9[±0,8] 

1,453 6,0[ +0,4/-0,3] 

1,500 16,2[±0,8] 

----- -----------
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Ech. [U]ppm 234U/23su =rhF4U 23°ThF2Th 

AN-IIl(l) 0,679±0,016 1,459±0,034 0,341±0,017 1,8±0,1 

AN-III(2) 0,610±0,010 1,403 ±0,023 0,310±0,012 1,8±0,1 

AN-III(3) 0,611±0,017 1,476±0,038 0,284±0,010 1,81±0,06 

AN-III(4) 0,632±0,012 1,415±0,026 0,318±0,016 1,63±0,10 

AN-IV(l) 0,871 ±0,010 1,487±0,014 0,105 ±0,012 grand 

AN-IV(2) 0,923±0,009 1,530±0,013 0,101 ±0,009 21±16 

AN-V(l) 1,183±0,015 1,496±0,014 0,067±0,003 16±3 

AN-V(2) 1,132±0,016 1,515±0,016 0,077±0,002 16,3±2 

AN-1(6) 0,791 ±0,024 1,417±0,039 0,309±0,124 2,2±1 

AN-III(6) 0,703 ±0,013 1,496±0,026 0,191 ±0,013 2,2±0,2 

•.·.·.·.·.·.·.·.·=·····=•:-:-:-.-:-:-:-:-:-:-::::,:-:-:-:::::::····· 

B. L'ouverture du systeme geochi­
mique 

1. PRINCIPE 

Le geochronometre U /Th etant base 
sur la croissance du 23°Th par rap­
port a son pere l ' 234U, it faut qu 'il 
n 'y ait aucun apport ou depart 
d'uranium et de thorium apres la 
formation du cristal de carbonate 
qui contient Les isotopes. C' est ce 
que I' on appelle en geochimie la 
fermeture du systeme geochimi­
que. Apres sa formation, ii doit se 
comporter comme une boite noire. 
Dans ce cas, les seules modifica­
tions qui se produisent dans le 
systeme (la stalagmite par exemple) 
sont les reactions nucleaires dues a 
la radioactivite et, eventuellement, 
des reactions chimiques et des modi­
fications cristallographiques. 
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2. LES MODIFICATIONS DUES A 
L'OUVERTURE GEOCHIMIQUE DU 

SYSTEME 

Lorsqu'une stalagmite est formee, 
que peut-il Jui arriver? Elle peut 
etre alteree soit par une modifica­
tion chimique des infiltrations qui 
deviennent agressives, soit par une 
submersion dans une eau fluviatile 
ou de la zone noyee. Dans le cas 
d'un travertin, c'est encore plus 
evident puisqu'il peut facilement 
etre soumis a l'eau de pluie. 

Une alteration mobilise plus facile­
ment l'uranium que le thorium, 
pour Jes memes raisons que celles 
qui prevalent lors de l'alteration de 
l'encaissant a cause de l'insolubilite 
du thorium. Un depart d'uranium 
provoque un vieillissement de I' age 
apparent puisqu'il entrainera une 
augmentation .du rapport isotopique 

[234upsuJ,=o Age (en m.a.) 

1,519 44,3[ +2,7/-2,7] 

1,450 39,5[ + 1,8/-1,8] 

1,526 35,5[ + 1,5/-1,4] 

1,465 40,7[ +2,5/-2,4] 

1,504 11,9[ +1,5/-1,4] 

1,548 11,5[1,l/-l,1] 

1,503 7,4[ +0,4/-0,3] 

1,527 8,7[ +0,3/-0,3] 

1,465 39,4[ +20,5/-17±4] 

1,529 22,7±0,013 

Peut-on concevoir que l'alteration 
conduise a un enrichissement en 
uranium? Lors de l'attaque chimique 
proprement <lite, ii est difficile 
d'imaginer ce processus car c'est la 
dissolution qui predomine. Par 
contre, apres la phase d'alteration, 
ii se pourrait qu'une eau incrustante 
penetre dans la concretion par les 
pores et y apporte de I 'uranium en 
precipitant du carbonate. Mais, dans 
ce cas, l'examen de la concretion 
indiquera une nouvelle phase carbo­
natee et nous pourrons mettre Jes 
resultats en doute. 

Les consequences de I' alteration 
modifient de fa<;on evidente le 
rapport isotopique 23°Th/234U. Qu'en 
est-ii du rapport isotopique 234U/238U 
que nous examinerons plus loin? On 
sait que, d'une maniere generale, la 
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I Echantillon I [U]ppm 234uf3su 23°Th/23"U 23°'fh/232Th 

6148 0,066±0,001 1,180±0,030 0,682±0,026 0,29±0,01 

6149 0,993±0,007 1,470±0,009 1,209±0,059 17±2 

6151 0,225 ±0,005 1,003±0,023 1,854±0,141 31±12 

1:::1lllllllliiliillili 

mobilisation de !'uranium favorise 
souvent 1'234U par rapport a son 
11 arriere grand-pere 11 1'238U. Cette 
plus grande solubilite ne vient pas 
d'une difference entre !es proprietes 
chimiques des deux isotopes qui 
sont excessivement proches l'une de 
l'autre. II s'agit de !'alteration de 
l'environnement cristallin de l'ion 
apres expulsion de la particule alpha 
consequence de la desintegration de 
l ' 238U. II doit en etre de meme dans 
une stalagmite soumise a !'alteration 
que dans I' encaissant. Mais dans ce 
cas, c'est ce qui reste qui nous 
importe et nonce qui part. Or, si le 
rapport isotopique 234U/238U est 
superieur a 1 dans I' eau qui a cor­
rode le systeme, dans ce dernier, la 
quantite d'uranium r~stant est infini­
ment superieure a la quantite d'ura­
nium qui part. En effet, Jes teneurs 
d'uranium dans Jes eaux sont de 
'J'ordre du ppb, celles dans l'encais-

, sant sont de l'ordre du ppm. De 
plus, malgre une dissolution prefe­
rentielle, 1'238U part aussi. On peut 
done affirmer que le depart d'ura­
nium par alteration d'une stalagmite 
laisse le rapport isotopique 234U /238U 
quasiment inchange. 

Qu'en est-ii du thorium? D'une 
maniere generale, on peut conclure 
a son immobilite. II se pourrait que 
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I' eau agressive contiennent des 
colloides ayant adsorbe du thorium 
et que ce dernier puisse en partie se 
fixer sur la concretion. Comme 
precedemment, on peut utiliser le 
232Th comme indice de contamina­
tion mais sans pouvoir dire si cette 
contamination est presente depuis la 
formation de la stalagmite ou si elle 
est survenue !ors de I' ouverture du 
systeme. 

C. 23°Th/234U plus grand que 1 

Ce cas de figure se rencontre assez 
souvent. II se peut qu'une valeur un 
peu superieure a 1 soit trouvee, 
avec un age valable. L' examen de la 
figure 2 montre que, pour des va­
leurs elevees du rapport isotopique 
initial 234U/238U, lorsque !'on se 
rapproche de l'equilibre, les courbes 
echantillon depassent quelque peu la 
valeur 1 pour la rejoindre ensuite. 
lei, nous traitons du cas ou cette 
valeur superieure a 1 ne conduit pas 
a un age mesurable. 

Deux causes peuvent etre invoquees 
pour expliquer cette valeur. Tout 
d'abord, ii se peut qu'une certaine 
quantite de 23°Th soit presente !ors 
de la formation de la concretion. 
Prise isolement, l'activite de ce 
23°'fh va decroitre au cours du 

[234U ;23su],=o Age (en m.a.) 

1,251 119,0[ +9,2/-8,3] 

----- ----------------

----- ----------------

temps. Mais helas, cette decrois­
sance se superpose a la formation et 
!'augmentation de 230-"fh radiogeni­
que descendant de l'U234 interieur au 
systeme. De nouveau, nous ne 
pouvons nous appuyer que sur la 
presence de 232Tb ce qui ne consti­
tue neanmoins pas une condition 
sine qua non de validite. 

L'autre cause possible du rapport 
isotopique 23°Th/234U superieur a 
!'unite est le depart d' 234U par ou­
verture du systeme. Dans ce cas, 
nous sommes ramenes a la discus­
sion du paragraphe precedent. 

IV. LE RAPPORT ISOTOPIQUE 
234U/23su 

1. SIGNIFICATION 

Cette valeur jouit d'un statut spe­
cial. Elle constitue en fait un geo­
chronometre qui n'est utilisable 
qu'en connaissant le rapport isotopi­
que initial, c'est-a-dire sa valeur au 
moment ou la concretion se forme. 
Si l'iige de la concretion est deter­
mine a !'aide d'une autre variable, 
on peut calculer ce rapport isotopi­
que initial [234U / 238U]1=0 en inversant 
!'equation de decroissance et en y 
injectant la valeur de t. 
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[
234u] 
23au 

2,0 

0 

Neanmoins, si le systeme est geo­
chimiquement ferme, et que le 
rapport isotopique [234U /238U],=o 
initial est superieur a 1 comme c' est 
le cas la plupart du temps, un rap­
port isotopique superieur a 1 mesure 
dans la stalagmite indique que cette 
derniere est plus jeune que 1,5 
millions d'annees, meme si le rap­
port isotopique 23°Th/234U est egal a 
1. Par contre, si la valeur du rap­
port isotopique 234U 238U est egal a 1, 
la stalagmite aura plus de 1,5 mil­
lions d'annees seulement si [234U/23

• 

8U],=o etait plus grand que 1, ce qui 
est probable mais non certain. Ce 
cas de figure demande done une 
grande prudence dans l'interpreta-
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0,5 

tion chronologique. 

2. EXEMPLE D'APPLICATION 

Dans la Grotte de Hotton (Belgi­
que), deux planchers stalagmitiques 
sont superposes dans une coupe 
sedimentaire d'un niveau superieur 
(Grebeude & Quinif, 1993). Le 
plancher superieur donne un age de 
376.600 [ +53/-37] et un rapport 
isotopique 234U /238U = 1, 60. Le 
plancher inferieur a un rapport 
23°Th/234U plus grand que 1. Le 
rapport isotopique 230Tb/232Tb, egal 
a 34, indique qu'il n'y a pas conta­
mination par l'argile. 11 ya done eu 
ouverture du systeme geochimique 

1,0 

[
23oTh] 
234u 

par lessivage, probablement par 
l'eau qui deposa la couche d'argile 
intercalee entre Jes deux planchers. 
Comme je l'ai souligne, on peut 
raisonnablement considerer que le 
rapport isotopique 234U/238U n'a pas 
ete affecte. 

En faisant l 'hypothese que Jes rap­
ports isotopiques initiaux des deux 
planchers [234U/238U],=0 etaient Jes 
memes, on peut utiliser la valeur de 
ce rapport pour le plancher inferieur 
pour le dater par la Joi de decrois­
sance du rapport isotopique des 
deux uranium. On trouve ainsi 
650.000 ans. 
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V. L'INFLUENCE DES CONDI­
TIONS EXPERIMENTALES 

Je l'ai rappele en debut d'article, la 
spectrometrie alpha demande une 
preparation chimique de l'echantil­
lon longue et delicate. Le resultat 

· est done tributaire du rendement de 
la preparation. Ce rendement de­
pend du rendement chimique pro­
prement dit et de l'efficacite des 
chambres de comptage. Le rende­
ment chimique est le taux de recu­
peration de !'uranium et du thorium 
a partir de l'echantillon. Or, la 
preparation comprend des coprecipi­
tations, passages dans des resines 
echangeuses d'ions et extractions 
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50 
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entre phase aqueuse et phase organi­
que. Toutes ces operations provo­
quent une perte des ions analyses. 

Les causes qui conditionnent l'inten­
site des pertes sont ma! apprehen­
dees. La longueur et la difficulte de 
la preparation, les quantites minimes 
des ions recueillis interdisent d'ana­
lyser ces ions a chaque etape de la 
preparation et ainsi de savoir exac­
tement OU la perte a ete la plus 
importante. Nous sommes done 
tributaires de ces aleas experimen­
taux. II se peut done que le resultat 
final soit mediocre a cause des 
faibles quantites d'ions recueillies 
sur les lames de comptage. 
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VI. L'ECHANTILLONNAGE 

Cette premiere etape de I' etude de 
l'echantillon est une des plus impor­
tantes mais aussi une des plus deli­
cates. Qu'il serait bon de prelever 
l'echantillon en ayant sur le terrain 
Jes elements permettant de choisir le 
meilleur! Or, le parametre qui joue 
d'abord est la qualite geologique de 
l'echantillon. Deux categories d'e­
chantillons se precisent ici. 

Le premier type d'echantillon est 
celui qui joue un role primordial 
dans un probleme geologique a 
resoudre. Le cas de la coupe sedi­
mentaire est le plus simple. La 
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stalagmite qui scelle la coupe, le 
plancher stalagmitique interstratifie 
jouent ici le role de geochronometre 
dans la serie, qui permettra de la 
dater et d'en preciser !'evolution 
temporelle. Notons aussi qu'en plus 
le speleotheme remplit son office de 
marqueur paleoenvironnemental. 
Dans ce cas, le choix est quasiment 
exclusivement stratigraphique, et 
n'est pas base surJa qualite intrinse­
que de l'echantillon quant a ses 
potentialite d'analyse isotopique. 
Bien souvent, helas!, les echantil­
lons sont plus ou moins mediocres. 
Le plancher stalagmitique a ete 
corrode par l'eau qui a permis la 
sedimentation detritique superieure. 
La calcite est impure, chargee d'ele­
ments detritiques, etc. 

Le second cas d'etude est le speleo­
theme choisi pour en faire une etude 
intrinseque, par exemple la reconsti­
tution d'une sequence paleoclimati­
que. Dans ce cas, la position geolo­
gique de l'echantillon importe moins 
que sa qualite apparente. 11 est a 
priori plus facile de prelever en 
fonction de criteres analytiques. 

Le probleme se circonscrit done a 
pouvoir estimer la valeur analytique 
de l'echantillon. Est-ce que cette 
stalagmite, ce plancher, ce travertin 
conviennent pour la datation? Helas, 
a ma connaissance, aucune proce­
dure scientifique n'est vraiment 
performante pour guider ce choix. 
Nous essayons divers tests pour 
determiner tel ou tel parametre qui 
pourrait aider au jugement. Le plus 
performant de ces parametres reste 
!'experience du chercheur. L'aspect 
de la stalagmite joue un role fonda­
mental, qu'on le veuille ou non. 
Une concretion brillante, blanche, 
transparente, bien cristallisee est 
gage de succes. Bien sfir, ces carac­
teristiques s'appliquent surtout a des 
concretions jeunes, qui ne sont pas 
necessairement celles qui interessent 
le chercheur! Une calcite terne, 
jaunatre, fragile, est plutot le temoi­
gnage d'une alteration de la concre­
tion et done d'un succes tres aleatoi­
re. Des couleur jaunes, brunes sont 
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souvent l'indice d'une charge detri­
tique qui apportera des nuclides 
exogenes, rendant !'age trouve dou­
teux. Des concretions chargees en 
oxydes ou hydroxydes de fer, si 
elles fournissent de tres bonnes 
analyses, donnent des ages egale­
ment douteux car Jes colloi:des 
apportent du 230Th exterieur au 
systeme sans qu 'on puisse prouver 
son existence. Enfin, Jes qualites 
demandees par le geochimiste ne 
sont pas necessairement celles exi­
gees par le chercheur dans une autre 
discipline. Le palynologue par 
exemple aime bien une concretion 
assez chargee en insolubles car la 
probabilite d'y trouver des pollens 
et spores en quantites importantes 
est plus grande dans ce cas. 

Comme on le constate, la proble­
matique de prelevement reste tou­
jours entiere et, bien souvent, c'est 
le resultat qui sera le seul element 
permettant de juger de la qualite du 
choix. 

VI. CONCLUSION 

La datation U/Th, comme toute 
methode de chronologie radiometri­
que, est en fait une interpretation 
de donnees isotopiques. Elle est 
tributaire des procedures experimen­
tales et de la qualite de I' echantil­
lon. Ces deux parameires ne sont 
pas toujours en accord avec ceux, 
de nature geologique, qui guident le 
choix de l'echantillonnage sur le 
terrain. 

Divers parametres trouves par !'ana­
lyse isotopique aident a !'analyse du 
resultat et a juger de la qualite de 
!'age trouve. Dans tous Jes cas, ils 
doivent inciter a la prudence dans 
!'utilisation d'un age. Psychologi­
quement, le chercheur demandeur 
d'un element de datation est tou­
jours tente d'utiliser Jes dates trou­
vees et parfois de sous-estimer leur 
caractere douteux OU imprecis. La 
prise en compte de l'erreur qui 
affecte !'age est imperative, de 
meme que la prise en compte des 

commentaires du geochimiste. 

La fiabilite d 'un age ne 
peut jamais etre une 
certitude lors de la col­
lecte de l'echantillon. On 
ne peut avoir cette certi­
tude qu'apres l'analyse. 
Tout au plus une cer­
taine experience de la 
methode et une bonne 
connaissance des roches 
a etudier permet de mini­
miser les echecs. L 'utili­
sateur des resultats isoto­
piques doivent en perma­
nence faire preuve de 
prudence quant a I 'inter­
pretation des ages. Un 
age n 'est jamais que le 
resultat d'une interpreta­
tion de donnees isotopi­
ques qui elles seules sont 
des donnees experimenta­
les. 
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Photo de couverture 

DISPOSITION MORPHO-SEDIMENTAIRE DU TYPE 
"SISMOTHEME" (RESEAU SUD, GROTTE DE HAN-SUR­
LESSE, BELGIQUE). 

II s'agit d'un .ensemble comprenant une stalagmite 
cassee avec la partie superieure tombee et une souche 
restant en place. Une stalagmite plus recente s'est 
developpee sur la stalagmite cassee, ici la partie 
tombee. Lorsque la rupture et la chute soot dues a un 
seisme, on peut mesurer par datation (U/Th, 14C, 
lamines annuelles) un intervalle de temps a l'interieur 
duquel se situe le seisme. 
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EDITORIAL 

L'etude des speleothemes a la cote, specialement dans deux domaines : l'etude des 

paleoclimats et l'etude des paleoseismes. Dans les deux cas, la specificite de chaque 
discipline doit se conjuguer avec la specificite du karst. De bonnes conclusions ne 
peuvent resulter que de la parfaite comprehension des fonctions de transfert entre les 
parametres climatiques (temperature, precipitations, ... ) et les variables de remplacement 

(rapports isotopiques, contenu pollinique, litho-stratigraphie, ... ). Les deux premiers 

articles de ce numero developpent les aspects fondamentaux en geochimie isotopique 
pour les isotopes de I' oxygene et pour le carbone 14. 

Sophie Verheyden, dans le cadre de sa these, triture depuis des annees les rapports 
isotopiques de l'oxygene en fonction de taus les,parametres mesurables dans le monde 
souterrain et en surface. Alors que de nombreuses recherches presentent depuis 

quelques decennies des resultats sur la signification paleoclimatique des rapports 
isotopiques, Sophie nous demontre ici que beaucoup d'aspects de ce probleme n'avaient 
pas encore ete abordes ou bien interpretes. Les consequences en sont d'une importance 
fondamentale! "Se/on /es conditions de formation de la stalagmite, sa composition 
isotopique est liee a la pa/eotemperature OU a la paleoprecipitation (quantite de pluie). 
Pour acceder a la clef d'interpretation des series temporelles fournies par la stalagmite, 
ii est done primordial d'etudier le fonctionnement isotopique et chimique de la grotte." 
Ces deux phrases tirees de la conclusion de !'article illustre bien !'importance de la 
connaissance du monde karstique pour bien en interpreter les messages. 

Dominique Genty est un vieil habitue de nos pages. Ses decouvertes sur la croissance 
des speleothemes sont a present devenues des classiques. Ou'il me soit permis de 
rappeler la publication dans Speleochronos du fameux article sur les stalagmites du 
tunnel de Godarville. lei, ii nous expose, en collaboration avec Marc Massault, la 
geochimie du carbone 14 dans les speleothemes, notamment en ce qui concerne son 
utilisation comme geochronometre. Les auteurs apportent de precieuses donnees sur la 
fiabilite de cette methode, plus grande que beaucoup pouvaient le penser, a condition 
de travailler d'une maniere prudente. La somme de connaissances acquises par 

Dominique et Marc leur permettent de le faire. 

Entin, le dernier article expose en detail l'etude d'un cas d'espece en matiere de 

paleosismologie. J'insiste particulierement sur les difficultes rencontrees par cette 
methode par ailleurs tres prometteuse, notamment en ce qui concerne la chronologie. 

Yves Ouinif 
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RECONSTRUCTION PALEOCLIMATIQUE BASEE 
SUR L'ANALYSE ISOTOPIQUE DANS LES CONCRE­
TIONS 

Sophie VERHEYDEN1
·
2

, Eddy KEPPENS2 et Yves QUINIF3 

(1) Fonds voor Wetenschappelijk Onderzoek, Vlaanderen, (FWO) 
(2) Vrije Universiteit Brussel (VUB), Geologie Depart., Pleinlaan, 2; B-1050 Brussels. sverheyd@vub.ac.be 
(3) CERAK, Service de Geologie Fondamentale et Appliquee, Faculte Polytechnique de Mons (FPMS), rue de 
Houdain, 9; B-7000 Mons. quinif@fpms.ac.be 

I. INTRODUCTION 

L'analyse isotopique de l'oxygene dans les 
depots marins et les glaces polaires a large­
ment contribue a la connaissance des grandes 
variations climatiques a l'echelle mondiale. 
Depuis une vingtaine d' annees, l 'etude des 
lacs et maars, des paleosols, des tourbieres et 
des troncs d 'arbre conduit a une meilleure 
connaissance du climat continental. Pourtant, 
un manque de correlation entre les evenements 
climatiques de differentes regions existe, 
principalement du a un manque de materiel 
d'etude datable de fa<;on absolue. 

Les speleothemes calcitiques et en particulier 
les stalagmites constituent un materiel d'etude 
paleoclimatique avantageux par rapport a 
d'autres. 

(i) Toutes les donnees recueillies par diverses 
analyses sur ces depots peuvent etre situees 
dans un cadre temporel absolu, grace aux 
datations U/Th et 14C (Hennig et al., 1980 ; 
Gewelt, 1985 ; Quinif, 1990 ; Quinif et Bas­
tin, 1994). 

(ii) Les concretions ont ete peu ou pas tou­
chees par l 'homme et sont peu affectees par 
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des changements post-depots (diagenese, 
bioturbation, recristallisation, ... ). 

(iii) Elles connaissent generalement peu d'e­
changes chimiques et isotopiques. 

(iv) On peut en retirer des informations a tres 
petite echelle. En effet, la section longitudi­
nale d'une stalagmite presente une succession 
de lamines claires et sombres, presumee de 
caractere saisonnier (Broecker, 1960 ; Baker 
et al., 1993 ; Genty, 1993 ; Genty & Quinif, 
1996). 

(v) Des mesures des isotopes de l'oxygene et 
du carbone peuvent apporter des informations 
quantitatives sur l 'evolution paleoclimatique 
(Labeyrie et al., 1967 ; Hendy & Wilson, 
1968; Harmon, 1979). 

(vi) En outre les donnees recueillies peuvent 
etre comparees avec la cristallographie, la 
composition d'elements en trace (Gascoyne, 
1983 ; Roberts et al., 1998), le contenu polli­
nique (Bastin, 1978 ; Bastin, 1990), les don­
nees d'analyses d'images (niveaux de gris) 
(Genty et al. , 1995) ou de luminescence (Sho­
pov et al. , 1994 ; Baker et al. , 1999 ; Perrette 
et al., 2000) sur le meme echantillon. 
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II. LES ISOTOPES STABLES 

L'appellation isotope vient du grec (iso = 
meme et topos = place) et indique que les 
isotopes occupent la meme place dans le ta­
bleau periodique des elements. Les isotopes 
comptent le meme nombre de protons et sont 
done des formes d'un meme element chimi­
que. Globalement, ils ont ainsi les memes 
proprietes chimiques. Par contre, ils comptent 
un nombre different de neutrons, ils ont done 
des masses differentes, ce qui induit de lege­
res differences dans leurs caracteres reaction­
nels. 

' . . bl 160 L' oxygene compte tro1s isotopes sta es, , 
170, 180 (de masse 16, 17 et 18) ; le carbone 

. 12 13c compte deux isotopes stables, C et et un 
isotope radioactif, 14C ; l'hydrogene compte 
deux isotopes stables H, 2H ou D (deuterium) 
et un isotope radioactif 3H ou T (tritium). Ces 
isotopes sont presents sur terre en certaines 
proportions. On mesure generalement les 
proportions 180/160, 13C/12C et D/H car il est 
beaucoup plus difficile de mesurer des quanti­
tes absolues et impossible de le faire avec la 
meme precision. 

Suite a leur difference de masse, les isotopes 
ont des proprietes physiques et chimiques 
(dans la rapidite de certaines reactions) diffe­
rentes. Cette difference est connue sous le 
nom d 'effet isotopique. Il est surtout important 
de retenir que les liens entre les isotopes 
legers (1 60-160) sont moins solides que ceux 
entre isotopes lourds (180-180). Les isotopes 
legers ont done tendance a se concentrer dans 
l 'etat gazeux par rapport a l 'etat liquide et 
dans l 'etat liquide par rapport a l 'etat solide 
(pour plus d'informations generales, voir 
Faure, 1977 et Hoefs, 1997). 
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III. LE FRACTIONNEMENT 
ISOTOPIQUE 

A. DEFINITION 

Chaque processus physique ( comme l 'evapora­
tion) ou chimique ( comme la precipitation de 
la calcite) change la proportion des isotopes 
(180/160, 13C/12C, ... ) presents dans la matiere 
qui subit le processus. C'est ce qu'on appelle 
le fractionnement isotopique. 11 existe deux 
types de fractionnement isotopique. 

1. Les echanges isotopiques 

Les echanges isotopiques sont comparables 
aux reactions d'equilibre chimique et se font 
en equilibre isotopique. 

EXEMPLE - la precipitation lente de la calcite. 

H 160 + 1/3Ca C180 2 . 3 

2. Les processus cinetiques 

C'est par exemple !'evaporation de l'eau ou le 
degazage rapide de CO2• Ces processus sont 
tres difficilement quantifiables, contrairement 
aux processus d'echanges. 

B. LE FACTEUR DE FRACTIONNEMENT 

Le facteur de fractionnement a entre un com­
posant chimique A et un composant chimique 
B est defini comme le rapport des rapports 
isotopiques de chaque composant. 
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La composition isotopique d'un composant A 
par rapport a une matiere standard est donnee 
en valeur delta (o) (plus maniable que les 
rapports isotopiques souvent beaucoup plus 
petit que 1 et exprime en pour mille (%0 ). La 
valeur o est definie comme suit. 

ou ~ 1 est le rapport isotopique du standard 
utilise. 

S'il y a relativement plus de 180 dans A que 
dans le standard (A est "plus lourd" que le 
standard), RA = {180/160)A sera plus grand 
que Rs1 et le o180A sera positif. A !'inverse, si 
A est "plus leger" que le standard, 0180 A sera 
negatif. Done, moins l'echantillon contient de 
180, plus son 180/160 est petit, plus le 0180 de 
l 'echantillon est negatif. 

On peut facilement demontrer que la relation 
entre le facteur de fractionnement et les va­
leurs o des composants est (Friedman & 
O'Neil, 1977) : 

C. LES STANDARDS 

La composition isotopique de l 'oxygene et du 
carbone de la calcite est mesuree par rapport 
au standard "Pee-Dee Belemnite (PDB)" : une 
belemnite de la Formation de Pee-Dee en 
Caroline du Sud. Cette belemnite est epuisee 
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depuis longtemps et le IAEA (International 
Atomic Energy Agency) vend un standard 
calibre par rapport au PDB {VPDB) (Craig, 
1957). 

La composition de l'oxygene et de l'hydro­
gene dans l'eau est mesure par rapport a l'eau 
oceanique moyenne (Standard Mean Ocean 
Water ou SM0W) qui par definition est done de 
0%o SMOW (Craig, 1961). Ce standard peut 
aussi etre utilise pour la composition isotopi­
que de la calcite puisque il existe une relation 
simple entre le 0180 (PDB) et le 0180 (SM0W) 

(Coplen et al., 1983). 

o180c (SMOW) = 1.03091 o180c (PDB) + 30.91 

IV. LES ISOTOPES STABLES, 
LES SPELEOTHEMES ET LES 

ETUDES PALE0CLIMATIQUES 

A. PRESENTATION 

Depuis la publication de "The thermodynamic 
properties of isotopic substances" (Urey, 
1947), la thermometrie isotopique est etablie. 
En effet, le facteur de fractionnement est 
dependant de la temperature et pour l 'oxyge­
ne, cette dependance est assez importante pour 
pouvoir retracer les changements climatiques 
dans certains depots sedimentaires. Le frac­
tionnement du carbone est quant a lui nette­
ment moins dependant de la temperature. 

Considerons a present la formation d'une 
stalagmite du point de vue des isotopes sta­
bles. L'eau de pluie se charge en CO2 (prove­
nant principalement de la respiration des 
plantes dans le sol) et, en s'infiltrant, dissout 
le calcaire sous-jacent pour finalement arriver 
dans la grotte. Quand la goutte d'eau tombe 
sur le sommet de la stalagmite, le degazage de 
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CO2 fait precipiter la calcite. La calcite (Ca­
C03) contient done (i) de l 'oxygene venant 
principalement de l'eau de pluie (et un tout 
petit peu du calcaire dissous) et (ii) du car­
bone venant principalement des plantes et du 
calcaire dissous. La repartition des isotopes 
(le fractionnement) lors de la precipitation de 
la calcite se fait de fac;on a concentrer les 
isotopes lourds {180, 13C) dans la calcite et les 
isotopes legers (160, 12C) dans le CO2 et dans 
l'eau restante. Le fractionnement de l'oxygene 
est dependant de la temperature (ici la tempe­
rature de la grotte). Si ce processus se fait de 
maniere lente et controlee, c.-a-d. en equilibre 
isotopique, il est tout a fait quantifiable et il 
est possible, sous certaines conditions, de 
calculer la temperature de formation de la 
stalagmite. Le fractionnement du carbone est 
nettement mo ins dependent de la temperature. 
11 nous donne des informations sur le type de 
plantes present a la surface. 

25°c 

B. LES ISOTOPES DE L'OXYGENE 

Prenons comme exemple la precipitation de la 
calcite (figure 1). 

Pour la precipitation de la calcite 

a(O)H2o-eaco3 = 1.0286 a 25°C 

(McCrea, 1950 ; O'Neil et al. , 1969 ; Taruta­
ni et al., 1969 ; Friedman & O'Neil, 1977). 

A 25°C, une calcite issue d'une eau de 
0180H20 = 0%o SMOW aura done un b180 
d'environ +28.6%0 SMOW puisque : 

OU un b18Q = --2.24%0 PDB (puisque 

0180CaC03 (SMOW) = 
1.03091 * 0180CaC03 (PDB) + 30.91 

15°C 

o180eau = 0%o smow f-.._ 
= -5%o smow ,[1 U 

n o18
0calcite = 28.6%0 smow u =-2.24%opdb 

o18
0cakite = 23.6%0 smow 

= -7.0 %0 pdb 
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o18
0c.al.cite = 31.0%0 smow 

= 0.1 %0 pdb 
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Ainsi une calcite issue d'une eau plus legere 
(o18OH20 = --5%0 SM0W) aura un o18OCaC03 

= + 23.6%0 SM0W OU - 7.0%0 PDB. 

Le fractionnement est dependant de la tempe­
rature et augmente quand la temperature des­
cend. Dans la pl age de temperature qui nous 
interesse ici (de O a 50°C), le o180caC03 dimi­
nuera d'environ 0.24%0 pour une augmen­
tation de la temperature de 1 °C {do180cac03/dT 
= - 0.24%0/l °C}. Done une calcite issue 
d'une eau de composition isotopique ~180H2o 

= 0%o SMOW a 15°C aura un o180caC03 = 
+31.0%0 SM0W (ou +0.l%o PDB) au lieu de 
o180caco3 = + 28.6%0 SMOW a 25°C. 

Dans le processus de precipitation de calcite, 
le 0180 de la calcite depend, comme nous 
l'avons vu dans l'exemple plus haut : (i) du 
0180 initial de l'eau d'ou precipite la calcite et 
(ii) de la temperature de formation de la calci­
te. Diverses etudes ont demontre que la com­
position isotopique de l 'oxygene de l 'eau de 
percolation est souvent une moyenne annuelle 
de celle de l'eau de pluie de la region (Har­
mon, 1979 ; Harmon et al., 1979 ; Goede et 
al., 1982 ; Yonge et al. , 1985 ; Rozanski & 
Dulinski, 1987 ; Caballero et al., 1996). 

1. Le ()180 initial de l'eau d'ou precipite la 
calcite 

Le 0180 de l'eau de pluie (et done de l'eau de 
percolation en grotte) depend de plusieurs 
facteurs (Rozanski et al., 1993). 

Eff ets de la latitude, de l 'altitude et de la 
continentalite 

Apres evaporation de l 'eau de l 'ocean (proces­
sus qui concentre les isotopes legers), le nuage 
en se deplac;ant vers de plus hautes latitudes 
(effet de la latitude), condense (processus qui 
concentre les isotopes lourds) et retombe sous 
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forme d'eau de pluie. A chaque averse le b180 
du nuage (et done de l'eau de pluie) devient 
plus "leger", car les 180 sont preferentielle­
ment con centre dans l 'eau condensee. La glace 
sur les poles est done tres negative (jusque -
50%0 SM0W). La meme chose se produit 
quand le nuage monte vers de plus hautes 
altitudes ( effet de l 'altitude) ou quand il avan­
ce sur le continent ( eff et de la continentalite). 

Effet de l 'accumulation de glace 

Actuellement, l'eau oceanique, d'ou les nua­
ges s'evaporent, a un b180 de 0%o SMOW. 

Pendant les periodes glaciaires, l'accumulation 
de ,aeige (preferentiellement de 1'160) sur les 
poles, alourdit l'eau de l'ocean. Fairbanks 
(1989) a calcule une difference de l.25%0 
entre l'eau oceanique actuelle et l'eau pendant 
le Pleniglaciaire. Cette difference se retrouve­
ra dans l'eau de pluie. 

Eff ets de la temperature et de la quantile 

En analysant les resultats des mesures de b180 
de l'eau de pluie dans differentes parties du 
monde, les chercheurs ont constate une rela­
tion entre la temperature de l 'air en surface et 
le 0180 de l 'eau. Pour les regions temperees, 
ce facteur est de + 0.58%0/1 °C (Rozanski et 
al., 1993) ( effet de la temperature de surface). 
Par contre dans les regions tropicales et sur­
tout oceaniques une relation entre la quantite 
d'eau de pluie et le 0180 de l'eau de pluie est 
observee ( effet de la quantite). 

Elf et saisonnier 

Une difference existe entre le 0180 de la pluie 
suivant les saisons du a l'effet de la tempera­
ture et des courants atmospheriques. Ainsi, en 
Belgique, le 0180 de la pluie est d'environ 
-5%o SM0W en ete et de -8.5%0 SMOW en 
hiver. 
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Dans les etudes des stalagmites holocenes 
}'altitude, la latitude et la continentalite sont 
restes les memes. L'effet de l'accumulation de 
la glace sur les poles peut etre corrige. L'effet 
saisonnier a ete observe dans l'eau de percola­
tion de certaines grottes (Harmon et al., 
1978), mais la plupart du temps le 0180 de 
I' eau de percolation est une moyenne annuelle 
de la composition isotopique de l'eau de pluie. 
Dans les stalagmites holocenes c' est done 
surtout I' effet de la temperature qui va in­
fluencer le 0180 de la calcite (apres correction 
pour l'accumulation de glace). Une augmenta­
tion de temperature de 1 °C augmente le £5180 
de l'eau de pluie et done de l'eau de percola­
tion et de la calcite de 0.58%0 (SMOW ou 
PDB). 

2. La temperature de formation de la sta­
lagmite 

La temperature de formation de la stalagmite 
est la temperature de la grotte qui, dans des 
grottes peu profondes, egale la moyenne an­
nuelle de la temperature de l'air de surface 
(Wigley et Brown, 1976). La relation entre le 
0180 de la calcite et la temperature, suite a la 
dependance du facteur de fractionnement est, 
comme nous l'avons vu dans l'exemple plus 
haut, de -0.24%0/l °C. Une augmentation de 
temperature de 1 °C, diminue le 0180 de la 
calcite de 0.24%0 (SMOW OU PDB). 

La proportion 180/160 dans la calcite depend 
done de la temperature de surface par deux 
relations contradictoires. Une augmentation de 
la temperature de surface de 1 °C engendre (i) 

une augmentation du '5180 moyen de l'eau de 
pluie (et done de l'eau de percolation et de la 
calcite) de 0.58%0, et (ii) une augmentation de 
1 °C de la temperature de la grotte, qui dimi­
nue le 0180 de la calcite de 0.24%0. 

Theoriquement le 0180 de la calcite augmente-
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ra de ( +0.58-0.24= +0.34)%0 pour un re­
chauffement de + 1 °C. 

Si la precipitation de la calcite se fait de ma­
niere lente et controlee, C. -a-d. en equilibre 
isotopique, l'echange isotopique est tout a fait 
quantifiable et ii est possible, connaissant deux 
des trois facteurs (£5180 initial de l'eau, tempe­
rature lors du fractionnement, 0180 de la 
calcite) de calculer le troisieme. 

C. LES ISOTOPES DU CARBONE 

Le rapport du carbone ("C/12C) dans la stalag­
mite depend beaucoup mains de la tempera­
tute ( db13C/dT = -0.034%0/1 °C) mais est 
directement lie au type de vegetation present a 
la surface lors de la precipitation de la calcite. 
Le rapport 13C/12C de la plante, de son CO2 et 
done de la calcite sera different selon qu'il 
s'agit de plantes adaptees au climat aride ou 
humide (O'Leary, 1981). 90% des plantes 
actuelles sont des plantes C 3 • La photosyn­
these se fait par le cycle de Calvin (production 

de molecules a 3 carbones). Les plantes C4 , 

sont des plantes pouvant resister a une certaine 
aridite. Dans ce groupe se trouvent beaucoup 
d'herbes de savane. La photosynthese se fait 
par le cycle Hatch-Slack ( avec production de 
molecules a 4 carbones). 

En moyenne, les plantes C 3 possedent un b13C 
de - 26%0 VPDB, le o13C du CO2 cofrespon­
dant est 2 a 3 %0 plus lourd et donne une 
calcite de o13C = -13%0 (Cerling, 1984) 
(a(C)c02-CaC03 = 1.0102 (25°C)). Les plantes 
C4 ont un o13C moyen de -13%0 et donnent 
une calcite de o13C = - 0%o PDB (figure 2). 

La Belgique, durant le Quaternaire, n'a connu 
que des plantes C3, sauf recemment avec 
!'importation de plantes exotiques comme le 

mai's (C4). 
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o13Ccalcite = -13%0 pdb 

C 

V. LES PROBLEMES 

Si la reconstruction paleoclirnatique est une 
recherche seduisante et theoriquernent bien 
etablie, l 'ernploi de cette rnethode cornporte 
neanrnoins encore certains prnblernes. 

Speleochronos n ° 10 - 1999 

cPC cal.cite = 0%o p db 

Le 6180 de l'eau de formation de la stalag­
mite 

L'interet de cette methode est evidemment que 
la mesure du £5180 d'une stalagmite nous 
donne par calcul la temperature qui regnait en 
surface lorsque la stalagmite s'est deposee. 
Pour pouvoir faire ce calcul, i1 faut helas 
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connaitre le 0180 initial de l'eau qui a depose 
cette calcite. Et la reside tout le probleme de 
cette methode, car on ne connait pas le <5180 
de l 'eau de percolation (moyenne de l 'eau de 
pluie) dans le passe. Pour l'Holocene, on peut 
supposer que le 0180 de l'eau de pluie etait 
fort semblable a l'actuel tenant compte de la 
correction pour !'accumulation de glace sur les 
poles. 11 est impossible de faire ces supposi­
tions pour des concretions plus anciennes. Une 
solution est de mesurer l'eau qui est restee 
piegee dans les espaces intercristallins de la 
stalagmite (inclusions fluides) (Schwarcz et 
al., 1976 ; Thompson et al., 1976 ; Schwarcz 
& Yonge, 1983). On ne mesure pas le 0180 de 
l'eau car un echange post-depot est possible 
entre l'eau et la calcite environnante. Par 
contre l'hydrogene de l'eau n'a sans doute 
connu aucune influence puisqu'il n'y a pas 
d'hydrogene dans la calcite. En mesurant le 
oD les chercheurs peuvent retrouver le 0180 de 
l 'eau. 11 existe en eff et une relation entre le 
0180 et le oD de l'eau de pluie actuelle. Cette 
relation s'appelle le Global Meteoric Water­
line (GMWL) et est de la forme suivante : 

oD = 8*0180 + l0%o 

avec certaines modifications dues aux effets 
climatiques locaux (Rozanski et al., 1993). 
L'analyse des inclusions fluides peut done 
apporter des informations sur le 0180 initial de 
l 'eau mais a nouveau en supposant que le 
GMWL est applicable dans le passe. 11 l'est 
sans doute pour I 'Holocene. 

Equilibre isotopique 

Toutes les considerations exposees plus haut 
ne sont valables que si la calcite s'est deposee 
en equilibre isotopique. Avant de faire des 
etudes de paleotemperature · sur une concre­
tion, il faut done s'assurer de l'equilibre isoto­
pique. Le test de Hendy consiste a mesurer le 
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0180 et le o13C de la calcite le long d'une 
meme !amine de croissance (Hendy, 1971). 
Une covariation entre le b180 et le b13C indi­
quent I 'influence de facteurs cinetiques, inde­
pendants de la temperature ou de la vegetation 
(comme !'evaporation ou le degazage rapide 
de CO2). La calcite ne s'est done pas deposee 
en equilibre isotopique. 11 n'est done pas 
possible d'en retirer des informations quantita­
tives sur !'evolution de la temperature et de la 
vegetation. 

La relation t>180 calcite-temperature 

La theorie predit une augmentation du 0180 de 
l:fcalcite de 0.34%0 pour un rechauffement de 
1 °C. Pourtant !'experience montre que dans 
certains speleothemes la relation est negative 
(Hendy et Wilson, 1968 ; Schwarcz et al. , 
1976 ; Gascoyne, 1992). Sans doute est-ce du 
au facteur de temperature ( +0.58%o/°C) 
nettement mains eleve que prevu dans certai­
nes regions. La relation 018

0calcite - temperature 
n'est done pas encore surement etablie et est 
sans doute differente selon les sites. 

Contamination par la roche en place 

Les etudes paleoclimatiques dans les speleo­
themes n'est possible que si l'eau de percola­
tion qui forme le speleotheme retrace bien le 
0180 de l'eau de pluie et le o13C de la vegeta­
tion. En percolant a travers le calcaire et en le 
dissolvant, le 0180 de l'eau ne sera normale­
ment pas influence car il y a beaucoup plus 
d'oxygene provenant de l'eau. Par contre le 
o13C connait un alourdissement allant jusqu'a 
quelques %0 du a !'influence du C provenant 
du calcaire (o13C = ~ O%o VPDB) (Labeyrie 
et al., 1967 ; Genty & Massault, 1997). 

Contamination par le CO2 atmospherique 

Une contamination du sol par du CO2 atmos-
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pherique (b13C = -7%o VPDB) est possible 
quand il n'y a pas suffisamment de vegetation 
(Cerling, 1964). 

Autres problemes possibles 

11 y a aussi les problemes inherents au mate­
riau utilise : la croissance interrompue des 
concretions, les problemes de recristallisation 
dont on ne connait pas bien !'influence sur le 
signal isotopique, !'influence possible (mais 
non encore prouvee) des bacteries .dans les 
concretions ... 

VI. LES ANALYSES 

Une fois la concretion prelevee en grotte, une 
tranche prise au milieu de la concretion sert a 
!'analyse isotopique et chimique. Les deux 
petites moities restantes servent a la datation 
et a la fabrication de lames minces. Des 
echantillons de calcite sont preleves en forant 
des trous de moins de 1 mm le long d 'une 
dizaine de lamines de croissance pour tester 
l 'equilibre isotopique a plusieurs hauteurs dans 
la concretion. Pour !'elaboration de la serie 
isotopique (timeseries), un echantillon est 
preleve a intervalle regulier. La poudre recol­
tee est transformee en CO2 par reaction sous 
vide avec de l'acide phosphorique (McCrea, 
1950 ; Craig, 1953). Apres l'avoir isole sous 
forme pure, ce CO2 est analyse dans un spec­
trometre de masse ou les molecules de CO2 

sont ionisees et accelerees dans un champ 
magnetique. Les molecules sont deviees diffe­
remment selon leur masse et "comptes" par 
les collecteurs. Les 15180 et b13C obtenus sont 
presentes en fonction de leur age U /Th (par 
interpolation). On obtient ainsi une courbe 
paleoclimatique, retra9ant les changements de 
temperature et de vegetation, si la calcite s'est 
deposee en equilibre isotopique. 
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Dans la grotte meme, il est utile de realiser 
plusieurs mesures : temperature, pCO2 et 
humidite, et de recolter des echantillons d'eau 
de percolation et d'eau de pluie en surface. 
Entin, le prelevement de calcite recente est 
possible par l'intermediaire de fistuleuses 
actives ainsi que par l'intermediaire de calcite 
de quelques mois recoltee sur des lames en 
verre deposees a l'aplomb d'ecoulements 
actuels. La composition isotopique des echan­
tillons est mesuree au laboratoire. Ces don­
nees contribuent a une meilleure connaissance 
du fonctionnement isotopique du site afin de 
trouver la clef qui permet !'interpretation 
paleoclimatique de la composition isotopique 
de 1a stalagmite. 

VII. QUELQUES RESULTATS 

A. COMPARAISON ENTRE UNE STALAGMITE 

PLENIGLACIAIRE ET UNE STALAGMITE HOLO· 

CENE EN BELGIQUE 

La composition isotopique d'une stalagmite 
(Arbre-concretion 3) pleniglaciaire venant de 
la Grotte de la Vilaine Source a ete mesuree et 
comparee a la composition isotopique d'une 
stalagmite holocene de la meme grotte. 

1. Resultats 

La stalagmite 3, haute de 7 cm et large de 
19 cm a ete trouvee enfouie sous plus de 
3.5 m de sediments lors du degagement d'une 
coupe dans la Grotte de la Vilaine Source. 
B. Bastin a attribue un age pleniglaciaire a 
cette stalagmite sur base de son contenu polli­
nique (Bastin, 1978). La stalagmite s'est 
probablement deposee en equilibre isotopique 
et n'a apparemment pas connu d'alteration 
isotopique. Six echantillons pris a diff erentes 
hauteurs dans la stalagmite ont un 15180 entre 
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-3.9%0 et -4.9%0 VPDB avec une moyenne de 
- 4.6%0 VPDB. Le o13C varie de -9.8%0 a 
-11.4%0 VPDB avec une moyenne de 
-10.8%0 VPDB. 

La stalagmite holocene, haute de 73 cm et 
large de ~ 8 cm s 'est formee entre 6000 ans 
BP et 600 ans BP (BP = before present) 
( datations U /Th) sans desequilibre isotopique 
apparent. Son 0180 varie de -5 .4%o a -6.4%0 
avec une moyenne de -5.8%0 VPDB. Son o13C 
varie de -11.2%0 a -8.5%0 avec une moyenne 
de -10%0 VPDB. 

2. Interpretation et discussion 

Dans les deux cas le o13C de la stalagmite 
indique comme prevu en Belgique, la presence 
d 'une vegetation C3 pendant la formation des 
stalagmites. 

Le 0180 est nettement plus eleve dans la sta­
lagmite pleniglaciaire. Pour pouvoir calculer 
la temperature qui regnait pendant la forma­
tion de la calcite, il faut connaitre le 0180 
initial de l' eau. Dans le tableau 1, le calcul de 
la temperature est effectue pour chaque stalag­
mite. Pour la stalagmite holocene, nous avons 
repris le 0180 de l 'eau actuelle a Liege 
(-6.8%0 SMOW) (Rozanski et al., 1993). Pour 
la stalagmite pleniglaciaire, nous avons teste 
deux possibilites. Dans (A), une correction 

stalagmite 0
18

0 calcite 0
18

Qcalcite 018Q eau 

%0 VPDB %0 SMOW %0 SMOW 

Holocene -5,8 24,9 -6,8 

Pl.glaciaire A -4,6 26,2 -8,8 

Pl.glaciaire B -4,6 26,2 -7,1 

suivant la relation actuelle du 0180 de l'eau de 
pluie et de la temperature (0.58%0 /1 °C) a ete 
appliquee en prenant comme temperature 
moyenne annuelle durant le Pleni-glaciaire, 
4°C, 5.5°C plus bas que la moyenne actuelle 
de 9.5°C. Le 018

0pluie durant le Pleni-glaciaire 
est done plus negatif de (0.58%0/°C * 5.5 °C 
=) 3 .2 %0 que le 018

0pluie actuel, soit - 10%0. 
Apres la correction pour l'accumulation de 
glace, on obtient - 8.8%0. Dans (B), nous 
avons repris le 0180 de l 'eau de pluie hiver­
nale actuelle (Liege: -8.3%0 SMOW). Une cor­
rection pour l 'eff et de l 'accumulation de glace 
est faite ( + 1.2). Les calculs se font en SMOW 

(figure 3). 

Pour l 'Holocene, le calcul nous donne une 
temperature proche de l'actuelle (9.5°C). Pour 
le Pleni-glaciaire, la solution A est irrealiste 
puisque l'eau etant sous forme de glace, la 
concretion n'aurait pas pu se former. Done, 
au moins une des deux premisses (la tempera­
ture annuelle de 4 °C ou la relation 0180 -
temperature de +0.58%0/°C) n'est pas appli­
cable dans le Pleni-glaciaire. 

Une fa~on plus simple d'arriver a la meme 
conclusion est de calculer la difference de 0180 
entre la calcite interglaciaire et la calcite 
pleniglaciaire. On observe une difference de -
5.8%o-(-4.6%o) = l.2%o. Cette difference est 

Fact. de Temperature 
fractionnement a a=l.0286 (25°C), 

oOc-o0e = !!,. = da/dT = 0.24%o/°C 
lOOO*lna 

1,0322 10°c 

1,0356 -4,2°C 

1,339 2,9°C 

I Tableau 1 
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comparable a la difference induite par l'effet 
de !'accumulation de glace sur les poles. 
Comme il doit exister une difference de tem­
perature, on peut conclure que les deux effets 
de temperature (l'effet sur la pluie et l'effet 
sur le facteur de fractionnement) s'annulent 
entierement. La relation entre la temperature 
et le 0180 de la pluie observee actuellement 
n'est done pas valable durant le Pleniglaciaire 
et se trouvait sans doute plutot aux alentours 
de + 0.24%0/1 °C que du +0.58%0/1 °C 
actuel. Pour sortir de ce probleme, on pourrait 
appliquer la methode des inclusions fluides 
pour connaitre le 0180 de l'eau de percolation. 

GLACIAL 

~ 
d"'o = -7 1%, smow .____. \J eau . 

T=3°C 

T=3°C 
CT(O) = 1. 0339 

o18Ocalcite= 26.2%0 smow =-4.6%0 pdb 
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Neanmoins, un autre probleme surgit puisque 
pour retrouver le 0180 de l 'eau d 'ou est issue 
la calcite, on doit supposer que la relation 
entre le 0180 et le dD, observee de nos jours 
dans l'eau de pluie est valable dans le passe, 
ce qui n'est a priori pas plus sur que !'exis­
tence de la relation entre le 0180 de 1 'eau de 
pluie et la temperature (0.58%0/l °C). 

La solution B semble plus realiste. En prenant 
pour la 0180 de l'eau de pluie la valeur de la 
pluie actuelle hivernale (-8.3%0 ), corrige pour 
l'effet de l'accumulation de glace ( + l.2%o ), 
on obtient une temperature de 3°C. 

INTERGLACIAL 

~ 

T = 10°C 

S,l:
180 = -6 8%0 sm ow u eai · 

T = 10°C 
~co)= 1_0322 

o18Oca1cite= 24.9%0 smow = -6.8%0 pdb 
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B. FONCTIONNEMENT ISOTOPIQUE ACTUEL 

DANS DEUX GROTTES BELGES. LE TYPE pp 
ET LE TYPE PT 

L'etude des grottes de la Vilaine Source (Vs, 
Arbre) et du Pere Noel (Pn, Han-sur-Lesse) 
apporte une meilleure comprehension du 
fonctionnement isotopique de chaque site et 
donne des directives pour !'interpretation de la 

2
·
0 lo 13

c in ¾o VPDB I 
1.0 

0 

-1.0 

-2.0 

-3.0 

-4.0 

rapid CO2 degassing 

• • t,. 
t,. 

t,. 

t,. 6 

t,. 

t,. 

composition isotopique des stalagmites prele­
vees dans chaque site. Pour chaque site, la 
composition isotopique de la stalagmite holo­
cene, de la calcite recente (fistuleuses, som­
mets de stalagmites) et de la calcite tres re­
cente (lames minces avec calcite de quelques 
mois) est representee dans un graphique b180 -
b13C (VPDB) (figures 4). 
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• timeseries 
ci glass slides 
A recent calcite 

-10.0 t,. 
t,. 

------1►• evaporation I 0
18

0 in %0 VPDB I 
-11.0 

-6.5 -5.5 -5.0 

On constate que la grotte du Pere Noel pre­
sente un graphique different de celui de la 
grotte de la Vilaine Source (Vs). 

(i) Dans la grotte du Pere Noel, une correla­
tion existe entre le 0180 et le o13C de la calcite 
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-4.5 -4.0 -3.5 -3.0 

(ancienne et actuelle). La variation est impor­
tante, de -6.5%0 a -3%o pour le b180 et de 
-10%0 a -1 %0 pour le o13C. 

(ii) Dans la grotte de la Vilaine Source (Vs), 
une correlation entre le 0180 et o13C n'est pas 
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observee et la variation est nettement moins 
importante. 

La correlation entre le <5180 et le b13C de la 
calcite Pn est due a la precipitation de la 
calcite en desequilibre isotopique, sous I 'in­
fluence de processus d'evaporation et de dega­
zage rapide de CO2 de l'eau lors de la precipi­
tation de la calcite. Ces phenomenes n'ont pas 
ete observes dans la calcite Vs. Dans la grotte 
de la Vilaine Source, la calcite se depose en 
equilibre isotopique. L'humidite ambiante y 

est plus elevee (100% au lieu de 98% au Pn) 
et maintenue par la presence d 'une riviere 
permanente dans la grotte. Le taux de CO2 y 
est nettement plus eleve (6000 ppm par rap-

-8.0 

lo 13
C in %0 VPDB I 

-9.0 • • 

port a 600 ppm au Pn) et y est maintenu par 
l'apport de CO2 provenant de la matiere orga­
nique apportee par la riviere. Seule la calcite 
tres recente presente des effets d'evaporation, 
sans doute dus a I' aeration, suite a I' ouverture 
de la grotte en 1976. Dans cette grotte, la 
stalagmite recoltee pourra done servir aux 
etudes de paleotemperature (PT) puisque la 
calcite s 'est deposee en equilibre isotopique. 
Dans la grotte du Pere Noel, la composition 
isotopique de la calcite depend plutot du taux 
d'humidite qui controle le taux d'evaporation 
et done de degazage. La calcite donne ici 
plutot des informations sur la paleohumidite et 
done indirectement sur la paleoprecipitation 
meteorique (pluie) (PP). 

. ' , . 
• • .... -. • • 

• • 
IJ • 

• • IJ 

• • I • • • • • 
• . • • t' ·•i.11 •• -10.0 

• 
• 

-11.0 

• 

-12.0 

. .. , .. -. 
e e # e e .,,! e e _..,, e A .A 

: ••• ' • • .A .. . . . . • •• • • •• • • IJ • • 

IJ 

Cl 

IJ 

• A 

• timeseries 
c glass slides 
A recent calcite 

-13.0 +-------.-----.------.-------,c-----r------r---~----.---..-----, 
-7.0 -6.8 -6.6 -6.4 -6.2 -6.0 -5.8 -5.6 -5.4 -5.2 -5.0 

I 0
18

0 in %0 VPDB I 
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CONCLUSIONS 

L' etude des isotopes stables de l 'oxygene et 
du carbone dans les concretions fournissent 
sous certaines conditions des informations sur 
les climats et les environnements passes. Selon 
les conditions de formation de la stalagmite, 
sa composition isotopique est liee a la paleo­
temperature OU a la paleoprecipitation ( quan­
tite de pluie). Pour acceder a la clef d'inter­
pretation des series temporelles fournies par la 
stalagmite, il est done primordial d'etudier le 
fonctionnement isotopique et chimique de la 
grotte. 
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INTERET DE L' ANALYSE 14C EN SPECTROMETRIE 
DE MASSE PAR ACCELERATION (AMS) DANS LES 
SPELEOTHEMES 

Dominique Genty & Marc Massault 

Universite de Paris-Sud, Hydrologie, UMR 8616, CNRS, bat. 504, 91405 Orsay Cedex 

· I. INTRODUCTION 

La methode du carbone 14 a ete utilisee des 
les annees soixante pour effectuer les premie­
res datations radiometriques sur les speleothe­
mes (Broecker et Olson, 1960) et elle etait 
couramment utilisee dans les annees soixante­
dix car elle constituait toujours la seule me­
thode radiometrique faisable en routine (Geyh 
et Franke, 1970 ; Geyh, 1971). Dans les 
annees quatre-vingt et encore aujourd'hui, elle 
continue d'etre utilisee, principalement a cause 
de son cofit inferieur a celui de la methode de 
datation par uranium/thorium, et de sa plus 
grande simplicite analytique (Bastin et Gewelt, 
1986 ; Gewelt, 1985, 1986 ; Geyh et Hen­
ning, 1986 ; Goede et Vogel, 1991 ; Holm­
gren et al., 1994 ; Issar et al., 1992 ; Pazdur 
et al., 1995 ; Railsback et al., 1996 ; Talma 
et Vogel, 1992 ; Vogel, 1983). Cependant, 
des cette epoque, elle va laisser progressive­
ment la place a la methode de datation par 
uranium/thorium pour les raisons suivantes : 

(i) par l'U/Th, i1 est possible de dater jusqu'a 
350Ka alors que la limite raisonnable du 14C 
est de 40Ka; 
(ii) les ages 14C sont incertains car on ne 
connait pas bien la proportion de carbone mort 
(dcp pour dead carbon proportion) introduite 
dans l'eau d'infiltration lors de la dissolution -
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du calcaire encaissant ; 
(iii) outre la correction de carbone mort, il 
faut aussi calibrer les ages car l'activite ini­
tiafe de !'atmosphere a varie au cours du 
temps, cette correction necessite 1 'etablisse­
ment de courbes de calibration qui ne couvrent 
pas toute la periode de datation du 14C. 

Cependant, !'utilisation de la technique par 
spectrometrie de masse par acceleration 
(AMS) apporte des elements nouveaux qui 
redonnent un inten~t aux analyses 14C dans les 
speleothemes. Cet interet est directement lie 
au principal avantage de cette methode qui est 
de pouvoir utiliser tres peu de matiere par 
rapport a la methode classique ( env. 10mg de 
calcite cont re env. 20g). Ainsi i1 est possible 
de mesurer l'activite 14C de la calcite sur des 
stalagmites modernes et de reconstituer des 
series temporelles ("time series") de cette 
activite sur les dernieres dizaines d'annees. 
Lorsque la stalagmite etudiee possede des 
!amines annuelles, visibles ou luminescentes, 
le calage chronologique de la serie est precis 
a l'annee pres. Ces series temporelles ont 
enregistre 1 'augmentation de I' activite 14C liees 
aux essais nucleaires dans !'atmosphere des 
annees 50 et 60 ce qui permet de les utiliser : 

(i) pour modeliser la dynamique de transfert 
du carbone de !'atmosphere jusqu'au speleo­
theme et, en particulier, la dynamique de la 
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degradation de la matiere organique (MO) 
dans le sol ; 
(ii) pour calculer precisement la proportion de 
carbone mort (dcp) et ainsi corriger les activi­
tes mesurees sur les speleothemes pour calcu­
ler leur age. 

Nous presentons ici les methodes utilisees 
illustrees de quelques exemples. 

II. LES METHODES. 

A. ECHANTILLONNAGE 

Les echantillons analyses sont preleves a l'aide 
d'une micro perceuse munie d'un foret dont le 
diametre est compris entre 0.5 et 1.0 mm. Le 
depot ainsi preleve represente une duree 
moyenne comprise entre quelques mois et 3 
ans pour les stalagmites a forte vitesse de 
croissance ( comme cell es trouvees dans le 
sud-ouest de la France) et entre 5 et 10 ans 
pour les stalagmites a plus faible vitesse de 
croissance (Angleterre, Ecosse). 11 est neces­
saire d'extraire plus de 10mg de calcite, ce 
qui represente 3 a 5 trous dans la section 
polie. C'est la seule methode radiometrique 
qui autorise une si petite quantite de matiere, 
apres elle, la methode de l'U/Th en spectro­
metrie de masse demande quelques centaines 
de milligrammes. 

B. PROCEDURE ANALYTIQUE 

La poudre de calcite reagit avec de l'acide 
orthophosphorique (H3P04) pour former du 
CO2 • Le CO2 est ensuite graphitise sur du fer 
avec de l'hydrogene et a 650°C pendant 100 
minutes. Le gaz residuel est utilise pour mesu­
rer le o13C de l'echantillon sur un spectrome­
tre de masse. L'echantillon graphitise est 
analyse sur le spectrometre de masse par 
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acceleration (Tendetron, Gif-sur-Yvette, Fran­
ce) ou sont determinees les quantites d 'atom es 
de carbone (14C, 13C et 12C). Les erreurs ana­
lytiques, incluant les erreurs de laboratoire, 
sont: 0,1 %0 pour le c,13C et entre 0,4 et 0,9 
pMC pour l'activite 14C. 

C. CALCUL DE LA PROPORTION DE CARBONE 

MORT (DCP) A PARTIR DE L' ACTIVITE "PRE­

BOMB" 

Le carbone piege dans les speleothemes a 
deux principales origines : 

(i) le CO2 du sol issu de la respiration raci­
naire et de la degradation de la matiere orga­
nique du sol au-dessus de la grotte ; 
(ii) le calcaire dissous lors de !'infiltration. 

Le CO2 biogenique produit dans le sol consti­
tue la principale source de carbone ( entre 80 
et 90 % dans la plupart des cas etudies en Eu­
rope ; voir references dans !'introduction et 
Genty et Massault, 1997). 

Cette methode de calcul de la dcp consiste a 
trouver, dans la stalagmite, le niveau "pre­
bomb" (env. 1953 A.D.). L'activite 14C mesu­
ree a ce niveau (a14Cmes) permet, avec l'acti­
vite atmospherique (a14Catm = 100 pMC a 
cette date), de calculer la dcp moderne comme 
suit : 

Ceci correspond au coefficient de dilution q 
souvent utilise par les hydrogeologues (Thor­
pe, Otlet and Sweting, 1980 ; Vogel, 1983 ; 
Gewelt, 1985 ; Bastin et Gewelt, 1986 ; Fon­
tes, 1992) : 

q = (100 - dcpmod• )/100 [2] 

En considerant une erreur moyenne sur la 
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mesure des activites de 0, 7 pMC, !'incertitude 
moyenne sur le calcul de la dcp est de 1,5 
pMC. 

Trouver le niveau de calcite "pre-bomb" peut 
se faire de deux fa~ons : 

(i) par comptage de !amines dans le cas ou 
I' echantillon est sans hiatus et possede des 
alternances suffisamment regulieres pour 
supposer qu'elles sont annuelles ; 
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1970 1980 1990 2000 

(ii) lorsque les lamines (visibles ou lumines­
centes) de la stalagmite ne sont pas observa­
bles, en reconstituant !'evolution de l'activite 
14C au cours des cinquante dernieres annees 
pour reperer le niveau d'activite minimal juste 
avant !'augmentation liee due aux essais nu­
cleaires (figure 1). Sur trois echantillons deja 
etudies et ou la courbe d'evolution d'activite 
14C a ete reconstituee, precisement grace a une 
bonne chronologie, on a montre que !'aug­
mentation de l'activite 14C etait synchrone et 
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proche de 1953 (±2 ans), ceci demontre qu'il 
y a toujours une composante rapide dans le 
transfert du carbone ce qui permet de bien 
repere ce point (Genty et Massault, 1999). 

La premiere methode necessite une seule 
mesure AMS, dans la seconde, le niveau "pre­
bomb" peut etre repere apres 5 a 15 mesures 
AMS. 

D. CALCUL DES FRACTIONNEMENTS ISOTOPI­

QUES DURANT L'INFILTRATION 

Speleochronos n°10 - 1999 

Lors de !'infiltration, plusieurs fractionne­
ments entre les differentes phases intervien­
nent. Ces diff erentes etapes sont presentees ici 
pour mieux comprendre I' origine de la dcp. 
En toute rigueur, la dcp due a la dissolution 
du calcaire doit etre calculee entre le carbone 
inorganique dissous (CITO ou DIC) juste 
avant et juste apres la dissolution. 11 faut alors 
considerer les etapes suivantes (figure 2) : 

1 - echange entre le CO2 atmospherique et le 
CO2 du sol; 
2 - dissolution du CO2 dans l'eau et formation 
des bicarbonates ; 
3 - dissolution du calcaire encaissant ; 
4 - degazage du CO2 et precipitation de Ca­
CO3 dans la grotte. 

1. Echange entre le CO2 atmospherique et 
le CO2 du sol 

Le fractionnement du a la photosynthese, a la 
decarboxylation et a la diffusion peut etre 
estime par (Fontes, 1992) : 

a14Cg = 
a14Catm·(l-2.3(013Ca1m. - 013Cg)/1000)pMC [3] 

ou g se refere au CO2 du sol et atm a !'atmos­
phere. 

EXEMPLE - En considerant que le o13C du 
CO2 du sol est de -22%0 (pour une vege­
tation de type C3, cas le plus courant sous 
climat tempere, (Fritz et al., 1986; Dorr & 
MDnnich, 1986; Fleyfel, 1979; Dever et 
al., 1982), que le o13C et /'activite 14C du 
CO2 de !'atmosphere sont de -6,8%0 et dtf! 
100 pMC respectivement (pour 19_5QA.D., 
Rafter & Fergusson, 1957; Nydal et Lov­
seth, 1965; Levin et al., 1995), l'activite 
du CO2 du sol est plus faible que celle de 
/'atmosphere de 3,5 pMC. Cependant, 
cette formule est empirique et donne une 
valeur moyenne susceptible de varier selon 
la dynamique de degradation de la matiere 
organique dans le sol (voir "Modelisation" 
ci-apres). 
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2. Dissolution du CO2 dans l'eau et forma­
tion des bicarbonates 

En contact avec l'eau d'infiltration, le CO2 du 
sol est dissous et, a l'equilibre, l'activite du 
carbone inorganique dissous (DIC, principale­
ment HCO3) est donne par (Saliege & Fontes, 
1984) : 

a14c _ 
DJCO -

avec: 

~nc -u DICO -

[5] 

OU T 
1974). 

temperature en °K (Mook et al, 

EXEMPLE - L 'activite des bicarbonates de 
l'eau d'infiltration est a/ors enrichie d'envi­
ron 2, 1 pMC (98,6 pMC) et son o13C est 
de -12, 7%o (avec, comme exemple, t = 
13°C, o13Cg = -22%0 et a 14Cg = 
96,5pMC, equation [3}). 

3. Dissolution du calcaire encaissant 

Selon le type de dissolution (systeme ouvert 
et/ou ferme), la proportion de carbone injecte 
dans l'eau d'infiltration par la dissolution du 
calcaire varie. Comme le calcaire encaissant 
est dans la grande majorite des cas un calcaire 
marin ancien, c' est du carbone mort qui est 
mis en solution, l'activite du DIC est alors 
reduite par : 

a14c _ 
DIC -
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pMC [6] 

avec a14Cc = activite 14C du calcaire encais­
sant (0pMC) et dcp1im = proportion de C mort 
due a la dissolution du calcaire, en % . 

De la meme fa~on le o13C des bicarbonates est 
enrichi : 

~nc -u DIC -

(1-dcplim/100)*o13Cmco + (dcp1im/100)*o13Cc 
%0 PDB [7] 

I {XEMPLE -Avec une dcp1;m de 13%, on ob­
tlent : a 14CD!c = 85,BpMC et o13C0 ,c = 
-11, 1%oPDB. 

Dans notre exemple, la difference entre l'acti­
vite 14C de l 'atmosphere et celle de la calcite 
precipitee est de 14,1 pMC avec une incerti­
tude estimee a + 1,5 pMC (Genty et al., 
1998). Ceci donne une dcp de 14,1 % (par 
rapport a l'activite initiale de lOOpMC). C'est 
cette dcp, qui represente la difference d'acti­
vite entre !'atmosphere et le depot de calcite 
contemporain, que l 'on doit considerer pour 
corriger les ages 14C et c'est celle-ci que l'on 
retrouve au niveau "pre-bomb" sur la courbe 
d'evolution de l'activite 14C. On remarque que 
cette dcp est legerement plus elevee que la 
dcplim (13 % ) qui est uniquement due a la 
dissolution du calcaire. Ceci est la consequen­
ce, non seulement des fractionnements isotopi­
ques entre les phases gazeuses et liquides au 
niveau du sol, mais aussi, comme le montre la 
modelisation, de la decomposition d'une ma­
tiere organique agee qui produit un CO2 

exempt de 14C. Cependant cette participation 
reste peu importante comme le montrent les 
exemples suivants. 
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E. EXEMPLES ET MODELISATION DU 
TRANSFERT DU CARBONE 

1. Exemples 

La courbe d'evolution de l'activite du 14C a 
ete construite sur trois stalagmites : Fau-stm14 
(grotte de La Faurie, Dordogne), Han-stm5 
(grotte de Han-sur-Lesse, Belgique) et Pos­
stm4 (grotte de Postojna, Slovenie) (figure 3 ; 
Genty & Massault, 1999). On observe les faits 
suivants : 

(i) pour les trois echantillons, !'augmentation 
de l'activite 14C est synchrone - entre 1950 et 
1955 - et correspond a la forte augmentation 
detectee dans l 'atmosphere ; 

(ii) alors que l'activite 14C a presque double 
dans !'atmosphere (le maximum en 1963-1964 
montre une augmentation de 90 pMC), cette 
augmentation est amortie dans les stalagmites -
(entre 13,3 et 23,4 pMC) ; 

(iii) les activites maximum dans les stalagmi­
tes sont decalees par rapport au maximum de 
!'atmosphere : 16±3 ans pour Fau-stm14, 
26±5 ans pour Han-stm5 et 10±4 ans pour 
Pos-stm4. 
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L'activite "pre-bomb" varie de 87,8 a 91 pMC 
ce qui donne une dcp variant de 12,2 a 9±1,5 
% . Le calcul des ages 14C sur les parties 
anciennes des stalagmites se fait alors de la 
fa~on suivante : 

- 1 - CORRECTION DE L' ACTIVITE MESUREE 

PAR LA DCP. 

- 2 - CALCUL DE L' AGE CONVENTIONNEL. 

age conv. = (5568/ln(2))*ln(a14Ccorr-1100) 
annees BP [11] 

avec 5568 : periode de demi-vie convention­
nelle (fausse !, 5730 ans pour la vraie) 

- 3 - CALIBRATION. 

La calibration est necessaire pour corriger 
l'age conventionnel de la variation de l'acti­
vite atmospherique ( due aux variations du 
champ geomagnetique, flux de rayons cosmi­
ques, courants oceaniques). Pour cela, on 
utilise la courbe de calibration etablie a partir 
de series dendrochronologiques et, pour les 
ages > 13Ka, les donnees des coraux (Stuiver 
et Kra, 1986). Ces courbes permettent aussi 
de corriger l'erreur due a !'utilisation de la 
fausse periode. Des,programmes informatiques 
sont accessibles sur le Net et facile d'utilisa­
tion : Oxcal, Calib etc. 

2. La modelisation 

Connaissant le signal d 'entree (la variation de 
l 'activite 14C de l 'atmosphere) et celui de 
sortie (la variation de l'activite 14C de la sta­
lagmite), il est possible d'etablir un modele 
qui prend en compte les principales sources de 
carbone dissous dans l 'eau d 'infiltration : 
- le calcaire encaissant dont I' activite 14C est 
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fast SOM degradation 
(< 10 years) 
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slow SOM degradation 

( > soyears) 

age Y3 

soil CO 2gas 14C activity formation 
(12) 

LIMESTONE 
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CO 2, dissolution 
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limestone dissolution 
dead carbon injection 

(6) 

CaCO3 precipitation 
(8) 

Page 26 



nulle ; 
- le CO2 du sol, qui represente la plus impor­
tante source de carbone. 

Le CO2 du sol provient de la respiration raci­
naire et de la decomposition de la matiere 
organique (MO). La premiere source a une 
activite semblable a celle de !'atmosphere 
tandis que l 'activite de la seconde source 
depend de la vitesse de degradation de la MO. 
Cette derniere peut etre rapide (annuelle) ou 
lente (10, 100 ou > 1000 ans) (Dorr & Miin­

nich, 1986 ; Jenkinson et_ al., 1991 ; Stout & 
O'Brien, 1972). La proportion de ces deux 
sources varie saisonnierement : schematique­
ment, en ete c'est la respiration racinaire qui 
domine, en hiver c'est l'activite des micro­
organismes dans le sol. Ce sont le type de 
vegetation (foret, prairie) et le climat qui 
controlent la vitesse de degradation de la MO 
dans le sol. Par consequent, l'activite du CO2 

d'un sol peut etre plus faible que celle de 
!'atmosphere si la MO decomposee est agee. 
Mais l'activite du sol peut aussi etre supe­
rieure a celle de l 'atmosphere si la matiere 
decomposee s'est formee dans les annees 
soixante lorsque l'activite atmospherique etait 
a son maximum. Le mode le comp rend les 
etapes suivantes (figure 4). 

- 1 - FORMATION DU CO2 DU SOL 

On considere trois composantes de matiere 
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organique dans le sol, d'age et de proportion 
differents (Harrisson et al., 1993). L'age est 
simule par le nombre d'annees sur lesquelles 
l'activite atmospherique est moyennee (a14Catm­
y1 , avec Yl = nombre d'annees), les propor­
tions sont Cl, C2 et C3 avec Cl + C2 + C3 
= 1. L'activite du CO2 du sol (a14Cg) est done 
modelisee avec : 

[12] 

- 2 - DISSOLUTION DU CO2 DANS L'EAU ET 

FOR'MATION DES BICARBONATES 

Voir equation [ 4]. 

- 3 - DISSOLUTION DU CALCAIRE ENCAISSANT 

Voir equation [ 6]. 

- 4 - DEGAZAGE DU CO2 ET PRECIPITATION DE 

CAC03 DANS LA GROTTE 

Voir equation [8]. 

EXEMPLE DE MODEL/SA TION - Pour la stalag­
mite Fau-stm 14, Jes parametres du modele 
sont: Ct = 10%, YT = 5 ans, C2 = 
32%, Y2 = 22 ans, C3 = 58%, Y3 = 
130 ans. Le modele montre que /'activite 
du CO2 du sol pourrait, depuis le debut des 
annees 1980, depasser celle de /'atmos­
phere, au moins durant la periode de for­
mation de la stalagmite (figure 5). 

III. CONCLUSION 

La datation des speleothemes par 14C suppose 
que la dcp n'a pas varie au cours du temps, en 
tout cas pas au-dela des marges d'incertitude. 
Or, comme on l'a vu precedemment, c'est le 
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type de dissolution (proportion de systeme ou­
vert et ferme) qui va determiner la proportion 
de carbone mort. En systeme ferme, la dcp va 
augmenter et tendre vers 50% ( equation classi­
que de la dissolution avec la moitie du car­
bone qui provient du CO2, l' autre moitie du 
calcaire) : 
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1975 

DIC before limestone dissolution 

~~....._-✓ model 

...- Soil CO2 model 

+ DIC after limestone dissolution 
and stalagmite model 

stalagmite, measurements (init act.) 

1985 1995 2005 2015 2025 

Un systeme proche d'un systeme purement 
ferme a ete observe en Ecosse, dans une 
grotte surmontee par une tourbiere (Baker et 
al., 1999 ; Genty et al., soumis). La tourbie­
re, souvent saturee, empeche le triple contact 
eau, CO2 et calcaire et les premiers resultats 
montrent une dcp proche de 40%. En systeme 
ouvert, les trois phases sont en contact, et, 
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durant la dissolution, le carbone mort peut 
etre evacue du systeme par degazage, ce qui 
explique des valeurs de dcp voisines de 10%. 
C'est le cas de la plupart des grottes relative­
ment peu profondes etudiees jusqu'alors. Il 
devient done evident que des changements 
climatiques et/ou de vegetation au-dessus 
d'une grotte vont influencer le type de dissolu­
tion et done la dcp. Un moyen de verifier la 
variabilite de la dcp au cours du temps est de 
comparer, sur les memes niveaux, les ages 
U /Th ( en spectrometrie de masse car peu de 
matiere est utilisee) avec les activites 14C 
mesurees sur la calcite et la courbe de calibra­
tion. Ce travail fait sur deux stalagmites Holo­
cene montre une bonne correlation entre les 
ages U /Th et les ages 14C calcules avec une 
dcp constante (figure 6 ; Genty et al. , sou­
mis). Cependant, on observe sur un des e­
chantillons une variation de la dcp de 4,8% 
(en valeur absolue), dont l'origine est proba­
blement climatique. Ces premiers resultats 
montrent que : 

1) grace a la signature des essais nucleaires 
atmospheriques, il est possible de calculer la 
proportion de carbone mort d'une stalagmite ; 

2) en utilisant cette dcp et en supposant 
qu'elle est constante au cours du temps, on 
calcule des ages 14C qui soot proches des ages 
U /Th et done qui donnent une bonne idee de 
l 'age reel du speleotheme ; 

3) cependant, parce que la dcp peut varier 
a cause des changements dans les processus de 
dissolution, eux-memes lies aux changements 
climatiques et /ou de vegetation (activite hu­
maine), !'incertitude sur les ages 14C est diffi­
cile a estimer (elle est de plusieurs centaines 
d'annees pour la fin de !'Holocene sur un de 
nos echantillons). Mais c'est justement cette 
dependance entre la dcp et les conditions de 
dissolution qui ouvre des perspectives pour 
etudier les variations environnementales. 
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ETUDE D'UN SISMOTHEME DANS LE RESEAU SUD 
DE LA GROTTE DE HAN-SUR-LESSE 

Yves QUINIF 

CERAK, Service de Geologie Fondamentale et Appliquee, Faculte Polytechnique de Mons (FPMS), rue de 

Houdain, 9; B-7000 Mons. quinif@fpms.ac.be 

Resume 

. Un sismotheme est un dispositif sedimentaire souterrain compose de diverses concretions stalagmitiques dont certaines ont ete 
perturbees par un seisme et d'autres qui scellent /es premieres. La notion de sismotheme joue un role important dans l'etude 
des paleoseismes, notamment grace a la possibilite de dater /es speleothemes et, par la meme, de dater /es paleoseismes. Cet 
article concerne un exemple d'etude de sismotheme et met en exergue les points importants ii traiter dans ce type d'etude, 
notamment la connaissance necessaire de l'environnement karstique du sismotheme etudie. Sont egalement examinees /es 
difficultes rencontrees. 

Abstract 

A sismothem is an underground sedimentary system composed by broken speleothems by earthquakes covered by intact 
speleothems. This notion is important in the study of paleaoearthquakes essentially because one can date the speleothems and, 
thus date the paleaoearthquakes. This paper concerns the study of an example of sismothem in the cave of Han-sur-Lesse 
(Belgium). One emphasizes the importance of the knowledge of the karstic environment and the different problems. 

I. PRINCIPE DE LA METHODE 

Le milieu endokarstique constitue un milieu excep­
tionnel en taut qu 'enregistreur de ces evenements 
sismo-tectoniques (BINI et al., 1992 ; FORTI & 
POSTPISCHL, 1979 ; 1980 ; 1984 ; 1986 ; 
1998a ; 1988b ; GILLI, 1986 ; 1999 ; JEANNIN, 
1990 ; POSTPISCHL et al., 1991 ; QUINIF, 
1996). Les remplissages qu'on y rencontre peuvent 
etre profondement modifies par des seismes. Les 

. speleothemes en particulier, par leur mode de 
developpement et leur geochimie, doivent etre mis 
en exergue. Tout d'abord, ils reagissent de fac;on 
cassante aux sollicitations mecaniques. Ensuite, ils 
peuvent etre dates radiochronologiquement par la 
methode du desequilibre radioactif dans la famille 
de I 'uranium ( datation dite "U /Th") (IV ANO­
VIT CH et al., 1992 ; LI et al., 1989). Enfin, leur 
croissance sous forme de !amines, lorsque ces 
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dernieres sont bien individualisees, conduit a une 
analyse en terme de sequences litho-stratigraphi­
ques a valeur chronologique (BAKER et al., 
1993; GENTY, 1992; 1993 ; GENTY et al., 
1995; GENTY & QUINIF, 1996). 

Cette methode constitue toute une problematique 
methodologique. Si le phenomene en lui-meme 
n'est guere douteux - cassure de certaines stala&­
mites lors d'un seisme et datation du systeme sedi­
mentaire concretion cassee + repousse - l 'applica­
tion souleve des difficultes, surmontables certes 
mais qui doivent etre prises en compte. Examinons 
tous ces points au travers d'un exemple concret 
etudie a la faveur de ce programme : le site du 
reseau sud a Han-sur-Lesse. La region de Han-sur­
Lesse et Rochefort est particulierement riche en 
phenomenes karstiques qui renferment beaucoup 
de sismothemes et la plus partie de ce programme 
consiste en travaux dans cette region. 
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II. LE SITE - LE SISMOTHEME 
[5950] 

A. LE II CIMETIERE II DES STALAGMITES 

Le reseau sud constitue une branche importante de 
la Grotte de Han-sur-Lesse (figure 1). Une des 
galeries recele un veritable cimetiere de stalagmi­
tes cassees (figure 2). Ce site se presente sous la 
forme d'une galerie basse au sol d'eboulis herisse 
de stalagmites brisees sur lesquelles croissent des 
repousses. Les eboulis du sol resultent de I' effon­
drement d'une strate de la voute. Ils constituent 

Salle du d6me -

une phase anterieure a la croissance des stalagmi­
tes superieures. Peut-etre cet eboulement d'ensem­
ble resulte-t-il egalement d'un seisme mais ii est 
impossible de le prouver actuellement. Les stalag­
mites brisees ont une patine qui indique une rela­

tive anciennete tandis que de tres nombreuses 
repousses sont actuellement actives. II existe peut­
etre un grand intervalle de temps entre la chute et 
le debut des repousses mais i1 est impossible de le 
quantifier a priori. C' est la une des premieres 
difficultes de ce type d'etude que je me propose de 
demontrer ici. Une etude plus complete du site 
devient alors necessaire dans laquelle la compre­
hension de !'evolution de la cavite est importante. 

Sortie de la Lesse 

Arrtv6e de la Lease 

N 

~ , ___ 1,..oom 

Y. Quinif, 1987 
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B. LE PROBLEME 

La definition du probleme a rcsoudre est fonda­
mentale avant de faire l'cehantillonnagc. Les indi­
ces morpho-scdimentaires dccrits ci-dessus indi­

quent qu'il existe probablement une histoire com­
plcxe entre Jes cvcncments sismo-tcctoniques et 

hydrologiqucs. 

(i) Plusieurs stalagmites sont tombces. Le cime­
tiere de stalagmites illustre cet aspect de fa~on 

quasiment caricaturale. 

(ii) Certaines stalagmites sont alterees par un 

courant d'cau aggressive, qu'clles soient intactes 
ou cassees. 11 y a done la unc interaction entre !cs 
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phenomenes hydrologiques et ceux qui ont preside 

a la chute des concretions. 

(iii) Des champs de blocs eboules aecidentcnt le 

sol de galcries. Or, le desequilibre mecaniquc sc 
marque surtout dans les grandes salles (Renault, 
1968). II semble done que la chute de ccs blocs ne 

soit pas simplemcnt due a un desequilibre gravi­
taire mais repond a une sollicitation sismique. 

Tout cela illustre les caractcristiques propres des 
etudes sismo-tcctoniques en grottcs. La resolution 
de ces problemes passc par la description precise 
des dispositions morpho-sedimentaires et par la 
datation des spelcothemes a la fois intacts, alteres 

et tombes. 
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C. L'ECHANTILLONNAGE 

Cette question se pose ici avec acuite. En vertu de 
la protection du milieu souterrain, ii n'est pas 
possible d'echantillonner des dizaines de stalag­
mites. J'ai choisi de prendre 4 stalagmites repre­
sentatives dans le cimetiere de stalagmites. 

■ Prise d'une stalagmite cassee, tombee a cote de 
sa souche haute de quelques centimetres. Elle est 
scellee par une autre petite stalagmite blanche, qui 
cimente egalement une stalactite tombee. La tota­
lite du dispositif a ete prelevee, y compris le som­
met de la stalagmite cassee qui s'est detache dans 
le chute {971004/6 [5950]} (figure 4). 

II semble que, parmi les stalagmites tombees, ii en 

Speleochronos n°10 - 1999 

existe des "jeunes" et des "vieilles". Cette determi­
nation est basee sur la patine des concretions. Je 
preleve un echantillon des deux types la oil elles 
soot engluees par une Coulee tres recente issue 
d'une colonne blanche (figure 3). 

■ Prise du sommet d'une stalagmite "jeune" 
cassee engluee par la colonne active {971004/3 
[5947)}. 

■ Prise du sommet d'une stalagmite "vieille" 
cassee {971004/4 [5948]}. 

■ Prise du sommet d'une stalagmite "vieille" 
cassee. Elle est callee a une grosse stalagmite dont 
elle constitue une petite tour laterale {971004/5 

,,[5949)}. 

5 
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III. LA DATATION DU 
SISMOTHEME [5950] 

A. ANATOMIE D'UNE DATATION 

Cet exemple me permet de dire quelques mots sur 
la fiabilite des datations. Un age est une interpreta­
tion faite a partir de donnees experimentales qui 
sont dans ce cas des rapports isotopiques. Si ces 
rapports isotopiques sont des chiffres lus sur l'e­
cran de l'ordinateur, l'age n'est pas un resultat de 
l'experience mais le resultat d'un calcul a partir 
des donnees isotopiques et d'hypotheses qui sont 
des conditions realisees dans l'echantillon : hor­
loge a O I ors de la formation de l' echantill0n et 
permanence de I' etat geochimique de I' echantillon 
par rapport au monde exterieur. La premiere 
hypothese exige une absence de 230Tb au temps t 
= 0. II faut au mains, au niveau experimental, que 
le rapport isotopique 230Tb/232Tb soit tres grand, 
puisque le 232Tb repond aux memes proprietes 
chimiques et se retrouve souvent en meme temps 
que le 23°Th issu du monde exterieur a la stalagmi­
te. La seconde hypothese signifie une fermeture 
geochimique du systeme, et done une absence de 
corrosion chimique qui provoquera soit des de­
parts, soit des arrivees d'uranium et de thorium. 

A cause de ces elements, des precautions sont 
done a prendre lors des datations. On ne peut pas, 
sur base d'un seul age, meme s'il resulte d'un 
calcul a partir de donnees isotopiques irreprocha­
bles, assurer qu'il reflete la realite. II faut done de 
preference dater plusieurs niveaux en succession 
stratigraphique dans une stalagmite, ou encore 
dater plusieurs echantillons synchrones. 

B. LES PRELEVEMENTS 

La figure 5 donne la decoupe de la stalagmite 
cassee, dans l'optique de l'argumentation presentee 
plus haut : ii faut dater une serie stratigraphique 
pour obtenir une assurance de la fiabilite des ages 
trouves. La figure 6 indique la logique de preleve­
ment du sismotheme. 
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La partie posterieure a la chute a ete soigneuse­
ment partitionnee pour la datation. En voici les 
differents prelevements (figure 7). 

♦ Une stalagmite en position stratigraphique 
scelle !'ensemble. J'ai echantillonne deux parties 
stratigraphiquement identiques : 1-1 et 1-1'. 

·-:❖• 

flt 

i 
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, •• 
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♦ Un ensemble lateral est scelle a la stalagmite 
tombee et est recouvert par 1-1. 2 est la base de la 
stalagmite superieure deja echantillonnee en 1 ; 3 
est la couche exterieure de la calcite qui cimente 
I' ensemble ; 4 est une petite stalactite tombee 
cimentee. 
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D. LES DATATIONS 

Le tableau 1 reprend !'ensemble des ages obtenus. 

Echantillon [U]ppm 234U/23su 23°'fh/234U 

Les ages dans la partie grisee appartiennent a la 
stalagmite tombee. 

23°ThF2Th [234u ;nsu],=o Age (en m.a.) 

5950-1 0,239±0,004 2, 114±0,041 0,029±0,012 3,2±3,3 2,124 3,2[ + 1,4/-1,3] 

5950-1' 0,201 ±0,003 2,220±0,035 0,034±0,006 5,9±3,2 2,233 3,7[ +0,6/-0,6] 

5950-2 0,215 ±0,003 2,156±0,029 0,017 ±0,002 3,0±0,7 2,162 1,8[ +0,3/-0,2] 

5950-3 0,164±0,002 2,221 ±0,029 0,056±0,003 9,1±1,9 2,243 6,2[ +0,4/-0,4] 

5950-4 0,338±0,006 1,682±0,031 1,689±0,049 380±179 

:.-.-.--.: . ..$\1.$.(ML.• ....... ..1AJ.1$.ii#.U®$ .. 
\::)$1.$.Mt:::w·· .. ,., .. · .. ,.·· ... ·:· ... ..... : .,..- .· 

"ff "."$950ttt~· 

Tableau 1 

L' ensemble lateral et la stalagmite terminale sont 
recents, de l'Holocene superieur (Atlantique termi­
nal). Les ages 1 et 1' sont tout a fait concordants. 
Le faible rapport isotopique 230Th/232Th rend la 
precision moins bonne mais ne modifie pas !'attri­
bution holocene fin atlantique car ii est notamment 
du a la tres faible concentration en 23°Th. Cet arret 
de la croissance de certaines stalagmites au Subo­
real est un phenomene deja enregistre a maintes 
reprises avec des enregistrements polliniques (Bas­
tin & Quinif, en preparation). L'age de l'echantil­
lon 2 m'incite a penser que le prelevement delicat 
a pris une grande partie des couches tout a fait 
superficielles. Son age indique une tres faible 
reprise de la croissance durant le Subatlantique. 
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L' echantillon 3 indique que I' ensemble lateral 
recouvert par la stalagmite 1-1 s'est developpe 
durant I' Atlantique. La petite stalactite tombee est 
caracterisee par un rapport isotopique 23°Th/234U 
plus grand que 1 ce qui indique une ouverture 
geochimique du systeme et, probablement, un age 
plus ancien. Mais il est aussi probable que la chute 
de cette stalactite puisse etre due a une secousse 
sismique qui, dans ce cas, se situe a I' Atlantique. 

Les resultats de !'analyse isotopique de la stalag­
mite tombee sont complexes. Tout d'abord, tous 
les rapports isotopiques 23C>J'h/Th232 sont grands ce 
qui exclut une contamination par des argiles. Le 
nombre des echantillons ayant un rapport isotopi-
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que 23°Th/234 U plus grand que 1 indique done que, 
par places, le systeme geochimique a ete ouvert. 
Mais, trois ages se detachent, ages dont la fiabilite 
est bonne. Deux d'entr'eux sont tres proches (6 et 
12). Le troisieme (7) donne un age plus ancien. 
L'interpretation la plus plausible est un age du 
stade isotopique 5. 

IV. INTERPRETATION SISMIQUE 

Le phenomene qui a provoque la chute de la sta­
lagmite se situe entre 110.000 et 6.000 ans. On 
constate par cette analyse la difficulte liee au 
prelevement des sismothemes dont on voudrait que 
la croissance situe le plus precisement possible I' e­
venement, ce qui n'est pas le cas ici. Neanmoins, 
l'analyse detaillee de l'ensemble lateral apporte 
quand meme des indices poussant a penser qu'un 
evenement a eu lieu a I' Atlantique. Enfin, l'ana­
lyse chronologique de l'ensemble demontre la 
necessite d'une analyse chronologique poussee 
pour obtenir le maximum de garanties sur la vali­
dite des ages. 

V. LES AUTRES STALAGMITES 
PRELEVEES DANS LE CIMETIERE 

Comme je l'ai indique plus haut, 3 autres stalag­
mites ont ete prelevees a la base d'une colonne 

active. Le tableau 2 donne les resultats chronologi­
ques. Bien sur, une seule datation par speleotheme 
nous incite a la prudence. Curieusement, la stalag­
mite que j'avais prejugee "jeune" est geochimique­
ment ouverte. Les deux stalagmites prejugees 
"vieilles" appartiennent respectivement aux stades 
isotopiques 5 et 7. Cela indique une longue evolu­
tion en phase aerienne de cette galerie avec des 
croissances de stalagmites qui peuvent se produire 
a toutes les epoques climatiquement favorables. En 
tout cas, la stalagmite datee a 133.100 ans confir­
me !'existence d'un ou de plusieurs evenements 
apres cette epoque puisqu'elle est confirmee par le 
sismotheme [5950]. 

VI.·AUTRES SPELEOTHEMES DU 
RESEAUSUD 

Le probleme general de l'etude des evenements 
sismo-tectoniques sous terre est bien illustre par le 
Reseau Sud. Tout d'abord, dans un tel reseau 
decouvert il y a plus de 30 ans, i1 est difficile de 
dire si les speleothemes casses, specialement les 
hauts cierges, le sont naturellement ou par l'hom­
me. Ensuite, l'etude descriptive naturaliste de la 
grotte amene a poser des questions fondamentales. 

Le flanc N-E de la salle Cornet (figure 8), est 
forme d'un talus d'eboulis qui parait instable. 11 
est constitue de morceaux de strates empilees, 
inclinees vers le bas de la salle. 

Stalagmites du cimetiere 

I Echantillon I [Ulrrm 234U/23su 23°'fh/234U 23°ThF2Th [2340 ;23sUlt=o Age (en m.a.) 

5947-1 0,257±0,003 1,701±0,018 1,282±0,033 113±30 ----- ----------------

5948-1 0,306±0,004 1,762±0,021 0,940±0,044 828 2,362 206,7[ +27,6/-22,6] 

5949-1 0,395±0,004 1, 752±0,018 0, 758±0,040 63,7±22 2,092 133, 1[ + 13, 1/-11,9] 

Tableau 2 
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Des stalagmites cierges croissent sur ces "piles 
d'assiettes", intactes. Pourquoi, sides seismes se 
sont produits dans l'Holocene recent (5.000 ans), 
ces colonnes et cierges sont-ils intacts? Soit les 
stalagmites sont plus jeunes que le dernier gros 
seisme ; soit ii y a un effet geometrique et meca­
nique qui "stabilise" l'eboulis (effet de site) ; soit 
ii n'y a pas eu de tremblement de terre. Pour 
etudier ce probleme, j'ai preleve une "vieille" 
stalagmite cassee [5946]. L'estimation "vieille" 
s'appuie sur la patine : la calcite est alteree, avec 
une croute superficielle qui s 'est detachee I ors du 
prelevement. J' ai egalement preleve une stalagmite 
cierge intacte, a cote d'une grande, qui me parait 
"jeune" [5945]. La stalagmite "vieille" prelevee est 

Echantillon [U]ppm 234uf3su 23°'fhf34U 

cassee, mais sa reconstitution geometrique prouve 
qu'elle etait en position verticale. Done, meme si 
un seisme l'a cassee, l'eboulis n'a pas bouge signi­
ficativement depuis ce seisme. II ne s'est pas 
tourne (pas de rotation) ; ii n'a pu que descendre. 

Les deux stalagmites : [5945] et [5946] ont ete 
datees. La stalagmite jeune est formee de calcite 
bien cristallisee, en apparence tres pure. Les 
echantillons s'echelonnent de 1 pour le plus jeune 
a 6 pour le plus vieux. La stalagmite vieille, cas­
see a ete reconstituee geometriquement et divisee 
egalement en plusieurs echantillons stratigraphi­
quement successifs. J'ai date les echantillons 1 
(plus jeune), 2, 4 et 6 (plus vieux). 

230Th/232Th [234U ;23su],=o Age en m.a. 

5945-1 0,562±0,006 1,835±0,014 0,149±0,008 40±17 1,876 17,2[ +1,1/-1,0] 

5945-2 0,606±0,008 1,864±0,018 0,095 ±0,009 34±24 1,890 10,7[ +1,2/-1,1] 

5945-3 0,548±0,004 1,903±0,010 0,114±0,011 21±10 1,937 13,0[+1,3/-1,2] 

5945-4 0,593±0,004 1,925±0,001 0,119±0,003 51±9 1,961 13,6[ +0,4/-0,4] 

5945-5 0,679±0,014 1,874±0,024 0,131 ±0,013 48±36 1,911 15,1[ + 1,6/-1,6] 

Tableau 3 

Le tableau 3 donne les resultats de la datation de la 
stalagmite "jeune" [5445]. A part le premier 
echantillon qui est stratigraphiquement le plus 
jeune et dont l'age calcule ne peut done etre cor­
rect, les ages sont concordants et situent curieu-

. sement la stalagmite dans le tardi-glaciaire. Cet 
aspect paleoclimatique sera a analyser dans un 
autre contexte. On peut done dire que si d'impor­
tants seismes ont eu lieu dans l'Holocene, l'effet 
de site a empeche cette stalagmite d'etre brisee. 

Le tableau 4 fournit les resultats de la datation de 
la stalagmite "vieille" [5446]. L'analyse isotopique 
est plus compliquee a interpreter. Les rapports 
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isotopiques 23°Th/232Th excluent une contamination 
qui apporteraient conjointement les deux isotopes 
du thorium, comme des particules argileuses. Les 
deux echantillons qui montrent des rapports isoto­
piques 23°Th/234 U plus grands que 1 sont done 
geochimiquement ouverts, la valeur elevee de ce 
rapport resultant d'un depart de !'uranium. Cela 
n' est pas surprenant vu le caractere corrode en 
surface de la stalagmite. Les deux premiers echan­
tillons donnent des ages. Nous pouvons exclure le 
premier dont Ia preparation chimique a ete medio­
cre, ce qui donne une erreur trop grande. L'ana­
lyse du deuxieme est tres bonne et l'age est fiable. 
La stalagmite appartient au stade isotopique 7. 
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Echantillon [U]ppm 23°Th/232Th [234u psuJ,=o Age en m.a. 

5946-1 0,405 ±0,004 1,719±0,014 1,009±0,035 146 2,466 254,1( +32,0/-25,6] 

5946-2 0,325 ±0,002 1,712±0,011 0,863±0,010 161 ±16 2,153 171,6[ + 4,5/-4,3] 

5946-4 0,364±0,004 1,734±0,017 1,323±0,038 111 ±23 ----------------

5946-6 0,416±0,002 1,698±0,007 1,296±0,014 123±11 ----------------

Tableau 4 

VII. CONCLUSION 

Ce cas d'espece est exemplaire de l'etude des 
paleoseismes grace aux sismothemes. Les princi­
paux problemes qui se presentent au chercheur 
dans la grotte s 'y rencontrent. 

(i) Les causes de la chute des stalagmites doivent 
etre analyses finement. S'il ne fait plus de doute 
que beaucoup de speleothemes brises le sont a 
cause des anciens seismes (MOSER & GEYER, 
1979 ; POSTPISCHL et al., 1991 ; DELABY, 
1999 ; GILLI, 1999 ; GILLI et al., 1999), d'au­
tres phenomenes peuvent etre a I' origine de la 
chute des stalagmites : crues, chutes de blocs, 
affaissement du substrat argileux, effets anthropi­
ques. 

(ii) Les problemes de datation doivent etre pris en 
compte de maniere tres soigneuse. La fiabilite des 
ages ne peut reposer que sur de nombreuses analy­
ses en serie stratigraphique. 

(iii) Les sismothemes ne sont pas tous appropries 
pour determiner une fourchette d'age limitee dans 
laquelle le seisme prend place. En effet, le sismo­
theme [5950] etudie ici montre bien qu'une pe­
riode longue a pu s 'ecouler entre la chute de la 
stalagmite et la reprise de la repousse. D'une part, 
les speleothemes croissent essentiellement lorsque 
le climat est tempere et humide. Un seisme durant 
une periode glaciaire aura peu de chance d'etre 
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enregistre par un sismotheme precis. D'autre part, 
un seisme s'accompagne de modifications mecani­
ques au sein du massif rocheux, modifications qui 
peuvent eventuellement obstruer les chenaux d'ali­
mentation hydrique des stalactites. 

(iv) Le probleme de l'effet de site est pose vu que 
des stalagmites ont subi des seismes sans tomber 
alors que d'autres du meme age sont tombees. 

En ce qui concerne le site du cimetiere de stalag­
mites, plusieurs considerations sont a mettre en 
exergue. 

1.- La repousse du sismotheme [5950] indique que 
cette petite stalagmite englobe des debris de stalac­
tites. L'age de la stalagmite se situe entre 1.500 et 
4.000 ans. La petite stalactite etant completement 
situee dans la stalagmite, on en deduit que la cause 
de la chute de la stalactite se situe dans cette tran­
che de temps. Un seisme a done eu lieu durant 
}'Holocene recent. 

2.- Le seisme a la base de la chute de la grande 
stalagmite du sismotheme [5950] se situe entre 6 et 
110 ka. C'est }'illustration du point (iii) precedent. 

3.- La stalagmite [5949] d'age 113 ka confirme un 
seisme apres cet age. 

4.- La stalagmite [5945] d'age tardiglaciaire est 
restee debout et a done beneficie d'un effet de site 
si la deduction (1) est correcte. 
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ANALYSE DE SPELEOTHEMES EN PROVENANCE D'UN PALEOKARST 

Yves Ouinif 

1. La poche karstique 

Les gisements de fer de l'Entre-Sambre-et-Meuse (region de Couvin - Nismes, 
Belgique) sont d'origine essentiellement cryptokar~Jique. Le calcaire devonien, tectonise 
et aplani apres l'orogenese hercynienne, s'est karstifie sous une couverture transgres­
sive sableuse paleogene. L'alteration de la glauconie a provoque un lessivage du fer qui 
a precipite par epigenie de la calcite dans les cryptodolines. 

Des travaux effectue par la carriere des Fonds de Baileux, a mi-chemin entre 
Chimay et Couvin, ont devoile une structure karstique de forme "poche", remplie 
essentiellement de minerai de fer. Cette "poche" est, pour autant qu' on puisse juger 
apres sa destruction partielle par !'exploitation, une veritable grotte avec un plafond 
rocheux. La grotte montre des formes de corrosion en anastomoses de diaclases 
horizontales, le pendage des couches etant de 80°. Elles ne semblent pas en relation 
avec le minerai, car on n'y trouve pas de trace. Peut-etre sont-elles posterieures, dues 
par example a une karstification quaternaire alors que le minerai etait deja en place. 
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2. La serie sedimentaire 

Le remplissage commence, en contact avec l'encaissant, par une couche de 
calcite a cristaux palissadiques perpendiculaires au plan de la paroi (echantillon GC1 
[5414]). Cette calcite est transparente mais noire. Les cristaux ont plusieurs centimetres 
de developpement. L'ensemble est relativement peu coherent. 

Vient ensuite le minerai de fer. On y trouve toute une gamme mineralogique. Les 
couches limites du minerai sont brechiformes. 

Par place, ii y a un limon brun a noir. 

Au sommet du remplissage, qui ne touchait pas la vo0te, un complexe stalagmiti­
que comprend un plancher cimentant le minerai {echantillon GC10O [5413]) surmonte 
de stalagmites. On trouve aussi des concretions dans des petits conduits du type 
anastomoses. 

Un peu a l'ecart de la grotte, de la calcite colmate une zone de faille. II s'agit de 
cristaux de type scalenoedriques {echantillon GC4 [5415]), en eponte, isoles dans une 
matrice detritique faite surtout d'argile rouge ciment. II n'y a pas du tout de minerai 
dans cette zone. 

Nous avons analyse ces trois echantillons. En voici les resultats. 

Echantillon (U]ppm 2a4u;2aau 2a0Th/2a4u ,a"Th/2a2Th [2a4u;2asu1,=o Age (en m.a.) 

GC-5414 0,605±0,007 0,997±0,012 0,813±0,025 31,3±5,4 0,994 182,1(+ 17, 1/-14,5] 

GC-5413 0, 158 ±0,023 1,438±0,272 0,492±0,070 8,9 ± 2,6 1,534 70,7( + 16, 7/-13,6] 

GC-5415 0,040±0,003 1,191±0,106 0,911±1,263 1,6±3,3 1,359 225,3[+inf/-225] 

La datation de l'echantillon 5414 presente un haut rapport isotopique 230Th/232Th : 
l'age peut etre considere fiable. La teneur en uranium est assez elevee pour la region et 
temoigne d'une genese en milieu geochimiquement anomal. La calcite s'est mise en 
place durant le stade isotopique 6, durant un episode froid. Cela peut conforter 
l'hypothese d'une genese liee a des conditions autres que per descensum. Les stalagmi­
tes du sommet sont dues aux eaux de percolation, ce qui explique la teneur normale en 
uranium. La calcite de faille a malheureusement fait l'objet d'un rendement mediocre, 
couple a une tres faible teneur en uranium. II est tout-a-fait possible qu'elle soit a 
l'equilibre radioactif et que sa mise en place soit contemporaine de la formation de la 
faille, done tres ante-quaternaire. 
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