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ABSTRACT

Scopul principal al acestei lucrari este de a stabili o cronologie exacta si corecta pentru unele din
cele mai importante secvente de loess din Romania. Pentru aceasta, se investigheaza potentialul
procedurilor moderne si alternative de datare luminiscentd, cu accent pe feldspat ca dozimetru.
Primele doua capitole oferd o descriere generald a depozitelor de loess, a potentialului acestora de
a furniza informatii despre schimbarile climatice, Impreuna cu notiunile primare ale luminiscentei
ca metoda de datare. Studiile efectuate in aceastd lucrare Tncep prin aplicarea celor mai actuale
metode de datare luminiscente folosind cuart extras din secventa de loess de pe malul lacului
Mostistea (capitolul III). A doua jumadtate a studiului (capitolele IV-VI) este dedicata aplicatiilor
de datare luminiscenta folosind feldspat drept dozimetru. Acestea includ atat metode alternative
cat si conventionale pentru investigarea semnalelor luminiscente din feldspati, folosind o rutind
SAR (single-aliquot regenerative-dose). Rezultatele obtinute permit utilizarea feldspatilor ca
material dozimetric pentru datarea loessului din Romania oferind, totodata, informatii

cronologice importante asupra schimbarilor climatice Tnregistrate in loess.

Cuvinte cheie

< loess

¢ luminiscenta stimulata optic (OSL)

¢ luminiscenta stimulata in infrarosu (IRSL)
% termoluminiscenta (TL)

*%* cuart
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¢ varste absolute
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1. Introducere

Importanta depozitelor de loess in inregistrarea schimbadrilor climatice a condus la un numar
impresionant de studii in intreaga lume. In ultimii 20 de ani in special s-au ficut eforturi
impresionante in redefinirea metodelor pentru stabilirea cadrului de lucru pentru determinarea
cronologicd a depozitelor de loess. Printre metodele aplicate in studierea loessului, datarea
luminiscenta determind direct varstele absolute ale depozitelor, prin masurarea constituentilor
minerali ai sedimentului insusi.

Unele din cele mai groase depozite de loess din Europa se regdsesc in Sud-estul
Romaniei. Acestea sunt considerate ca fiind legatura dintre depozitele de loess glaciar din Vestul
si Centrul Europei si depozitele de loess neglaciar care se intind pana in China. Totusi, lipseste o
cronologie absolutd, metodele principale de studiere a loessului din Romania fiind metode
relative, cum ar fi pedostratigrafia sau masuratori de susceptibilitate magnetica.

In urma cu cinci ani, la Universitatea Babes-Bolyai a fost initiat grupul de cercetare in
luminiscenta. Grupul de cercetdtori a aplicat ultimele metode 1n datarea luminiscentd, de exemplu
metoda OSL — luminiscenta stimulatd optic aplicatd pe cuart prin protocolul unica alicotd doza
regenerativa (single-aliquot regenerative-dose) SAR. Aceasta metoda a fost aplicata cu succes de
Timar et al. (2010), folosind cuart fin (4-11 um) extras din secventa de loess de la Mircea Voda,
Dobrogea. Rezultatele lor au aratat formarea ultimului paleosol bine dezvoltat (S1) in timpul
ultimului interglaciar, rezultatul fiind Tn concordantd cu studii anterioare pe sectiuni de loess
asemanatoare din Roménia, Serbia si Bulgaria. Un alt rezultat important al studiului intreprins de
Timar et al. (2010) este observatia schimbarii ratei de acumulare din loess, care s-ar fi produs n
timpul ultimei glaciatiuni. Aceastd schimbare in rata de sedimentare a fost corelatd cu un
interstadial ce corespunde Stadiului Izotopic Marin (MIS) 3 1n timpul caruia s-a format un strat
subtire de paleosol.

Un alt studiu asupra materialului colectat din secventa Mircea Voda s-a realizat folosind
cuart grosier (63-90 pum Timar et al., 2011). Varstele OSL obtinute in acest studiu sunt
semnificativ diferite fatd de cele obtinute anterior prin utilizarea cuartului fin. Desi ambele varste
atribuie formarea ultimului palaeosol bine dezvoltat in timpul interglaciarului MIS 5, atribuirea
pozitiei cronologice a paleosolului mai putin dezvoltat observat in unitatea de loess L1 este

discutabila intre MIS 3 sau MIS 5. Mai mult, compararea varstelor obtinute cu rezultate



independente (pedostratigrafie sau paleomagnetism) reiese ca procedura de datare subestimeaza
adevdrata varsta a materialului depozitat dupd penultima glaciatiune. Atat subestimarea varstei
cat si discrepanta varstelor raman Tncd neexplicate. O explicatie speculativa a acestei discrepante
ar putea fi bazata pe faptul ca cele doua fractiuni de cuart investigate ar proveni din surse diferite,
asa cum aratd si studiile Conea, 1970; Buggle et al, 2008; Timar et al., 2011. Aceasta a fost
corelatd cu unele efecte pe care iradierea artificiala le-ar avea asupra procesului de luminiscenta,
conducand astfel la caracteristici diferite ale curbei de raspuns la doza observate in cazul celor
doud fractiuni de cuart (Timar, 2010). Dat fiind faptul cad structura internd a cristalelor este
dependentd de procesele de formare, este de asteptat ca cele doud fractiuni de cuart sd prezinte
caracteristici luminiscente diferite. Totusi, tindnd cont de complexitatea mecanismului care duc la
formarea semnalelor luminiscente 1n cuart si in mineralele naturale, in general, aceste interpretari
raman la nivel speculativ. Datarea diferitelor dimensiuni de sedimente din acelasi mineral fiind
mai putin practicatd, rezultatele obtinute de Timar et al. (2010 si 2011) subliniaza existenta unor
aspecte necunoscute in metoda de datare SAR-OSL. Astfel, datarea luminiscentd a loessului ar
putea fi mai complicatd decat s-a considerat pana acum si sugereaza ca varstele OSL pe baza
cuartului ar trebui interpretate cu precautie.

Din cauza lipsei unui control independent si absolut al varstei loessului din Roménia, nu
poate fi evaluata ca exacta niciuna din varstele obtinute pe baza cuartului. Aceasta a dus la nevoia
de a documenta caracteristicile luminiscente si varsta folosind alt dozimetru, cum ar fi feldspatul.
Feldspatii au proprietatea de a emite semnale luminiscente puternice care continua sa creasca la
doze mai mari. Cel putin 1n principiu, aceasta ar trebui sa permitd datarea pe un interval de timp
mai lung. Avantajele, totusi, pot fi contrabalansate de fadingul anormal, un fenomen care de
obicei afecteazd semnalele luminiscente din feldspat si care duce la subestimarea vrstei. Insd
studii recente au aratat, prin utilizarea unor proceduri moderne, alternative, ca acest dezavantaj
poate fi depasit.

In cadrul lucrarii de fatd au fost urmarite doud directii. Prima se axeazi pe investigarea
daca varstele obtinute prin metoda OSL pe cuartul de la Mircea Voda reflectd o caracteristica
generald a depozitelor de loess din SE Romaniei. Pentru aceasta a fost extinsa investigarea prin
OSL pe secventa de loess de la Lacul Mostistea (Campia Dundrii, SE Romaéniei), prin
documentarea caracteristicilor luminiscente ale fractiunii fine (4-11 um) si grosiere (63-90 pm)

de cuart folosind tehnica SAR-OSL. Cea de-a doua si cea mai importantd directie abordatd in



aceastd lucrare a fost investigarea semnalelor prin luminiscentd stimulatd infrarosu (infrared
stimulated luminescence - IRSL) obtinute din feldspatii colectati din loess roméanesc.
Investigatiile au constat intr-un studiu aprofundat al semnalelor luminiscente de la feldspati,
experimentale noi. Au fost folosite diverse metodologii pentru semnalele IRSL, de la IRSL

,conventional” si ,,dublu-SAR” pana la cele mai nou dezvoltate metode post-IR IRSL.

Obiective

Obiectivul principal al lucrarii de fata este de a stabili o cronologie exacta si precisa pentru unele
din cele mai importante secvente de loess din Romania. Pentru aceasta, se investigheaza
potentialul procedurilor moderne si alternative de datare luminiscentd, cu accent pe feldspati ca
dozimetru. Aceasta va furniza informatii pentru explicarea discrepantei aratate de studiile OSL pe
baza cuartului §i va facilita extinderea temporald a cronologiei acestor depozite, dincolo de

ultimul ciclu interglaciar-glaciar.

Structura lucrarii

Aceasta lucrare este compusa din sase capitole.

Capitolul I prezintd o descriere generala a loessului si a depozitelor de loess, precum si
potentialul lor de a furniza informatii despre schimbdrile climatice. Se va da o definitie a
loessului s§i vor fi prezentate procesele acceptate in general care au condus la formarea
acumularilor de loess. De asemenea, vor fi prezentate pe scurt diferitele informatii care pot fi
obtinute prin studiul loessului. Va fi luata in considerare si perspectiva geograficd, punandu-se in
discutie distributia globala a loessului si, in particular, In Romania cu accent pe arealul de studiu
din lucrarea prezentd. Vor fi discutate studiile anterioare, in care s-au folosit metodele relative,
impreuni cu interpretirile cronologice propuse. In acest capitol va mai fi ardtat potentialul datirii
luminiscente ca metoda absoluta de datare a depozitelor de loess, aldturi de studii anterioare n

care s-a folosit aceasta metoda pe loessul roméanesc.



Capitolul al II-lea prezintd datarea luminiscenta si conceptele de baza: fenomenul luminiscent,
ecuatia varstei, debitul dozei si determinarea dozei echivalente. Tot 1n acest capitol va fi descris
feldspatul, din punct de vedere mineralogic, precum si avantajele pentru datarea luminiscenta si
fadingul anormal. Semnalele luminiscente utilizate in datare (TL, OSL, IRSL) vor fi descrise in

general, cu accent pe semnalele obtinute din feldspati.

in capitolul al III-lea vor fi expuse investigatiile pe cuartul colectat din sectiunea de loess din
apropierea lacului Mostistea. Caracteristicile luminiscente obtinute atit din cuartul siltic (4-
I1um) cat si din cuartul nisipos (63-80 pm) sunt documentate folosind protocolul dozei
regenerative pe un singura alicotd (SAR). Varstele optice din extractul de cuart sunt discutate 1n
comparatie cu cronologiile anterioare propuse pentru secventa investigata si, de asemenea, cu

varstele obtinute pentru secventa de loess de la Mircea Voda.

Urmatoarele capitole prezinta alte tehnici de stimulare aplicate pentru investigarea semnalelor din
feldspati. Ca material de studiu sunt utilizate granule poliminerale extrase din probele colectate

de la Mircea Voda.

Capitolul al IV-lea prezintd aplicarea protocolului dublu-SAR. Cele doua tipuri de semnal
obtinute prin aceastd procedurd (IRSL si post-IR OSL) sunt documentate prin folosirea testelor
tipice de laborator si prin masurarea fadingului. Varstele obtinute sunt comparate cu varstele

obtinute anterior din studiul cuartului fin. Vor fi discutate avantajele si limitele acestei proceduri.

Capitolul al V-lea prezintd investigatiile semnalelor IRSL in abordarea conventionala.
Semnalele sunt documentate utilizdnd protocolul SAR 1n ceea ce priveste stabilitatea termica,
schimbdrile de sensibilitate initiala si fadingul. Rezultatele vor fi discutate in comparatie cu

studiile anterioare.

Capitolul al VI-lea prezintd aplicarea ultimelor proceduri dezvoltate, avand ca scop obtinerea de
semnale IRSL din feldspat ce nu sunt afectate de fadingul anormal. Vor fi documentate doua

tipuri de semnal 1n functie de curba de raspuns a dozei, abilitatea de a recupera o dozad data si



fading. Potentialul acestei proceduri este discutat prin compararea varstelor rezultate cu varstele

obtinute din studiul anterior pe cuart sau cu date independente.

2. Depozitele de loess si importanta lor in studiul palaeoclimatelor

Depozitele de loess sunt considerate printre cele mai importante arhive terestre ale
paleoclimatelor Cuaternare. In timpul perioadelor glaciare, cAnd clima era rece si uscati,
procesele de formare a ghetii au generat particule siltice prin eroziune glaciard. Energia imensa a
maselor de gheata a permis macinarea rocilor pana la particule siltice. Cu ajutorul vanturilor
puternice aceste particule au fost transportate si depozitate pe o suprafatd adecvata (Pye, 1995)
conducand la formarea depozitelor de loess. Astfel, formarea loessului a avut loc in zone
periglaciare unde lipsa unei vegetatii bine dezvoltate a permis o deflatie intensd si transport pe
distante lungi. Asadar loessul este o rocd sedimentara clastica formata prin acumularea prafului
antrenat de vant.

In studiul acestui material s-au inregistrat progrese semnificative, in special in ultimele
cinci decenii de cand a fost demonstrat faptul ca depozitele de loess reprezinta arhive detaliate
asupra schimbadrilor climatice (Smalley et al., 2001). Prin studierea depozitelor de loess se pot
obtine diferite informatii. Acestea caracterizeazd in special legatura dintre aerosoli si
palaeoclimat si pot oferi detalii cum ar fi directia si puterea vanturilor, rate de transport i
sedimentare sau chiar asupra componentelor minerale din scoarta superioard (Pye, 1995; Buggle
et al., 2008; Maher, 2011; Stevens et al., 2007).

Mai mult, depozitele de loess contin palaeosoluri intercalate care s-au format in timpul
perioadelor calde si umede favorabile pentru formarea solului (Porter, 2001). Astfel de secvente
loess-palaeosol reprezintd inregistrari ale schimbarilor climatice, iar prin corelarea acestor
depozite cu alti indicatori climatici cum ar fi izotopii de oxigen marini (Kukla et al., 2002) se pot
obtine informatii la nivel global asupra duratei si intensitatii perioadelor glaciare sau

interglaciare.



2.1. Distributia depozitelor de loess

In Vestul si Centrul Europei, sunt cunoscute stratigrafii detaliate pentru loess inci de
acum patru decenii. In schimb, in Europa de Sud-Est acestea au inceput si apard abia in ultima
decada (Frechen et al., 2003). In bazinul inferior al Dundrii, loessul s-a acumulat in regiuni de
podis si pe terasele raurilor in Serbia, Bulgaria si Romania (Fig. 1; Haase et al., 2007). Secvente

consistente de loess-palaeosol sunt si pe coasta Marii Negre (Balescu et al., 2010).

Map of loess distribution in Europe
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Figura 1: Distributia loessului Tn Europa conform Haase et al. (2007)

Secventele de loess-palaeosol din aceastd zond sunt considerate printre cele mai complete
si detaliate arhive de climat regional din timpul Pleistocenului Mijlociu si Tarziu. De asemenea
ele au fost interpretate drept verigi de legdtura intre depozitele din Europa Centrala si Asia

(Markovi¢ et al., 2009; Zoller, 2010).



In Roménia existd atit depozite de loess primar cét si secundar, ultimul fiind majoritar
(Codrea, 1998). Cele mai reprezentative regiuni pentru acumuldri de loess sunt Dobrogea

(incluzand coasta Marii Negre), Campia Romana si Podisul Moldovei.

UKR MD
HU

I:l Loess and loess-like

Romania deposits

/) Carpathian Mountains

Costinesti

Figura 2: Distributia depozitelor de loess primar si secundar in Romania cu indicatii asupra
siturilor studiate in aceasta lucrare $i a sectiunii Tuzla.

2.2. Potentialul datarii prin luminiscenta

Informatiile cronologice asupra loessului din Roméania se bazeaza in principal pe metode
relative (cum ar fi pedostratigrafia sau masuratori de susceptibilitate magneticd) si pe inter-
corelarea secventelor cu caracteristi similare. Aceste metode insd presupun ca depozitele
investigate sunt complete si/sau ca depunerea loessului a avut loc in mod constant. Aplicarea
metodelor recent dezvoltate de datare absolutd (in special a datarii luminiscente) a scos la iveald
dovezi asupra ratelor diferite de acumulare a loessului cat si a unor Intreruperi cauzate de
eroziune (hiatusuri; Stevens et al., 2007). In consecinta, varstele absolute sunt esentiale pentru

incadrarea cronologicd a evenimentelor climatice reflectate in loess si pentru caracterizarea unor



procese precum sedimentarea sau pedogeneza. De asemenea, varstele absolute se folosesc pentru

corelarea dintre secventele de loess din Eurasia.

Datarea luminiscentd permite determinarea directd a varstelor de depunere a sedimentelor
depozitate in diferite contexte, in special de origine eoliand (Murray and Olley, 2002). Metoda
utilizeazd mineralele din sedimentele studiate (si nu din materialul asociat). La ora actuald
datarea luminiscenta este singura metoda ce permite stabilirea unei varste absolute pentru
depozitele de loess. Mai mult, caracteristicile loessului (natura sa eoliand) face ca acest material
sa fie ideal pentru dezvoltarea, testarea si aplicarea tehnicilor luminiscente.

Noi dezvoltari ale metodei oferd oportunitatea de a stabili sau a imbunatati o cronologie
absoluta pentru multe dintre depozitele de loess din Europa. In acest context, studiul depozitelor

din Romania este abia la inceput.

2.3. Studii anterioare de datare a loessului din Roméania folosind metode luminiscente

In ultimul deceniu, citeva studii au incercat stabilirea unui cadru cronologic pentru unele
din cele mai reprezentative sectiuni de loess, folosind metode luminiscente. Balescu et al. (2003)
au folosit semnale luminiscente stimulate in infrarosu (IRSL) din feldspati potasici separati din
patru probe recoltate din sectiunea de la Tuzla (Fig. 2). In ciuda numarului limitat de probe,
rezultatele obtinute indica formarea primului palaeosol bine dezvoltat in timpul Stadiului Izotopic
Marin (MIS) 35, iar primele trei straturi de loess au fost corelate cu ultimele trei perioade glaciare
(MIS 4, MIS 6, respectiv MIS 8). Aceasta sumara cronologie a fost mai tarziu extinsd pentru
sectiunile Mostistea si Mircea Voda ( Fig. 2; Balescu et al., 2010).

Timar et al. (2010) au fost primii care au obtinut varste luminiscente bazate pe cuart
extras din loess romanesc. Aceste investigatii au fost efectuate pe cuart fin (4-11 um) si
demonstreaza formarea primului placosol bine dezvoltat in timpul ultimului interglaciar. Aceste
rezultate sunt Tn concordantd cu studiul efectuat de Balescu et al (2010) si cu un model timp-
adancime bazat pe masuratori magnetice. De asemenea, numarul mare de probe colectate din
primul strat de loess L1 a permis observarea unei schimbari in rata de acumulare a loessului in
timpul ultimei glaciatiuni. Aceasta schimbare a fost corelata cu un interstadial MIS 3 in timpul

caruia s-a format un paleosol slab dezvoltat (Timar et al, 2010).
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Aceleasi probe (investigate de Timar et al., 2010) au fost ulterior studiate folosind
fractiunea de cuart grosier (63-90 um) (Timar et al., 2011). Varstele obtinute pe aceasta fractiune
sunt cu 20 pand la 70 % mai mari decét cele obtinute folosind cuartul fin. Ambele seturi de varste
au fost interpretate drept subestimari pentru depunerile dinaintea ultimei glaciatiuni (Timar et al.,
2010 si 2011). Aceste studii indica faptul ca datarea SAR OSL pe cuart din loess romanesc poate
fi mai problematica. Dacd dependenta varstelor fatd de marimea granulelor este o caracteristica
generald a secventelor de loess din regiune, atunci acest lucru trebuie determinat prin studierea
altor situri. In capitolul urmitor, investigatiile OSL sunt extinse pe secventa de loess de la

Mostistea.

2.4. Sectiuni investigate

Trei din cele mai reprezentative secvente de loess-paleosol din SE Romaéniei (Fig. 2) au fost

selectate pentru investigatii luminiscente: Mostistea, Costinesti si Mircea Voda.

Costinesti

Secventa este situatd pe malul Marii Negre (Fig. 1.4) (43, 97 °N; 28,65 °E), la nord de
satul Costinesti. Cuprinde cel putin cinci straturi de loess (L1-L5) si paleosolurile intercalate (S1-
S5) pe langa solul recent holocenic (Fig. 3, 4). Primele doud straturi de loess si paleosolul
intercalat au fost esantionate la o rezolutie maritd (10 - 20 cm). Probele colectate din aceasta
sectiune au fost preparate pentru separarea cuartului grosier folosind tehnici conventionale,

material care nu a fost studiat in aceasta lucrare.
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Figura 4: Colectare de probe. L1 Costinesti
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Mostistea

Secventa de loess de la Mostistea se afla pe malul lacului omonim (Campia Dunarii, Fig.
2). Are o grosime de aproximativ de 21 de m si constd in patru alternante loess-paleosol impreuna

cu solul holocenic (Fig. 5).

Figura 5: Imagine de ansamblu.
Secventa de loess paleosol de la Mostistea, cu indicarea stratigrafiei.

Mircea Voda

Sectiunea se afld 1anga satul Mircea Voda, in podisul Dobrogei, la aproximativ 15 km de
Dunare (Fig. 2). Este una din cele mai complete secvente de loess din Roméania. Ea cuprinde sase

straturi de loess, cinci paleosoluri bine dezvoltate, impreuna cu stratul superior de sol holocenic.
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3. Datarea luminiscenta — prezentare generala

Datarea luminiscentd este o metoda cronologicd prin care sunt exploatate proprietatile
mineralelor naturale de a Tnmagazina energie in timpul expunerii la radiatia cu ioni. Radiatia
provine in principal din descompunerea uraniului, a thoriului si a potasiului alaturi de radiatia
cosmica (Aitken, 1985). Datorita efectului ionizant al radiatiei nucleare, electronii sunt inchisi Tn
defectele din structura cristalelor. Numarul electronilor este proportional cu doza radiatiei la care
acel mineral a fost expus intr-un anumit interval de timp. Atunci cand mineralele sunt stimulate
prin incdlzire sau lumind, recombinarea electronilor captivi are loc induntrul cristalului
conducand la o emisie de energie. O parte din aceastd energie este emisa sub formd de lumind
numitd luminiscentd. Semnalul luminos este denumit termoluminiscentd (sau luminiscenta
stimulatd termic, TL), dacd se utilizeaza caldura pentru stimulare, sau luminiscentd stimulata
optic (OSL), daca mineralele sunt stimulate utilizind lumina.

Pentru sedimente, luminiscenta latentd (sub forma electronilor captivi), care este
acumulata de la formarea mineralelor, este eliberata in timpul transportului si al depozitarii atunci
cand sunt expuse la lumina solarda. Acest proces este denumit ,,bleaching” sau ,,aducere la 0.
Atunci cand sedimentele minerale sunt acoperite de alte minerale sedimentare depozitate intr-un
strat superior, semnalul luminiscent se construieste din nou. Aceste semnale luminiscente sunt
masurate in laborator si reflectd doza radiatiei totale (sau doza echivalenta - D.) pe care
mineralele o primesc de la ultima ,,aducere la 0”. Daca debitul dozei obtinute prin expunerea la

radiatie este determinata, varsta depozitarii poate fi calculata astfel:

Doza echivalenta (Gy)
Debitul dozei (Gy / ka)

Varsta =

Debitul dozei este determinat, de obicei, prin metode spectrometrice care cuantifica
sursele radioactivitatii Tn mediul imediat Tnconjurator fata de mostrele de sedimente si chiar in
interiorul sedimentele de minerale. Se ia, de asemenea, in considerare §i contributia radiatiei
cosmice.

Doza echivalenta este obtinutd prin compararea semnalelor luminiscente naturale cu

semnalele generate artificial, obtinute prin utilizarea unei surse radioizotopice calibrate (de obicei
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o sursa “’Sr/”°Y beta). Iradiatia poate fi facutd fie inaintea masurarii semnalului luminescent
natural, addugdnd o doza artificiald deasupra dozei naturale (metode aditive), fie dupd ce
semnalul natural a fost adus la zero (metode regenerative). Pentru o mai largd explicatie a
metodelor utilizate pentru determinarea D, poate fi consultata lucrarea lui Wintle (2008).

In studiile OSL, cea mai utilizatd metod3 in determinarea D, este cea a protocolului cu o
dozd regenerativa cu o singurd alicotd (SAR) (Murray and Wintle 2000; Wintle and Murray,
2006). Acest protocol a fost propus initial pentru investigatiile OSL ale cuartului, dar a fost
aplicat si pe feldspati (Wallinga et al., 2000; Huot and Lamothe, 2003; Blair et al., 2005; Buylaert
et al., 2011). El permite determinarea dozei echivalente folosind o singura alicota Tn materialul
investigat. Dupa masurarea semnalului natural, aceleasi sedimente dau doze de laborator diferite
si astfel este desenata curba de raspuns a dozei (curba ascendentd). Doza echivalenta este obtinuta
prin interpolarea raspunsului natural pe curba de raspuns a dozei. Tratamentele termice
(preincalziri) sunt utilizate pentru a izola semnalele stabile termic. Pentru a corecta schimbarile
de sensibilitate care apar dupa iradierea repetatd, preincalzire si stimulare, este utilizat raspunsul
unei doze constante de laborator (doza test). Descrieri detaliate despre protocolul SAR pot fi

consultate Tn lucrarea semnata de Wintle si Murray, 2006.

3.1. Feldspatul ca dozimetru luminescent

Cele mai utilizate minerale pentru datarea sedimentelor sunt cuartul si feldspatul. Aceste
doua minerale se gdsesc In abundentd in rocile sedimentare. Dezvoltarea protocolului SAR 1n
ultima decadd a condus la o utilizare extensiva a cuartului pentru datarea OSL. Utilizarea
predominantd a cuartului $i mai putin a feldspatului este determinata de fadingul anormal care a
fost observat la semnalele luminiscente din feldspati (Wintle, 1973; Huntley and Lamothe, 2001).
S-a observat de asemenea si ca semnalele IRSL din feldspat se sterg mai incet decat semnalele
OSL din cuart (Godfrey-Smith et al., 1988; Thomsen et al., 2008). Aceasta a fiacut posibild
dezvoltarea unui intreg set de cunostinte cu privire la caracteristicile semnalelor luminiscente din
cuart (Preusser, 2009), in timp ce semnalele luminiscente din feldspati sunt destul de putin
intelese.

Feldspatii detin o serie de avantaje care i fac atractivi pentru studiile luminiscentei. Una

din cele mai importante caracteristici ale feldspatilor este aceea cd, In general, expun semnale
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luminiscente care satureazi doze mai mari decét cele obtinute din cuart. In principiu, aceasta ar
permite obtinerea de varste mai mari ale depozitelor, prin folosirea semnalelor din feldspati. Mai
mult chiar, feldspatii pot fi stimulati preferential folosind lumina infrarosie (IR) din alicote care
contin si cuart (Bgtter-Jensen et al., 2003). Aceasta permite (i) o mai larga fereastrd de detectare a
semnalelor si (i1) investigatii IRSL ale mostrelor poliminerale fara a necesita proceduri prealabile
de preparare a mostrelor, pentru separarea celor doua minerale (Roberts, 2008).

In schimb, semnalele OSL din cuart pot fi masurate numai dupi ce a fost eliminati orice
contributie OSL din feldspati (Wintle, 2008). Aceasta poate fi facutd optic, printr-o stimulare
initiald IR a alicotelor poliminerale, stimulare care este facutd pentru reducerea semnalului OSL
din componentul feldspatic. Dupd aceastd stimulare IR urmeazd o stimulare albastra care
stimuleaza [post-IR] semnalul OSL, care ar trebui sa fie dominat de cuart. Aceastd metoda a fost
aplicatd in protocolul ,,dublu-SAR”, iar o descriere a acestei metode poate fi consultatd 1n

lucrarea lui Roberts (2008).

3.2. Fadingul anormal

Totusi, agsa cum am mentionat mai sus, feldspatii au un mare dezavantaj fata de cuart -
fadingul anormal. S-a observat ca semnalele luminiscente masurate dupad iradiatia din laborator
scad 1n timp mai repede decat s-a previzionat din stabilitatea termicd a capcanelor. Fadingul
anormal a fost observat prima data in feldspatii vulcanici (Wintle, 1973), dar a fost inregistrat
pentru semnalele IRSL pe o paleta foarte larga a feldspatilor extrasi din sedimente (Huntley and
Lamothe 2001; Huntley and Lian 2006). O consecintd a fadingului anormal este subestimarea
dozelor echivalente, mai ales atunci cand masuratorile se fac la foarte scurt timp dupa iradiere
(Wintle, 2008). In prezent este acceptat faptul ci fadingul anormal este cauzat de tunelarea
mecanico-cuantica (Aitken, 1985; Visocekas, 2002; Poolton et al., 2002a,b). Pierderea de semnal
a fost observata ca fiind persistenta chiar si dupa aplicarea de tratamente prealabile la temperaturi
ridicate (Spooner, 1994).

Astfel, este necesard testarea prezentei acestui fenomen atunci cand feldspatii sunt

utilizati pentru datarea luminiscenta.
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3.3. Semnalele luminiscente utilizate pentru datare

Stimularea celor mai sensibile semnale luminiscente dintr-un cristal poate fi facuta printr-
o alegere adecvatd a lungimii de undd. Acesta este unul din cele mai mari avantaje ale OSL fata
de TL. In cazul cuartului, stimularea conventionali a semnalelor luminoase este ficutd prin
utilizarea luminii albastre (470 nm) la o putere de stimulare constantd. Alegerea lungimii de unda
se bazeazd pe studiile care au cercetat stimularea spectra (Krbetschek et al., 1997, referinte
incluse). Semnalele luminiscente emise din cuart au o intensitate maxima de ~ 365 sau 380 nm
(Preusser, 2009, referinte incluse). Astfel OSL din cuart este detectat n sectiunea de banda UV a
spectrului. Pe de alta parte, s-a demonstrat ca semnalele luminiscente din feldspati sunt sensibile
la lungimile de unda din sectiunea vizibila (albastru-verde) pana la infrarosu (Bgtter-Jensen et al.,
2003). Aceasta sectiune extinsd se datoreazd multitudinii de forme mineralogice 1n care feldspatul
se regaseste in naturd. Totusi, un varf de maxim 1n stimularea spectra care apare la ~ 855 nm (IR)
a fost observat in diferite tipuri de feldspat. Aceasta este considerata ca fiind o caracteristica
comund a feldspatilor, independent de compozitia lor chimica (Duller, 1997). Luminiscenta
emisa variaza, de asemenea, fiind separata in benzi intre 280 si 570 nm (Krbetschek et al., 1997).
Stimularea IR permite observarea emiterii spectrului; cele mai importante benzi emise se
regasesc in sectiunea de albastru sau in cea UV, iar acestea sunt ferestrele de detectare tipice
utilizate 1n studiile de datare.

Conventional, semnalele IRSL sunt masurate in timp ce mostra este supusa la o Incalzire
la 50 °C, pentru ca aceasta asigura temperaturi de stimulare fixe pentru masurarea protocolurilor
care includ o preincalzire inainte de iradiere (Bgtter-Jensen et al., 2003). Dat fiind faptul ca
aceste semnale sunt afectate in general de fading anormal, aplicarea lor in datare solicitd o
corectie de varstd. Chiar daca prin cresterea temperaturii de stimulare s-a observat o crestere
semnificativd a intensitatii luminiscente (Duller and Wintle, 1991; Duller and Bgtter-Jensen,
1993), doar recent aceste caracteristici au fost studiate din punctul de vedere al fadingului
anormal. Thomsen et al. (2008) a studiat aceasta directie facand masurari ale ratei de fading ca o
functie a temperaturii de stimuldrii. Prin utilizarea sodiului si a potasiului din feldspatii bogati n
feldspat, au observat o scadere a ratei de fading odata cu cresterea temperaturii de stimulare. Apoi
o stimulare dublu-IR a fost investigata, ficAndu-se o prima stimulare IR la 50 °C, urmata de o a

doua stimulare post-IR IR la 225 °C. Prin prima stimulare s-a urmarit eliminarea semnalului
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instabil, in timp ce cea de-a doua stimulare a vizat capcanele mai stabile, dupa cum au fost
sugerate de Jain and Singhvi (2001). Aceastd configurare de stimulare a furnizat un post-IR IRSL
mult mai luminos decit semnalul stimulat la 50 °C, ardtind de asemenea si o ratd sciazutd de
fading. Experimentele de albire folosind mostre bogate in K si Na au aratat ca semnalele IRSL
stimulate la 225 °C se albesc cu o ratd similard ca semnalele IRSL stimulate la 50 °C. Dozele
reziduale de ordinul a cativa Gray au fost obtinute pe mostrele moderne, indicand cd acest tip de
stimulare este adecvat pentru mostrele mai vechi in care un astfel de nivel rezidual este neglijabil.
La concluzii similare a ajuns si Buylaert et al. (2009) care a testat semnalele post-IR IRSL
stimulate la 225 °C folosind feldspati bogati in K extrasi din sedimente din diverse contexte de
depozitare. S-a observat cd semnalele post-IR IRSL prezintd un fading mai scdzut decét
semnalele obtinute prin stimularea la 50 °C, permitand astfel rezultate de varstd care sunt mai
putin dependente de corectia fadingului. S-a obtinut o buna concordantd intre varstele post-IR
IRSL si varstele prin control independent.

In alte studii s-a utilizat stimularea post-IR IR la diferite temperaturi si s-au obtinut vérste
credibile (Thiel et al., 2010; 2011a; 2011b; Schmidt et al., 2011; Stevens et al., 2011). Mai mult,
folosind stimularea post-IR IR la 290 °C si sedimente poliminerale fine extrase dintr-o mostra
consideratd cu o varstd infinita mai jos de granita Brunhes/Matuyama, Thiel et al., 2011b, au
obtinut senmale naturale in saturatie care indicau ca aceste semnale s-ar putea sd nu cunoascd
fade-ul pentru o perioada de ~ 750 ka. Dincolo de o ratd mai scazuta de fading, semnalele post-IR
IRSL apar mult mai stabile termic decat semnalul IRSL obtinut prin stimularea IR la 50 °C

(Thomsen et al., 2011; Li and Li, 2011).
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4. Datarea sectiunii de loess Mostistea (SE Romaniei) folosind cuart

Dupa cum am ardtat in Sectiunea 1, Roméania prezintd un potential semnificativ in ceea ce
priveste depozitele de loess. In sudul si sud-estul tarii depozitele pot avea o grosime de ~ 50 m,
continand mai multe palaeosoluri intercalate.

Aplicatiile anterioare ale datdrii luminiscente efectuate de Timar et al. (2010 si 2011) pe
sectiunea de loess de la Mircea Voda au folosit cea mai robusta procedurd de datare luminiscenta
existentd la ora actuald: folosirea semnalelor de luminiscenta stimulatd optic (OSL) din cuart in
combinatie cu protocolul SAR (Murray and Olley, 2002; Wintle and Murray, 2006).

Studiile efectuate de Timar et al. (2010 si 2011) pe doua fractiuni granulometrice de cuart
au condus la rezultate surprinzatoare: varstele obtinute pe cuart grosier (63-90 pm) sunt intre 20
si 70 % mai mari decat cele obtinute pe cuart fin (4-11 pm). Aceste rezultate complica cronologia
depozitelor de loess in special pentru ultima perioada glaciard, deoarece cele doua tipuri de varste
sunt in conflict asupra schimbarii vitezei de sedimentare a materialului corespunzator stratului de
loess L1. Mai mult, aceastd schimbare coincide cu formarea unui paleosol slab dezvoltat care
poate furniza indicii importante in ceea ce priveste perioadele scurte de incdlzire din timpul
ultimului glaciar.

Studiul nostru se concentreaza pe caracteristicile luminiscente ale cuartului grosier, extras
din sectiunea de loess de pe malul lacului Mostistea (Campia Dundrii). Ne-am axat pe
esantionarea primei alternante loess-palaeosol (L1/S1) si a partii superioare a stratului de loess
L2. Au fost colectate 19 probe la intervale verticale relativ apropiate (~ 10 — 25 cm).

Toate analizele luminiscente au fost efectuatd cu un aparat de tipul Risg TL/OSL DA-20
echipat cu diode LED albastre ce emit la 470 + 30 nm si diode LED IR ce emit la 870 nm;
semnalele luminscente au fost detectate printr-un filtru Hoya U-340 cu o grosime de 7.5 mm.

Caracteristicile luminiscente ale probelor au fost investigate cu ajutorul protocolului SAR
(Murray and Wintle, 2000), aceasta fiind cea mai robustd tehnica de datare luminiscentd
disponibild pentru exploatarea semnalelor OSL din cuart pentur obtinerea de doze echivalente
pentru sedimente (Murray and Olley, 2002; Wintle and Murray, 2006). S-au folosit aceleasi
tratamente termice ca in studiile efectuate de Timar et al. (2010 si 2011).

Fig. 6 prezinta un semnal OSL tipic obtinut pentru proba MST2 atit natural cat si

regenerat.
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Figura 6: Exemplu de semnal OSL natural si regenerat obtinut pe o alicotd din proba MST?2.

Toate probele de cuart investigate prezinta semnale OSL luminoase, care scad rapid cu
timpul de stimulare (Fig. 7). Scaderea semnalului este tipicd pentru cuartul dominat de o
componentd rapidd. Acest lucru este confirmat prin examinarea semnalelor OSL obtinute prin
cresterea liniard a puterii diodelor (linearly modulated (LM) —OSL) pentru probele MST1, MST2
si MST 12
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Figura 7: Semnale LM-OSL naturale si regenerate pentru proba MST 2 prezentate in comparatie
cuart de calibrare

Fig. 8a prezinta o curbd de crestere reprezentativd pentru proba MST2. Cresterea
semnalului cu doza regenerata este reprezentata cel mai bine de suma a doua functii exponentiale.
Tot 1n aceastd figurad este prezentat si comportamentul probelor in protocolul SAR; schimbarile
de sensibilitate sunt corectate cu succes, iar recuperarea semnalului este neglijabild (semnalul
obtinut pentru o doza nula este sub 1 % din semnalul natural).

Fig. 8b prezintda curbe medii de crestere pentru probe colectate de la diferite adancimi.
Toate curbele de crestere pot fi reprezentate cel mai bine prin suma a doud functii exponentiale.
Nu se observad variatii sistematice in caracteristicile de saturatie ale curbelor in functie de

adancimea probelor.
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Figura 8: (a) Exemplu de curba de crestere pentru o alicotd din proba MST2. Puntele de reciclare, respectiv recuperare, sunt
reprezentate prin triunghiuri §i cerc.
(b) Curbe medii de crestere pentru noua probe avand varste diferite, obtinute folosind suma a doua functii exponentiale de I=A(1-exp(-
(D+D,)/Do1))+B(1-exp(-(D+Dy)/Dyy)). Caracteristicile de saturatie (Dg;, Dgz) pentru fiecare proba sunt date in legenda.
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Pentru determinarea dozei anuale, concentratiile de radionucluzi au fost determinate prin
spectrometrie gama de Tnalta rezolutie. Acestea au fost convertite Tn debite de dozd cu ajutorul
factorilor de conversie calculati de Adamiec si Aitken (1998). Doza beta externd a fost corectatd
pentru corodarea chimica si atenuare printr-un factor de 0.94 (£ 5 % eroare relativa; Mejdahl,
1979). De asemenea, s-a luat in considerare un debit intern al dozei de 0.013 + 0.003 Gy/ka
(Vandenberghe et al., 2008). Umiditatea probelor a fost estimatd la 20 £ 5% (Balescu et al.,
2003), iar contributia radiatiei cosmice a fost calculata urmand rezultatele lui Prescott and Hutton
(1994).

Pentru majoritatea probelor, varstele obtinute sunt in acord cu pozitia stratigrafica a
acestora si cresc usor cu adancimea. Aceasta indica o identificare corecta si totala a surselor de
erori aleatorii, iar variabilitatea observata nu este cu mult mai mare decat cea asteptatd din
incertitudinile individuale.

Varstele obtinute sunt comparate cu modelul magnetic timp-adancime propus de Necula
si Panaiotu (2008) in Fig. 9. In limita erorilor analitice varstele sunt in concordantd cu modelul

magnetic.
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Figura 9: Rezumat al varstelor OSL obtinute in functie de adancime; modelul magnetic varsta-
adancime este reprezentat prin linie continua cu o eroare de + 10 cm pentru corelarea sectiunii
investigate Tn acest studiu cu cea pentru care modelul a fost propus (Necula si Panaiotu, 2008).

Pentru probele recoltate din stratul de sol S1 (MST 13-18) se poate observa o anumita
imprastiere a varstelor. Aceasta nu este insa mai mare decat cea asteptata din erorile aleatorii

asociate cu aceste varste (6-19 %). Ea poate indica influenta unor procese de pedogeneza.
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Varstele SAR-OSL confirmd pozitia cronostratigrafica a palaeosolului S1, prin corelarea
cu MIS 5, 1n acord cu cronologia IRSL obtinuta de Balescu et al. (2010) pentru aceasta sectiune.

In general, varstele OSL permit corelarea dintre sectiunea Mostistea si cea de la Mircea
Voda (Timar et al.,, 2010 si 2011). Pentru ambele sectiuni, L1/S1 reprezintd ultimul ciclu
glaciar/interglaciar. De asemenea, pentru sectiunea studiatd, depunerea leossului din stratul L1
pare sa fi variat, viteza de sedimentare fiind mai mica (~2.9 cm/ka) intre 45-70 ka si mai crescuta
(~7.2 cm/ka) intre 70 si 90 ka. O schimbare in rata de sedimentare a fost observatd si pentru
sectiunea de la Mircea Voda, insd de o mai mare amploare (Timar et al., 2011).

In concluzie, vérstele obtinute confirmi cronostratigrafia sectiunii de loess de la
Mostistea conform studiilor anterioare IRSL si palaeomagnetism. Aceste studii contrasteaza cu
cronologia propusd de Conea (1969) pentru depozitele din SE Romaniei. Astfel palaeosolul S1
nu mai poate fi considerat drept un interstadial din timpul ultimei perioade glaciare. Prin

extrapolare acest lucru este valabil si pentru S2.

S. Datarea loessului din Roméania folosind o combinatie de semnale IRSL si post-IR OSL

Pentru a investiga potentialul de datare al feldspatilor, vom documenta caracteristicile
luminiscente si varstele obtinute pentru granule fine poliminerale (4-11 pm) extrase din
sectiunea de loess de la Mircea Voda. Profitand de avantajul pe care feldspatii il au fata de cuart
si anume de a fi sensibili la stimularea 1n infrarosu (IR), vom obtine semnale luminiscente din
componenta feldspaticd a amestecului de minerale investigat. De asemenea, vom utiliza si o
stimulare in albastru pentru a obtine semnale luminiscente din granulele de cuart. Asadar pentru
determinarea dozelor echivalente se va folosi un protocol ,,SAR-dublu” (Banerjee et al., 2001;
Roberts and Wintle, 2001). Acesta abordare ofera urmadtoarele avantaje: (i) poate duce la
obtinerea de varste corecte evitind etapa de separare chimica a mineralelor din partea de
preparare a probelor si (ii) varstele IRSL obtinute din feldspat pot oferi un control independent
pentru varstele OSL obtinute anterior pentru cuart fin.

Sectiunea de loess de la Mircea Voda este una dintre cele mai complete si detaliate arhive
palaeoclimatice din Romania (vezi Sectiunea 1). Doudsprezece probe au fost recoltate din
straturile de loess corespunzatoare ultimelor patru perioade glaciare. Noud probe (GLL-071801

to -09) au fost colectate din stratul L1, n timp ce din urmatoarele trei straturi L2, L3 si L4 a fost
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recoltatd céte o proba. O descriere completa a acestei sectiuni si a probelor recoltate este data de
Timar et al. (2010; 2011).

Am folosit material arhivat sub forma de granule poliminerale fine (4-11 pm) extrase din
probele investigate anterior de Timar et al. (2010). Fractiunea 4-11 um a fost izolata prin tehnici
conventionale de preparare a probelor (Lang et al., 1996; Frechen et al., 1996), iar alicotele au
fost pregatite prin decantarea a 2 mg/ml suspensie in acetona pe discuri de aluminiu.

Masuratorile de luminiscentd au fost efectuate folosind un aparat de tipul Risg TL/OSL-
DA-12 echipat cu diode laser IR (830 + 10 nm; Bgtter-Jensen and Murray, 1999) si diode LED
albastre (470 + 30 nm; Bgtter-Jensen et al., 1999). Emisia in ultraviolet (UV) a semnalelor
luminiscente a fost detectata printr-un filtru Hoya U-340 cu o grosime de 7.5 mm.

Protocolul SAR-dublu (Banerjee et al., 2001; Roberts and Wintle, 2001) permite
determinarea a doud seturi de doze echivalente, una bazata pe componenta feldspaticd stimulatd
in IR (IRSL), iar a doua este axata pe componenta de cuart prin stimulare in albastru (post-IR

OSL). Tabelul 1 prezinta pasii de stimulare si parametrii protocolului folositi In aceasta lucrare.

1. Dose
2. Preheat to 240 °C, for 10 s
3.IRSL, 100 s at 125 °C —-L

4. OSL, 100 s at 125 °C >L
5. Test dose

6. Cutheat to 180 °C

7.1RSL, 100 s at 125 °C -T

8. OSL, 100 s at 125 °C ->T
9. OSL, 40 s at 280 °C
Tabel 1: Protocolul SAR-dublu

X, IRSL

X, post-IR OSL

x, IRSL

X, post-IR OSL

Figura 10 prezinta curbe de raspuns la doza, reprezentative pentru semnalele IRSL si
post-IR OSL. In ambele cazuri semnalul natural este mult sub nivelul de saturatie al curbelor.
Fig. 10 arata, de asemenea, ca schimbarile de sensibilitate ce au loc de-a lungul ciclurilor SAR

sunt corectate (raportul de reciclare este intre 0.9 si 1.1), iar curbele trec foarte aproape de
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origine (indicand o recuperare neglijabila a semnalului). Insetul din Fig. 10 prezintd semnale
IRSL si post-IR OSL reprezentative impreund cu un semnal OSL obtinut pe cuart de calibrare.
Semnalul post-IR OSL are o scadere mult mai lenta fatd de semnalul OSL din cuartul de
calibrare. Acest lucru ar putea indica o contributie semnificativa din componenta feldspatica care

persista Tn semnalul post-IR OSL.

GLL-071806

g] O IRSL
O post-IR OSL

Stimulation time (s)

x 6 ------mm o 0 15 30
= i 1.0 : -
~ ®--------- - _IRSL

— post-IR OSL
---Cal. Quartz OSL

Norm. luminescence

Dose (Gy)

Figura 10: Curbe de raspuns la doza pentru semnalul IRSL (cercuri) si post-IR OSL (patrate)
pentru o alicotd din proba GLL-071806. Graficul inserat aratd semnale IRSL si post-IR OSL
reprezentative pentru granulele fine poliminerale investigate (obtinute pe o alicotd din proba

GLL-071802).

Aplicabilitatea protocolului SAR-dublu in datarea loessului din Romaénia folosind granule

poliminerale fine este evaluata prin teste de laborator. Raportul de reciclare a dozei, recuperarea
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semnalului si testul de recuperare a dozei (Fig. 11) sustin utilizarea acestui protocol pentru

determinarea dozelor echivalente atat cu semnale IRSL cét si post-IR OSL.

15
s |a ¢
o D, (200-260 °C) = 41.4+ 0.8
° 45
___________________________________ B o
S 10l= - S 7 Q = ‘.IL’
> LB B e R T
O ’;- |:| u
S S 30 IJI'I 5]
S 05 o’ D, (200-260 °C) = 32.1+ 0.7
>
o
8 O IRSL 15, O IRSL
[2'sd O Post-IR OSL - O Post-IR OSL
0.0l . . . 01— . : :
200 220 240 260 200 220 240 260
15 15
b O IRSL d O IRSL
o O Post-IR OSL O Post-IR OSL O
= o~
[+ T S S - ~
s 1012 Q © c 104 g 8 - bbbt PPRp 29 5
2o Omemmnnne- Oemoeeeeee g- oo R Grooeooes I
o @
(3 I < o P> o
D 0.5 o k1 051 L1 3
o ° 0 )
® 4 [ ° e © [
I 1
00 T T T T '1 00 T T T T '1
200 220 240 260 200 220 240 260
Preheat temperature (°C) Preheat temperature (°C)

Figura 11: (a) Variatia raportului dozd recuperatd/doza datd in functie de temperatura de
preincalzire pentru proba GLL-071802. (b) Rapoarte de reciclare si recuperarea semnalului
corespunzatoare rezultatelor prezentate in (a). (c) Variatia dozei echivalente (D.) in functie de
temperatura de preincalzire pentru proba GLL-071802. (d) Rapoarte de reciclare si recuperarea

semnalului corespunzatoare rezultatelor prezentate in (c).

Ambele semnale insd, sunt afectate de fading anormal, impunandu-se astfel corectia varstelor
determinate.

Intrucat semnalul post-IR OSL prezintd o rati semnificativa de fading, consideram ca
stimularea Tn IR ce precede stimularea in albastru nu reduce contributia feldpatilor la un nivel
neglijabil. Acest lucru era prognozat si de forma semnalului post-IR OSL in comparatie cu

cuartul fin de calibrare (Fig. 10). Studii anterioare au aratat prezenta semnalelor OSL din
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feldspati Tn urma stimuldrii in IR (Duller and Bgtter-Jensen, 1993; Roberts, 2007; Kim et al.,
2009).

Pentru probele superioare (GLL-071801 si -02), varstele IRSL corectate pentru fading
sunt mult mai mari fatd de cele post-IR OSL corectate pentru fading (Fig. 11). Acestea din urma,
insd, sunt 1n acord perfect cu varstele OSL obtinute anterior pe cuart fin. Aceste doua probe au
fost recoltate din partea superioara a stratului de loess L1, ce poate fi afectatd de procese de
pedogeneza ce au avut loc dupd depunerea sedimentelor (de exemplu: bioturbatie) in timpul
Holocenului. Astfel, aceastd aparentd inconsistentd poate reflecta o stergere incompleta a
semnalului IRSLS in timpul unor astfel de procese; de asemenea, este bine cunoscut faptul ca
semnalele IRSL din feldspat sunt sterse mai greu decét cele OSL din cuart (Thomsen et al.,

2008).
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Figura 12: (a) Comparatie intre varstele IRSL si cele post-IR OSL, ambele corectate pentru
fading. (b) Comparare intre varstele prezentate in (a) si cele obtinute pe cuart de Timar et al.

(2010).

Pentru restul probelor investigate, varstele IRSL sunt in bun acord cu cele post-IR OSL
(Fig. 12a), ambele tipuri fiind corectate pentru fading. Acest lucru este cu atat mai important cu
cat ambele semnale sunt afectate n mod diferit de fading (vezi Fig. 12a; inset inferior). Mai
mult, intregul set de varste post-IR OSL este Tn bun acord cu cele obtinute anterior de Timar et
al. (2010) folosind semnale OSL din cuart fin. Concordanta generala intre varstele obtinute din
diferite tipuri de minerale (feldspati si cuart) creste increderea in varstele oferite de granulele
fine, cel putin pentru probele colectate din stratul de loess L1. Astfel, ele sustin corelarea
palaeosolului slab dezvoltat din stratul L1 cu Stadiul Izotopic Marin 3 (MIS 3).

Varstele OSL obtinute pe cuart pentru probele colectate din straturile de loess L2, L3 si
L4 au fost interpretate drept subestimari ale varstei adevarate (Timar et al., 2010). Acordul dintre
acestea si cele IRSL corectate pentru fading nu contribuie la intarirea veridicitatii niciunuia
dintre aceste tipuri de varste. Aceasta deoarece metoda de corectie pentru fading este consideratd
valida doar pentru probele pentru care semnalul natural corespunde regiunii liniare a curbei de
crestere (Huntley and Lamothe, 2001), conditie nesatisfacuta pentru aceste probe. Astfel ambele
seturi de varste sunt interpretate drept subestimari ale varstei adevarate, iar acordul dintre ele o
coincidenta.

Acordul excelent dintre varstele post-IR OSL (corectate pentru fading) si cele OSL
obtinute pe cuart (Fig. 12b) sugereaza posibila eliminare a separarii chimice a fractiunii de cuart
fin din amestecul de minerale, pentru a obtine varste luminiscente corecte pentru loess din
Romania. Un rezultat similar a fost obtinut de Schmidt (2010) folosind granule fine poliminerale
extrase din loess din Serbia.

Aceste rezultate nu sustin Tn mod deosebit faptul ca semnalele OSL din cuartul grosier
conduc la varste eronate. Acuratetea datdrii luminiscente prin semnale OSL si protocol SAR a
fost demonstrata pentru sedimente grosiere din diferite parti ale lumii (de exemplu Murray and
Olley, 2002). Discrepanta observatd de Timar et al. (2011) poate reflecta un fenomen necunoscut
in producerea semnalelor OSL si/sau procese necunoscute in modul de formare sau prezervare a

loessului.
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In concluzie, aplicarea protocolului dublu-SAR pentru granule poliminerale fine oferd o
alternativa viabila pentru datarea loessului din Romania, prin evitarea separdrii chimice a
cuartului fin. Semnalele IRSL si post-IR OSL prezinta insa fading anormal, iar varstele obtinute
din aceste semnale sunt dependente de modul de corectie pentru fading. Acordul obtinut pentru
varstele obtinute pe feldspat (IRSL), cuart (OSL) si/sau amestecul lor (post-IR OSL) creste
increderea in rezultatele obtinute. Aceste rezultate sugereaza limitarea aplicarii protocolului

dublu-SAR la material depus in timpul ultimei perioade glaciare.

6. Datarea loessului din Romania utilizind proceduri IRSL conventionale

Folosind o procedura IRSL conventionald, semnalele luminiscente sunt investigate printr-
un protocol de tip SAR (single-aliquot regenerative-dose) folosind stimulare Tn IR la o
temperaturd de 50 °C si detectie in albastru. Este urmarita influenta temperaturii de preincilzire
asupra capacitatii de recuperare a dozei, a dozei echivalente, ratelor de fading si a varstelor
corectate pentru fading. Varstele obtinute folosind atat preincalziri la temperaturi joase cat si la
temperaturi Tnalte sunt comparate cu varstele obtinute anterior folosind cuart. Mai mult, sunt
efectuate experimente de tip calire in pulsuri si stimulari combinate n IR, dar si termice (TL)
pentru investigarea stabilitatii termice $i originii semnalelor.

Masuratorile de luminiscentd au fost efectuate cu ajutorul unui aparat de tip Risg
TL/OSL-DA-15. Pentru stimularea in infrarosu aparatul este dotat cu LED-uri ce emit la ~ 875
nm iar semnalele IRSL au fost detectate printr-o combinatie de filtre BG39/Corning 7-59 (320 —
460 nm; Bgtter-Jensen et al. 2003). Protocolul SAR-IRSL include o stimulare cu diode IR cu o
duratd de 100 s la 50 °C, acelasi tratament termic fiind aplicat atat Tnaintea masurarii raspunsului
la doza regenerativa cat si la doza test (Huot and Lamothe, 2003; Blair et al., 2005). Marimea
dozei test a fost de 10 Gy in toate experimentele. Dupa fiecare masuratoare a semnalului dat de
doza test a urmat o stimulare in IR pentru 40 s la 290 °C. Semnalele luminescente folosite in
calcul au fost integrate din primele 1.2 s de stimulare, ultimele 10 s fiind utilizate pentru corectia
de fond.

Figura 13 prezinta o curba de crestere reprezentativa obtinuta pe o alicota din proba GLL-
071806. Forma curbei este bine reprezentati prin suma a doud functii exponentiale. In acest

exemplu, semnalul natural este mult sub nivelul de saturatie al curbei, lucru valabil pentru toate
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probele investigate. In figura 13 este prezentat de asemenea si comportamentul general al
probelor in protocolul SAR. Schimbarile de sensibilitate ce au loc in timpul ciclurilor SAR sunt
corectate cu succes lucru indicat de capacitatea de re-masurare a unei doze de pe curba de
crestere (Fig. 13, triunghiuri). Curba de crestere trece aproape de origine demonstrand ca

recuperarea semnalului este neglijabila (Fig. 13, cerc).

GLL-071806

-+ Natural
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IRSL, cts/0.38s
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Figura 13: Exemplul unei curbe de crestere SAR pentru o alicotd din proba GLL-071806. S-a

folosit o preincalzire de 60 s la 250 °C. Semnalul natural corectat L,/Ty este reprezentat printr-o
stea; punctele de reciclare sunt reprezentate prin triunghiuri, iar punctul de recuperare printr-un

cerc. Graficul inserat prezinta un exemplu de semnal IRSL natural.
Desi studii recente ce utilizeazd semnale IRSL din feldspati potasici aratd o stabilitate

termica a semnalelor pana la o temperaturd de ~ 230 °C (Murray et al., 2009), testele efectuate

aratd cd semnalele obtinute din granulele poliminerale fine investigate pot proveni din surse
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instabile caracterizate de temperaturi joase. Astfel, semnalele TL regenerate prezintd multiple

componente la temperaturi joase (Fig. 14).
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Figura 14: Semnale TL normate la intensitatea maxima. Toate semnalele au fost masurate pe o
singura alicotd din GLL-071801: natural fara preincélzire (linie continud), semnal regenerat (25
Gy) fara preincilzire (linie intreruptd), semnal regenerat (25 Gy) cu preincalzire la 115 °C pentru

60 s (linie-punct) si semnal regenerat (25 Gy) cu preincélzire la 250 °C pentru 60 s (linie

punctata).

Stimularile combinate IR/TL indica incapacitatea preincalzirilor la temperaturi joase

(cum ar fi 115 °C) de a elimina complet toate componentele instabile termic din semnalul

regenerat (Fig. 15).
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Figura 15: (a) efectul stimularii IR asupra semnalelor TL. O alicotd de granule poliminerale fine din proba GLL-071801 a fost
incalzita (la 500 °C) si iradiata (25 Gy) in mod repetat pana la obtinerea unui semnal TL stabil. S-a administrat apoi o doza de 25 Gy si
o preincilzire la 115 °C pentru 60 s. Semnalul TL a fost masurat dupa expuneri la lumina IR cu durate diferite (0, 2, 4, 10, 40, 100,
200, 500 si 1000 s). Fondul a fost scazut folosind un al doilea semnal TL, masurat imediat dupa primul. Masuratorile de 0, 4 si 40 s au
fost repetate obtinandu-se rezultate reproductibile. (b) Semnalul TL pierdut Tn urma stimuldrii in IR. Curbele au fost obtinute prin

scaderea semalelor TL dupa expunerea la lumina IR din semnalul TL observat fara o stimulare IR anterioara.
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Totodatd, experimentele de calire In pulsuri aratd ca aceste componente instabile pot influenta
stabilitatea termica a semnalului IRSL (Fig. 16). Aceastd contributie nu va avea loc in cazul
semnalelor naturale datorita timpului de viata redus al capcanelor asociate (Strickertsson, 1988),
dar vor aparea in semnalele regenerate. Li si Wintle (1992) au ajuns la o concluzie similara

pentru granule poliminerale fine extrase din loess chinezesc.
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Figura 16: Caracteristici de calire In pulsuri reprezentdnd variatia semnalului IRSL cu
temperatura de preincélzire. Linia intreruptd indica reducerea cu 10 % a semnalului IRSL.

Graficul inserat arata derivata de ordinul intai a datelor obtinute folosind o singurd alicota.

Astfel, dependenta dozelor echivalente fata de temperatura de preincdlzire (Fig. 17), si
totodata, subestimarea varstei prin folosirea unei preincdlziri joase (Fig 19) sunt determinate de
contributii instabile la semnalul IRSL. In sprijinul acestor interpretiri vin observatii similare
efectuate pe loess din Serbia 1n cadrul acestui studiu, dar si cele cuprinse in studii recente ale lui

Schmidt et al. (2010 and 2011).
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Figura 17: Influenta temperaturii de preincilzire asupra: (a) dozei echivalente; (b) raportului de
reciclare si a recuperarii semnalului pentru alicotele masurate 1n (a); (c) ratei de fading (godays) si

(d) varstelor corectate pentru fading.

Necesitatea unei temperaturi ridicate de preincalzire (de exemplu 210-230 °C) pentru
inlaturarea componentelor instabile a fost propusa in mai multe studii anterioare efectuate atat pe
semnale TL cat si IRSL (Wintle, 1985; Li, 1991 sau Duller, 1994). Un numar semnificativ de
studii anterioare au aplicat o preincalzire la 250 °C cu o duratd de 60 s (de exemplu Huot and
Lamothe, 2003; Buylaert et al., 2007).

In cazul nostru, experimentele de recuperare a dozei folosind o preincilzire la 250 °C de

corecta (Fig. 18).
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Figura 18: (a) Dependenta recuperarii dozei de temperatura de preincalzire pentru GLL-071801.

(b) Raportul de reciclare si recuperarea semnalului corespunzatoare rezultatelor din (a). (c)

rezultatele testului de recuperare a dozei pentru probele GLL-071802, -06 si -09 folosind trei

temperaturi de preincalzire (80, 115 si 250 °C). (d) Rapoartele de reciclare si recuperarea

semnalului corespunzatoare rezultatelor din (c).

Totusi varstele obtinute folosind acest tratament termic, corectate pentru fading sunt in

concordantd cu varste obtinute anterior folosind cuart, pentru probe recoltate din stratul de loess

superior L1 (Fig. 19). Mai mult, determinarea unor varste IRSL mai mari pentru probele

colectate din straturile de loess mai adanci nu este o surprizd, intrucat varstele obtinute pentru

cuart corespunzdtoare acestor probe au fost interpretate drept subestimari (Timar et al., 2010).

Observand faptul ca recuperarea dozei este influentata de procedeul prin care se sterge semnalul,

concordanta de varste IRSL-OSL ar putea fi adevarata (nu un artefact de laborator).
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Figura 19: Comparatie intre varstele IRSL corectate pentru fading si cele OSL obsnuite pe cuart
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o

fin de Timar et al. (2010). Fiecare punct este media a minim 3 alicote masurate pentru fiecare

proba. Graficul inserat indicd rezultatele obtinute pentru probele colectate din stratul de loess L1.

Discrepanta observata intre rezultatele testului de recuperare a dozei in functie de
temperatura de preincdlzire si metoda de stergere a semnalului necesita viitoare investigatii. Este
subliniatda insd importanta testului de recuperare a dozei ca indicator al performantelor
protocolului aplicat.

In acest stadiu al investigatiilor noastre folosind abordarea conventionali de masurare a
semnalelor IRSL, cronologia sectiunii de loess de la Mircea Voda nu este imbunatatita. Varstele
de sensibilitate sau o combinatie a acestora.

Prin investigatii ulterioare, folosind procedeul post-IR IRSL recent propus, ce implicd
stimularea la temperaturi ridicate, se spera obtinerea unei solutii pentru discrepanta de varsta

dintre fractiunile de cuart investigate de Timar et al. (2011).
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7. Testarea potentialului semnalelor post-IR IRSL pentru datarea loessului din Roméania

In acest studiu urmarim testarea potentialul semnalelor IRSL obtinute prin stimulare la
temperaturi ridicate folosind un protocol post-IR IRSL SAR. Caracteristicile luminiscente ale
semnalelor IRSL si post-IR IRSL sunt documentate folosind douda combinatii preincalzire /
temperaturd de stimulare ntr-o metodologie de tip SAR. Sunt prezentate caracteristicile
raspunsului la dozi impreuni cu teste de laborator si masuritori de fading. In final, varstele
obtinute folosind semnale post-IR IRSL stimulate la temperaturi ridicate sunt discutate in
comparatie cu varstele obtinute atit cu semnale IRSL conventionale masurate la 50 °C, dar si cu
cele obtinute pe cuart cu semnale OSL.

Am utilizat opt probe, considerate reprezentative pentru sectiunea de loess de la Mircea
Voda: cinci probe (GLL-071802, -03, -06, -07, -09) colectate din stratul de loess superior (L1),
iar trei probe (GLL-071810, -12, -13) colectate din straturile de dedesubt, respective L2, L3 si
L4.

Toate masurdtorile de luminiscentd au fost efectuate folosind un aparat tip Risg TL/OSL-
DA-15. Stimularea 1n infrarosu a fost efecutata cu LED-uri IR ce emit la 875 nm (Bgtter-Jensen
et al. 2003) , iar semnalele IRSL au fost detectate prin filtru Schott BG39/Corning 7-59 ce
permite luminii intre 320 si 450 nm (Thomsen et al., 2008).

Semnalele post-IR IRSL au fost documentate folosind un protocol SAR adaptat (Tabel 2)
bazat pe cel dezvoltat pentru cuart de catre by Murray and Wintle (2000). Au fost utilizate doua
combinatii preincalzire-temperaturd de stimulare post-IR IRSL. In prima, tratamentul de
preincalzire de 60 s la 250 °C a fost urmat de o stimulare IR de 100 s la 50 °C (IRs¢) si de o
stimulare de 100 s la 225 °C (post-IR IR»5). Acest protocol este identic cu cel folosit de Buylaert
et al. (2009), care l-a aplicat pentru diferite tipuri de feldspat sedimentar. Al doilea protocol post-
IR IRSL a inclus o preincalzire de 60 s la 325 °C si o stimulare post-IR IR la o temperaturd de
300 °C (post-IR IR300). Acest protocol este similar celui folosit de Thiel et al. (2011) care a ales o
temperaturd de preincilzire de 320 °C si o temperaturd de stimulare post-IR IR de 290 °C (cu o
duratd de 100 s) in studiul unor probe de loess din Austria. Acest protocol a fost folosit si de
Stevens et al. (2011) pe baza caruia a obtinut varste post-IR IR mai mari decét varstele obtinute
pentru cuart extras din aceeasi fractiune fina de loess din Bazinul Carpatilor. In studiul nostru
tratamentul de preincalzire este cu 25 °C mai mare fatd de temperatura de stimulare a semnalelor

post-IR IRSL pentru a inlatura semnalul TL ce ar fi observat in caz contrar. De asemenea, am
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folosit aceeasi temperaturd de preincdlzire atit pentru masurarea raspunsului la doza regenerativa
cat si pentru masurarea dozei test (Huot and Lamothe, 2003; Blair et al., 2005). Pentru a reduce
recuperarea semnalului, fiecare masurdtoare a raspunsului la doza test a fost urmatd de o
stimulare in IR la o temperatud ridicatd (Murray and Wintle, 2003) efectuatd cu LED-uri IR
pentru 40 s la 290 °C sau 340 °C. Semnalele utilizate in calcule (IRs5p and post-IR IRt) au fost
integrate din primele 1.2 s de stimulare pentru care s-a scazut fondul evaluat din ultimele 10 s de

stimulare.

Protocolul SAR Temp_erétura 'RSL
variabila masurat
1. Iradiere
2. Preincalzire, 60 s 250 sau 325 °C
3. IRSL,100sla50°C IRso
4. IRSL,100s — L, 225 sau 300 °C post-IR IRt
5. Doza test
6. Preincalzire, 60 s 250 sau 325 °C
7. IRSL,100sla50°C IRsg
8. IRSL,100s — T, 225 sau 300 °C | post-IR IRy
9. IRSL, 40 s 290 sau 340 °C
10. Revenire pas 1.

Tabel 2: Protocolul SAR utilizat Tn masurarea semnalelor IRSL si post-IR IRSL.

Semnale reprezentative pentru stimuldri IRsy s1 post-IR IRt sunt prezentate in Fig. 20.
Intensitatea semnalului IR5, obtinut dupa o preincalzire la 250 °C este putin mai mica fata de cea
a semnalului post-IR IR2ys (Fig. 20a); acest lucru contrasteaza cu observatiile lui Buylaert et al.
(2009), care a obtinut, pentru toate probele investigate, un semnal post-IR IR»ys de ~ 2.5 ori mai
intens decét semnalul IRSL la 50 °C. De cealalta parte, intensitatea semnalului post-IR 1IR3 este
mult mai mare fata de intensitatea semnalului IRsy masurat dupa o preincalzire la 325 °C (Fig.

20b). Aceasta se datoreaza eroziunii termice determinate de preincilzirea la 325°C timp de 100 s.
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Figura 20: Semnale representative pentru (a) IRso si post-IR IRy,s (masurate dupa o preincélzire la 250 °C) si (b) IRsq si post-IR 1R300
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Semnalul post-IR IR;ys trece cu succes testele de performantd ale protocolului
SAR, respectiv raportul de reciclare, recuperarea semnalului si recuperarea dozei (Tabel
3). Ratele de fading masurate pentru acest semnal sunt semnificativ mai mici fatd de cele
obtinute pentru semnalul IRs, (Tabel 4), rezultate similare cu cele ale lui Buylaert et al.
(2009) si Thiel et al. (2010). Astfel, semnalul post-IR IR;ys apare potrivit pentru datarea
probelor investigate. De asemenea, s-au observat atit semnale naturale cat si induse in
laborator 1n regiunea de saturatie a curbelor de crestere (Fig. 21). Acest lucru indica
faptul ca fadingul observat ar putea fi indus in mod artificial, inlaturdndu-se astfel
necesitatea corectiilor pentru fading. O observatie similard a fost facuta recent de Thiel et

al. (2011) folosind un semnal post-IR IRt stimulat 1a 290 °C.
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Figura 21: Exemple de curbe de crestere pentru semnalele obtinute prin cele doud
variante ale protocolului SAR utilizate: IRs5p i post-IR IR2s (a,c,e); IRsg si post-IR 1R300
(b,d,f). Semnalele au fost masurate folosind alicote din probe recoltate din diferite straturi
de loess: GLL-071806 (a,b); GLL-071810 (insets in a si b); GLL-071812 (c,d) si GLL-
071813 (e,f).
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Given

Recovered/
Loess Sample Depth IRSL signal Recycling ratio dose Residual dose
given dose
Unit (m) (Gy) (Gy)
GLL-071802 1.05 post-IR IRy 0.99 £ 0.02 50 0.99 £ 0.03 3.8+£0.3
n=3 IRs5 1.01 £0.02 1.06 + 0.02 1.6 £0.1
post-IR IR3q 1.02 £ 0.03 5 0.95 +0.08 11.3+0.3
IRso 0.96 + 0.09 1.08 £0.16 55+0.5
GLL-071803 1.30 post-IR IRy 0.98 + 0.01
n=6 IRso 1.01 £ 0.01
post-IR IRz 0.99 +£0.02
IRso 1.01 £0.05
GLL-071806 2.80 post-IR IRy 0.96 + 0.01 210 1.00 £ 0.05 9.9+0.3
L1 n=6 IRso 0.96 + 0.01 1.43+0.25 29+0.1
post-IR IR3q 0.93 £ 0.03 210 1.03£0.05 23.8+1.0
IRso 0.96 + 0.07 0.80 £ 0.11 102+ 1.6
GLL-071807 3.75 post-IR IRxs 0.97 £ 0.01
n=6 IRso 0.97 £ 0.01
post-IR IR3q 0.96 £ 0.02
IRso 0.95 £ 0.05
GLL-071809 5 post-IR IRx5 0.97 £0.02 260 0.99 + 0.03 10.1£0.3
n=3 IRs5 1.01 £0.02 1.34 + 0.03 2.9+0.1
post-IR IR3q 1.01 £0.03 230 0.95 + 0.04 20.5+0.7
IRso 0.91 £ 0.06 0.85 +0.08 11.9+£3.9
GLL-071810 8 post-IR IR25 0.98 £ 0.02 460 1.03 £ 0.04 12.7£1.3
Lo n=3 IRso 0.98 £ 0.02 1.79£0.20 34103
post-IR IR3q 0.96 £ 0.03 640 1.10 £ 0.11 30.1+0.8
IRso 0.90 £ 0.11 1.17 £0.38 13.3+ 1.1
GLL-071812 15 post-IR IR2;5 0.97 £ 0.01 800 1.31£0.20 14.1 £ 0.7
L3 n=6 IRso 0.97 + 0.01 1.87 £ 0.11 3.9+0.2
post-IR IR3q 0.97 £ 0.03 1300 X 30.2+1.4
IRso 0.90 £ 0.05 0.79+0.13 11.8+14
GLL-071813 18 post-IR IR2;5 0.96 + 0.01 1200 2.04 +£0.23 17.0+0.4
La n=6 IRso 0.95 + 0.01 245+ 0.41 43+0.2
post-IR IR3q 0.94 £ 0.02 1600 33.2+1.1
IRso 0.86 + 0.05 1.49 £ 0.53 13+0.9

Tabel 3: Rezumat al raportului de reciclare, recuperarii dozei si al dozelor reziduale.
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Sample Depth Dose rate . D, Adeuncorr. O2days Ageconr. Oy Ogys
IRSL signal

GLL- (m) (Gy/ka) (Gy) (ka) (%/decade) (ka) (%) (%)

071802 1.05 3.22+0.06 post-IRIRxs 60 £ 1 (g 193 0.6+0.2 19+3 2
IRs5 55+5 17+£3 2101 20+ 4 10 14

post-IR IR3q 58 +3 183 0.6+0.4 19+3 6

IRso 40 +3 1242 -21+05 7

071803 1.30 3.4610.05 post-IR IRys 80 £ 1 (ng) 23+3 1.3+0.2 26+4 2
IRsp 76 +4 22+3 29+04 295 8 14

post-IR IR3q 86+5 25+4 0604 26+ 4 6

IRs 66+4 1913 0.9+0.9 6

071806 2.80 3.5010.05 post-IR IRy 212 £5 () 60+9 1.2+0.2 67 +10 3
IRsp 1755 50+7 28+0.2 65+ 10 4 15

post-IR IR3q 285 + 11 74 £ 11 -04+0.5 74 + 11 5

IRs 156 + 9 45 +7 31115 6

071807 3.75 3.58+0.05 post-IR IRys 232 £ 7 (ng) 65+ 10 1.1+0.2 71 +11 4
IRsp 202 + 11 56 +9 25+0.1 71 11 6 e

post-IR IR3q 261 + 26 7313 1.1+0.5 80+ 15 10

IRso 182+ 22 51+10 -1.8+0.6 12

071809 5 3.69£0.04 post-IR IRy5 257 £16 (3 70 £ 11 0.8+0.1 75+12 6
IRs5 290+ 70 79 +22 26+0.2 101+29 24 15

post-IR IR3q 2319 63+9 0.6 0.1 66 +10 4

IRso 156 + 19 42+8 21+17 12

071810 8 3.30£0.05 post-IR IRz5 454 £ 24 (3 138 + 22 1.3 +0.1 156 + 24 5
IRso 433 + 80 131 + 31 3.0+£0.2 176 £ 42 19 15

post-IR IR3q 640 + 27 194 £ 30 1.5+£0.7 224+38 5

IRso 529 + 102 161+39 -05+0.8 19

071812 15 3.29+0.06 postlIRIRys  805+65 ., 245142 1.0+0.2 269+46 8
IRsp 517 £ 29 157+25 24102 199+32 6 15

post-IR IR3q 1321 + 231 40192 0.7+04 429+100 18

IRs 463 + 61 141+28 -1.3+0.9 13

071813 18 3.30+£0.04 post-IRIRys 1188 £155 . 36071 1.5+0.3 415+83 13
IRsp 812+85 4 24645 29x0.2 328+60 11 .5

post-IRIR3 1604 +162 ,.; 486188 -0.3+0.4 49189 10

IRs 796 £66 5y 241%41 -05x04 8

Tabel 4: Rezumat asupra debitului dozei, dozelor echivalente (D.), varste necorectate pentru fading,

rate de fading, varste corectate pentru fading, erori aleatorii (o;) si sistematice (o).
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Pentru probele colectate din straturile de loess L1 si L2, semnalul post-IR IR3go
pare sd aiba acelasi potential de datare ca semnalul post-IR IR;;s (Tabel 3). Mai mult,
ratele de fading masurate pentru acest semnal sunt chiar mai mici fatd de cele pentru
post-IR 1Ryys (Tabel 4). Insa pentru unele alicote masurate din proba GLL-071813
(colectata din L4), semnalul natural apare deasupra nivelului de saturatie al curbei de
crestere (Fig. 21f). Acest lucru este observat si pentru semnalul indus in laborator pentru
artificiale cu doze mari. Exista studii care prezintd observatii similare pentru semnale
OSL din cuart (Yoshida et al., 2000; Bailey et al., 2005), insd nu am intalnit 1n literatura
astfel de observatii pentru semnale IRSL. Pentru documentarea acestui comportament
neobisnuit sunt necesare investigatii aditionale. Deocamdatd nu vom continua discutarea
varstelor obtinute pentru semnalul post-IR IR30.

Cele doud semnale IRSL stimulate la 50 °C (dupa preincalziri la 250°C sau la
325°C) au caracteristici diferite. Folosind o preincilzire la 250 °C se obtin performante

scazute la testul de recuperare a dozei (Fig. 22a).
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Figura 22: Rezultatul testului de recuperare a dozei pentru semnalul post-IR IR2,5 si IRsg
omolog (a) si post-IR 1IR3 si IRsp omolog (b) Graficele inserate (pentru o mai buna

vizibilitate) prezinta rezultatele obtinute pentru probele din L1.
Acest lucru nsd era de asteptat tinand cont de investigatiile efectuate anterior folosind

procedura conventionala (stimulare la 50 °C, Vasiliniuc et al., trimis pentru publicare-a).

Pe de alta parte, testul de recuperare a unei dozei este trecut prin folosirea preincalzirii la
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325 °C (Fig. 22b). Mai mult, cele doud semnale sunt afectate in mod diferit de fading
(vezi Tabel 4). Rata medie de fading pentru toate masurdtorile obtinutda pentru semnalul
IRso masurat dupa preincalzire la 325 °C ((-1.2 £ 0.4 %/decad3) aratd ca acest semnal nu
este afectat de fading. Investigatiile noastre anterioare folosind stimularea IR
conventionald au indicat o scadere a ratelor de fading cu cresterea temperaturii de
preincdlzire (Vasiliniuc et al., trimis pentru publicare-a). Acest lucru a fost observat
pentru feldspati potasici si de catre Murray et. al (2009). Totusi rezultatele noastre arata
ca rata negativa de fading pentru semnalul IRsy masurat dupa preincalzire la 325 °C poate
fi sistematica (Tabel 4). Pe de alta parte, semnalul IRsy masurat dupa preincalzire la
250°C este afectat de fading (rata medie de fading pentru toate masuratorile: 2.7 + 0.1
%l/decadd). Varstele corectate pentru fading obtinute cu acest semnal apar Tn acord cu
cele obtinute anterior folosind semnale OSL din cuart fin (Fig. 23a) pentru probe
recoltate din stratul de loess superior. Acest acord este Tnsa considerat o coincidenta,
intrucat valorile dozei echivalente obtinute pentru acest semnal sunt influentate de

schimbdrile de sensibilitate indicate prin testul de recuperare a dozei (Fig 23a, Tabel 4).
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Figura 23: (a) Reprezentarea varstelor IRsy n functie de varstele OSL pe cuart (Timar et
al., 2010). (b) Reprezentarea varstelor post-IR IRt in functie de aceleasi varste pentru
cuart. Pentru Tmbunatatirea vizibilitatii s-au inserat grafice care prezintd rezultatele

obtinute pentru probele din L1.
Virstele obtinute cu semnalul IRsy masurat dupa preincalzire la 325 °C sunt in

acord cu cele obtinute pe cuart fin pentru toate probele investigate (Fig. 23b). Acest acord

nu este Tnsa considerat util din urmatoarele motive: (i) varstele necorectate pentru fading

47



sunt in acord cu varste obtinute pe cuart fin pentru probe ce au o varsta estimata de peste
250 ka (Timar et al., 2010) si (ii) dozele echivalente obtinute cu acest semnal sunt n
general mai mici decat dozele echivalente obtinute cu toate celelalte semnale investigate
(IRsg si post-IR IRt). O posibila cauza poate fi intensitatea scdzutd a acestui semnal care
a influentat masurdtorile de fading pentru acest semnal. Sunt necesare masurdtori
aditionale pentru acest semnal folosind un numar mai mare de alicote pentru a documenta
fadingul si valorile scazute ale dozelor echivalente.

In Fig. 24 sunt prezentate varstele post-IR IR;;s, necorectate pentru fading,
impreunad cu cele doud seturi de varste OSL obtinute de Timar et al., (2010 si 2011) pe
cuart fin si grosier. Totodata, este prezentat si modelul timp-adancime bazat pe
masuratori de susceptibilitate magnetica (Timar et al., 2010). Dupa cum am vazut in Fig.
23a, varstele post-IR IRjs obtinute pentru probele din L1 si L2 sunt in general
consistente cu cele obtinute pe cuart fin. Pentru probele colectate din L3 si L4, varstele
obtinute din ambele tipuri de cuart sunt subestimate. Totusi, cele obtinute pe cuart grosier
(63-90 um) apar 1n relativ acord cu cele post-IR IRj,5 pentru probele GLL-071812 si -13.
Oricum, stiind limitele de datare pentru semnalele OSL din cuart (Murray et al., 2007),

subestimarea observata nu este neasteptata.
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Figura 24: Rezumat al varstelor post-IR IR,;s necorectate pentru fading in functie de
adancime. Figura prezinta si varstele obtinute pe cuart fin si grosier impreuna cu modelul

timp-adancime (Timar et al., 2010 si 2011).

Balescu et al. (2010) au datat o proba colectata din stratul de loess L3 la aceeasi
adancime cu proba GLL-071812 folosind procedura conventionala IRSL aplicata pe
granule grosiere de feldspati alcalini. Varsta pe care au obtinut-o, 279 + 41 ka, este in
acord perfect cu varsta post-IR IR»»s obtinutd in acest studiu (245 + 46 ka). Acest rezultat
independent impreund cu varsta de ~ 270 ka sugerata de modelul magnetic sustin varstele
de depunere mai mari pentru materialul colectat la aceasta adancime fatd de cele obtinute
folosind cuart grosier (Timar et al., 2011). Datoritd interpolarii semnalului natural
aproape sau in regiunea de saturatie a curbelor de crestere (Fig. 21e), acuratetea varstei
obtinute pentru proba GLL-071813 este indoielnica (Wintle and Murray, 2006), varsta
post-IR IR;;s obtinuta fiind interpretata drept minima.

Consideram ca varstele post-IR IR;;5 (necorectate pentru fading) sunt corecte si
pot fi folosite drept control independent. Astfel, ele sprijind cronologia OSL obtinuta
utilizand cuart fin pentru perioada ultimului ciclu interglaciar-glaciar. Acest set de varste
aloca formarea palaeosolului slab dezvoltat din L1 si a celor trei palaeosoluri superioare
(S1, S2 si S3; vezi Timar et al., 2010) in timpul MIS 3, 5, 7 si 9. Peste aceasta, varstele
intaresc interpretarea data de Timar et al. (2010) privind schimbarea ratei de sedimentare
ca avand loc la tranzitia de la MIS 4 la MIS 3, aceasta fiind astfel considerata corecta.

Semnalele post-IR IRt investigate Tn aceastd lucrare nu apar afectate de fading
anormal. Teoretic, acest lucru permite folosirea lor in determinarea varstelor pentru
depozite de loess din Romania fara corectii auxiliare. Totusi, dintre cele doud semnale,
varstele obtinute cu semnalul post-IR IR;;s sunt Tn acord cu cele obtinute pe cuart fin
pentru probe colectate din stratul de loess superior L1 si cu varste independente pentru
probele din straturile mai adanci (L2, L3 si L4). Semnalul post-IR 1IR3y, suferd de
schimbari initiale de sensibilitate determinate de marimea dozelor. Acestea nu permit
folosirea acestui semnal pentru cele mai varstnice probe investigate. Recomandam
utilizarea semnalului post-IR 1R;;s, fard corectii de fading, pentru datarea acestor

depozite.
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Semnalele IRSL obtinute prin stimulare la 50 °C nu duc la determinare de varste
corecte, fiind afectate de schimbari initiale de sensibilitate sau de masuratori de fading

necorespunzatoare.

8. Concluzii finale

Rezultatele noastre din studiul OSL pe cuart pe mostre din Mostistea indica faptul ca
discrepanta de varstd observatd intre cele doua fractiunni investigate poate fi
caracteristica pentru depozitele de loess din SE Romaéniei. Prezenta unei componente
aditionale, pe langa functia exponentiald in curbele de raspuns ale dozei construite pentru
ambele tipuri de sedimente de cuart, poate indica faptul cd existd procese inca
necunoscute care influenteaza caracteristicile semnalelor folosite pentru determinarea
varstei. De aceea, aceste rezultate sugereaza ca varstele obtinute din semnalele cu
caracteristici similare de saturatie a curbei de raspuns a dozei ar trebui sa fie interpretate
cu precautie.

Diferenta de varste dintre cele doua tipuri de sedimente investigate de la
Mostistea, cuart fin si cuart nisipos, apare mai pregnantd decat cea obtinutd din sectiunea
de loess de la Mircea Vodi. In timp ce varstele OSL folosind fractiunea grosierd
confirma cronostratigrafia secventei de paleosol si loess din apropierea Lacului
Mostistea, dupa cum a fost stabilitd prin datarea IRSL si prin modelajul paleomagnetic al
varstei, varstele bazate pe sedimentele de cuart fin par sa sustind cronologia ,,scurtd”
propusd acum 40 de ani de Conea (1970). Discrepanta este investigata prin obtinerea
varstelor pe baza feldspatilor.

Experimentele pe sedimente poliminerale fine extrase din secventa de loess de
langa Mircea Voda ne-au permis sa evaludm potentialul semnalului IRSL pentru
stabilirea unei cronologii precise pentru aceasta secventa.

Investigatiile combinate IRSL si post-IR OSL pot fi aplicate cu succes pentru
datarea loessului romanesc. Aceastd abordare permite aplicarea unei proceduri mai
simple de preparare a probelor (evitind izolarea cuartului pur prin proceduri chimice) si
permite determinarea a doua seturi de varste intr-o singura secventd de masurare. Totusi,
separarea opticd a contributiilor din cuart si din feldspat nu pare a fi totala. Semnalele

IRSL si post-IR OSL sunt afectate de fading anormal, iar varstele derivate din aceste
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semnale sunt astfel dependente de modelul de corectie a fadingului. Protocolul s-ar putea
imbunatati prin gasirea unor conditii de masurare optime pentru a obtine o mai buna
separare a celor doua contributii. Totusi, concordanta intre varstele obtinute folosind
semnale din feldspat (IRSL), cuart (OSL) si/sau mixt (post-IR OSL) mareste
credibilitatea rezultatelor din datare. Cronologia secventei de loess de la Mircea Voda nu
ar putea fi extinsad dincolo de ultima glaciatiune din cauza limitarilor metodei de corectie
a fadingului.

Aplicarea procedurii conventionale IRSL pentru datarea sedimentelor
poliminerale fine din loessul romanesc a fost mai problematica. Tentativele noastre de a
identifica un semnal adecvat pentru datare nu au fost incununate de succes fie din cauza
termic, observate dupa o preincalzire ugoara.

In orice caz, varste aparent credibile au fost obtinute folosind un tratament de
preincalzire la temperaturi ridicate (250 °C). Acestea sunt in concordanta cu varstele OSL
din cuart fin din mostrele colectate din unitatea de loess superioara L1 si sunt mai batrane
decét varstele cuartului din mostrele colectate din unitdtile de loess mai adanci. Dat fiind
faptul cad abilitatea de a recupera o anumitd doza depinde de tipul de stergere optica
aplicat, se considera ca acordul dintre varste obtinut prin OSL pe cuart poate fi corect.

Utilizarea unei stimulari IR secundare la o temperaturd mai ridicata pare a fi mai
promitatoare pentru obtinerea unei cronologii mai exacte pentru depozitul de loess
investigat. Cele doud semnale post-IR IRt obtinute nu par sa fie afectate de fading
anormal. Astfel, varstele rezultate bazate pe aceste semnale nu depind de procedura de
corectie a fadingului. Varstele obtinute din semnalul post-IR IR;;5 vin in concordantd cu
varstele OSL pentru cuartul fin din mostrele colectate din sectiunea de loess superioara
L1 si cu controlul independent al varstelor pentru probele colectate mai adanc din
sectiune (in L2, L3 si L4). Pe de altd parte, semnalul post-IR 1IR3 pare a fi afectat de
schimbarile de sensibilitate ale dozei dependente, ceea ce Tmpiedicd utilizarea lui pentru
mostrele mai vechi investigate.

In concluzie putem spune ci semnalul post-IR IRys fird corectie pentru fading
duce la obtinerea de varste corecte pentru secventa de loess paleosol din apropierea lui
Mircea Voda. Aceste varste sprijind formarea in timpul MIS 3 a unui paleosol slab

dezvoltat si a unui paleosol de dedesubt bine dezvoltat in timpul MIS 5. Se considera
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astfel ca acest semnal poate furniza cunostintele necesare pentru clarificarea discrepantei
de varstd observatd in studiile OSL ale cuartului. Utilizarea acestui semnal pe probele
colectate de la Mostistea ar putea clarifica mai bine aceasta problema.

Rezultatele noastre aratd cd existd Tncd destule caracteristici necunoscute ale
semnalelor luminiscente atat din cuart cat si din feldspat. Totusi, aceasta cercetare a

contribuit la 0 mai buna intelegere a acestor semnale.
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