APPORT DE LA SUSCEPTIBILITE MAGNETIQUE
A L’ETUDE DU REMPLISSAGE
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Introduction

La susceptibilité magnétique est I’une des techniques les plus
utilisées pour identifier les différentes couches stratigra-
phiques, étudier la minéralogie magnétique et détecter les
foyers au sein du remplissage des grottes.

En général la susceptibilité magnétique augmente en
présence de couches argileuses riches en différents types
d’oxydes de fer (magnétite, maghémite, ...) et diminue en pré-
sence de couches sableuses formées pendant un climat sec.

La roche encaissante et I’environnement proche jouent
un role trés important dans le développement de la suscepti-
bilité magnétique.

Dans les milieux karstiques du bassin méditerranéen,
la succession des périodes humides pendant I’hiver, et chau-
des pendant 1’¢té, favorise 1’oxydation de la sidérite (FeCO;)
présente dans la roche encaissante (calcaire) en magnétite
(Fe,0,), maghémite (Fe,0,), hématite et en d’autres oxydes
non stables selon les deux réactions suivantes:

2FeCO, ® 40, — aFe,0;® 2CO,
3FeCO, ® Y40, — Fe,0,® 3CO,

Les deux oxydes obtenus (la magnétite et la maghémi-
te) vont subir plusieurs oxydations trés complexes et étre
transformés en hématite (Ellwood et al. 1986), ce qui donne
un aspect rougeatre a tous les sédiments (Pyrénées-
Orientales, Cote d’ Azur et Andalousie).

Des argiles ferriferes (chlorites et/ou glauconites)
Fe,ALSiO,(OH),; peuvent contribuer a I’enrichissement du
sédiment en différents types d’oxydes de fer par les mémes
processus d’oxydoréduction décrits auparavant (Ellwood et
al. 1986).

Récemment, la susceptibilité magnétique a été large-
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ment utilisée pour étudier les leess en Chine. Tite et Linigton
(1975) montrent que les minéraux magnétiques, plus particu-
lierement la maghémite, sont le résultat de I’alternance des
phénomenes d’oxydoréduction pendant la pédogenése.

Verosub ef al. (1993) ont focalisé leurs efforts sur 1°¢-
tude du réle du climat par rapport au développement des
paléosols. Ce probléme est moins compliqué dans 1’étude des
remplissages des grottes car, une fois les sédiments déposés,
ils conservent souvent leur structure et, en général, ne sont
pas altérés par les phénoménes de pédogeneése.

L’objectif dans le cadre de ce travail a consisté a met-
tre en évidence les points suivants:
- les variations de la susceptibilité magnétique tout le long du
remplissage de la grotte des Conques;
- I’identification des principaux niveaux stratigraphiques;
- ’apport des paramétres magnétiques: y bf, xfd, ARA, SIRM,
dans 1’étude paléoclimatologique et dans la détermination des
différents types de grains magnétiques et de leurs tailles;
- la reconnaissance des différentes composantes magnétiques
et leurs paliers de saturation de rémanence pour I’ensemble
des échantillons, et leur signification dans 1’étude du type et
de la taille des grains magnétiques.

Méthodologie

Des mesures de la susceptibilité magnétique volumique (kbf)
ont été réalisées sur le terrain chaque 5 cm aussi bien verticale-
ment qu’horizontalement, a I’aide d’une sonde MS2F (fréquen-
ce 958 Hz) connectée a un appareil de type Bartington MS2.

La susceptibilité magnétique massique a été mesurée au labo-
ratoire sur 14 échantillons prélevés sur les coupes. Ces échan-
tillons ont été tamisés pour éliminer tous les grains de diame-
tre supérieur a 2 mm. Ensuite, des mesures de la susceptibili-
té magnétique massique (ybf) a basse et a haute fréquence
(0,46 kHz et 4,65 kHz) ont été faites au laboratoire de préhis-
toire de Tautavel, en utilisant le méme appareil MS2 (relié a
une sonde MS2B).



O /J
longitudinale O19 \

" /\’\ : \ (/@/}X

g -

S 7
M

2

_—
v\ longitudinale M18/M19 ol \ al
L ._/
0 100 em
K
22 21 20 19 18 17 16 15 14 13

Figure 1. Plan de la grotte des Conques (Vingrau, Pyrénées-Orientales) et localisation des coupes étudiées.

L’aimantation rémanente isothermale de saturation
(SIRM) a été mesurée sur les 14 échantillons en poudre (les
quatre premiers échantillons ont été prélevés sur la coupe
stratigraphique longitudinale N19/020 a X =50 et le reste des
¢échantillons a ¢été prélevé sur la coupe stratigraphique
M19/N19 en M a X= 85). Pour ce faire on place I’échantillon
dans un électro-aimant, puis on applique un fort champ
magnétique (1 T) suivant le nord de I’échantillon, enfin on
mesure la SIRM dans un magnétometre de type “spinner”. La
derniére étape consiste a mesurer 1’aimantation rémanente
anhystéritique (ARA) en appliquant un faible champ direct de
0,2 mT, puis un fort champ alternatif de 0,12 T sur 1’échan-
tillon dans le sens inverse de I’aimantation a saturation. On
place alors 1’échantillon dans le magnétometre afin de mesu-
rer I’ARA acquise.

Quelques échantillons ont subi la procédure proposée
par Lowrie (1990). Premie¢rement, on applique un IRM le
long de I’axe Z de I’échantillon dans un champ de 1000 mT,
ensuite, un second IRM est appliqué le long de I’axe X avec
un champ de 100 mT et, enfin, un troisi¢me suivant I’axe Y
dans un champ de 50 mT. Finalement, les échantillons sont
désaimantés thermiquement. Cette procédure donne une
bonne séparation des différentes composantes magnétiques et
de leurs champs coercitifs (Lowrie 1990; Westphal et al.
1998).

Résultats

Les cartes de la susceptibilit¢é magnétique volumique (kbf)
montrent la présence de trois niveaux de susceptibilité diffé-
rente (fig. 2:1-3).

Niveau 1: Correspond a la couche C1 décrit par les sédimen-
tologues. Il se localise entre -40 et -60 cm (fig. 2:1), (kbf) est
faible par rapport aux niveaux sous-jacents, ne dépassant pas
50.10-5. La susceptibilit¢ magnétique massique (y bf) est com-
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parable a la kbf) (fig. 3:1). Le facteur de la susceptibilité
magnétique (yfd) est supérieur a 10% (fig. 3:2). L’aiman-
tation rémanente isothermale de saturation (S.LR.M) est
supérieure a 10.10-2.A.m¥kg (fig. 3:3). L’aimantation réma-
nente anhystéritique (A.R.A) est inférieure a 6.10-4.A.m*kg
(fig. 3:4).

Niveau 2: Correspond aux couches C2 et C3, et se localise
entre -60 et -120 cm (fig. 2:2-3). La susceptibilité volumique
varie entre 40 et 80.10-5, la ybf est supérieure a 40.10-5m*kg
(fig. 3:1). La A.R.A est supérieure a 6.10-4 A.m¥kg (fig. 3:4),
et les valeurs de la S.I.LR.M sont comparables avec celles de la
couche précédente. La y fd est Iégérement inférieure a celui de
la couche supérieure (fig. 3:2).

Niveau 3: Correspond a la couche C4, commence a - 120 cm
(fig. 2:1-3), de couleur rougeatre, montre des valeurs de kbf
et de xfd plus élevées que les deux niveaux précédents (fig.
3:1). Le yfd varie entre 6 et 11 % (fig. 3:2). Les mesures de
A.R.A sont groupées autour de 10.10-4.A.m?/kg (fig. 6.D), et
la S.I.LR.M varie entre 7 et 17.103.A.m¥kg (fig. 3:3).

Les courbes de I’aimantation a saturation des quatre
¢échantillons (2C1,4C2, 6C3 et 10C4) montrent que ces der-
niers se saturent a 90% a 100 mT (fig. 5). Le champ coercitif
de la rémanence (BO)cr est faible pour I’ensemble des échan-
tillons, il varie entre 15 et 20 mT (fig. 5).

Le diagramme proposé¢ par Lowrie montre que les trois
¢échantillons 1C1, 3C2 et 6C3 présentent une faible force de
coercivité et deux a trois points de Curie (entre 300 et 400°C,
a 580°C et a 680°C) (fig. 6).

La courbe de la susceptibilit¢ magnétique volumique
(x pour 0.6 grammes en poudre) en fonction de la températu-
re de I’échantillon 13C4 (0.6 g) (fig. 7:2) indique que la k
diminue a 360°C, augmente légerement entre 400 et 550° C,
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Figure 2. 1. Représentation graphique en deux dimensions de la susceptibilité magnétique volumique sur la coupe transversale M19/N19; 2.
Représentation graphique en deux dimensions de la susceptibilit¢é magnétique volumique sur la coupe longitudinale N19/019; 3.
Représentation graphique en deux dimensions de la susceptibilité magnétique volumique sur la coupe longitudinale M18/M19.
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Figure 3. Mesures des paramétres magnétiques: 1. Susceptibilité magnétique a basse fréquence (m?/kg); 2. Facteur de la susceptibilité mag-
nétique; 3. Aimantation Rémanente Isothermale de saturation (10E-3 A.m%*kg); 4. Aimantation Rémanente Anhystérique (10E-4 A.m?/kg); 5.

ARA/SIRM; 6. SIRM/Xbf en kAm-1.

et montre un pic a 500° C qui ressemble a celui de Hopkinsan
(variation de Hc avec T) puis chute fortement a 575°C. La
courbe de la susceptibilité magnétique pendant le refroidisse-
ment de cet échantillon montre une augmentation de la k liée
a la formation des nouveaux oxydes de fer a une température
supérieure a 580°C. Pour I’échantillon 4C2 (fig. 7:1), on
constate une diminution de la k a 580°C. La courbe de refroi-
dissement de cet échantillon est semblable a celle de 1’échan-
tillon 13C4.

Interprétation

Concernant le niveau 1, les résultats obtenus montrent que la
susceptibilité magnétique massique est relativement moins
¢élevée que celle des autres niveaux (fig. 3:1). Le facteur de
fréquence de la susceptibilité magnétique est le plus élevé

50

entre 7 et 11% (fig. 3:2). Il semblerait que cette différence soit
due a la présence des grains de diametre compris entre 0.016
et 0.036 gm (domaine de transition des grains monodomaines
en grains superparamagnétiques) (B.A. Maher 1988). Cette
constatation ne permet pas d’exclure cependant la présence
des grains monodomaines et multidomaines. L’étude sédi-
mentologique de la fraction fine de ce niveau indique la pré-
sence de 50 a 60% d’¢léments fins (50% de limon et d’argile
et 20% de sable fin) et 30% de CaCO;. La fraction fine dans
le niveau 2 (C2 et C3) est comprise entre 40 et 50% (70% de
limon et argile et 21% de sable fin). Le niveau 3 est plus riche
en fraction fine, elle varie entre 90 et 95% du sédiment du
niveau; les limons et les argiles sont bien représentés (73,4%)
(Alahyane 1994). A partir de la répartition de la fraction fine
(limon et argile), on constate que le pourcentage de celle-ci
diminue de la base vers le sommet, ce qui est en concordance
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Figure 4. Diagrammes des paramétres magnétiques: A. Diagramme logarithmique de la susceptibilité magnétique massique (m*/kg) en fonc-
tion de 1’Aimantation Rémanente Isothermale de Saturation (A.m%kg); B. ARA/SIRM en fonction du facteur de la susceptibilité y fd en %;
C. ARA/SIRM en fonction de la SIRM/X; D. % bf en fonction de la SIRM.

avec les valeurs de la susceptibilité magnétique volumique et
massique.

Beaucoup de chercheurs ont montré que les parame-
tres magnétiques tels que: xbf ,S.I.R.M, A.R.A, ARA/SIRM,
et ybf/SIRM reflétent la nature, la taille et la structure des
grains magnétiques (Zhou 1990; Thompson 1980).

La SIRM varie peu dans les niveaux 1 et 2, alors que
dans le niveau 3 elle varie d’une fagon aléatoire entre 5 et
20.103.A.m*kg (fig. 3:3). La courbe de I’ARA montre une
allure semblable a celle de la ybf (fig. 3:4), et les valeurs aug-
mentent progressivement du sommet vers la base du remplis-
sage. Les valeurs des deux parameétres révelent que les grains
magnétiques des niveaux 1 et 2 sont relativement homogenes,
tandis que le niveau 3 est constitu¢ par un mélange non homo-
gene. Au niveau du diagramme logarithmique proposé par R.
Thompson et F. Oldfield en 1986 (fig. 4:1), on constate que
les grains sont groupés dans une zone caractéristique de la
magnétite (grains monodomaines, multidomaines et superpa-
ramagnétiques).

La variation du rapport ARA/SIRM est liée directe-
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ment a la présence des grains magnétiques porteurs de la
rémanence et n’est pas affectée par la présence des grains
paramagnétiques ou diamagnétiques (Zhou 1990). Dans notre
cas ce rapport montre une bonne corrélation avec la partie
supérieure de la courbe de la ybf (niveaux 1, 2 et une partie
du niveau 3), ce qui indique que les oxydes de fer de cette par-
tie du remplissage ont une composition minéralogique plus
stable et plus homogeéne que ceux de la partie inférieure. Cela
est confirmé par le graphe en fonction y bf de SIRM (fig. 4:4),
qui montre une relation linéaire pour ’ensemble des échan-
tillons du niveau 1 et 2, et des points dispersés de part et d’au-
tre de la ligne de tendance du niveau 3.

La courbe du rapport SIRM/ybf a une allure inverse a
celle de la susceptibilit¢é magnétique massique. Théorique-
ment, dans les domaines de transition des grains monodomai-
nes aux grains superparamagnétiques, la SIRM tend a aug-
menter, et la ybf tend a diminuer, tandis que dans le cas des
grains monodomaines ou multidomaines, la SIRM montre des
valeurs trés élevées. Au contraire, 1’abondance des grains
superparamagnétiques tend a diminuer la SIRM. Le résultat
de ce rapport donne des valeurs plus ¢levées dans la partie
supérieure du remplissage (niveau 1 et 2) (fig. 3:6), ce qui est
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Figure 5. Courbes d’acquisition de 1’aimantation a saturation des échantillons: 1. 2C1; 2. 4C2; 3. 6C3; 4. 10C4.

probablement dG a 1’abondance des grains fins (diamétre
entre 0.016 et 0.036 um) au sommet et d’un mélange des
grains a la base (SP, SSD et MD).

Les deux graphes: ARM/SIRM en fonction de y fd (fig.
4:2) et ARM/SIRM (fig. 4:3) en fonction de SIRM/ybf mon-
trent que les échantillons du niveau de base (niveau 3) ont une
susceptibilité et un rapport de ARM/SIRM plus élevés que
dans les autres niveaux (fig.4:2-3). Les deux graphes mettent
en évidence la granulométrie des grains magnétiques du rem-
plissage; on remarque ainsi que les grains du niveau 3 sont
plus fins que ceux des niveaux 2 et 1. Ce résultat est en contra-
diction avec celui du paragraphe précédent (y fd). Les résultats
du facteur de la susceptibilité (y fd) étant controversés par de
nombreux chercheurs, nous préférerons la seconde interpréta-
tion. On considére donc que la taille des grains magnétiques
diminue progressivement du sommet vers la base et que la
susceptibilité magnétique augmente dans le méme sens. Cela
confirme sans aucun doute la présence d’un fort pourcentage
de grains magnétiques a la base du remplissage.
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Les courbes de 1’aimantation a saturation de 1’ensem-
ble des échantillons montrent une SIRM de 90% a 100 mT
(fig. 5). L’analyse des courbes d’acquisition progressive de la
rémanence isothermale de magnétisation (IRM) indique que
toutes les courbes ont la méme apparence et que les valeurs de
I’IRM sont 3 fois plus élevées a la base (10C4 et 6C3) (fig.
5:4) qu’au sommet du remplissage (fig. 5:1) (10000 mA/m
pour le niveau 3 (échantillon 10C4), et 2900 mA/m pour le
niveau 1 (échantillon 2C1). Le champ coercitif de la rémanen-
ce (BO)cr est faible, il augmente 1égérement de la base vers le
sommet (de 15 a 20 mT) (fig. 5). Ces résultats confirment que
le niveau 3 est plus riche en grains magnétiques que les
niveaux 1 et 2.

Les trois diagrammes de Lowrie présentent une bonne
séparation des différentes composantes magnétiques. L’axe Y
(coercivité faible) de I’échantillon 1C1 du niveau 1 (fig. 6:1),
montre une forte dominance de la maghémite (entre 300 et
400°C) et une faible présence de la magnétite. La courbe de
I’axe X (coercivité moyenne) du méme échantillon ne montre
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aucune trace d’hématite au-dela de 680°C. Les deux autres
échantillons (6C3 et 3C2) (fig. 6:2-3) sont plus riches en
magnétite que le 1C1, avec toujours quelques traces d’héma-
tite sur I’axe X. On note aussi que 1’axe Z (coercivité forte) ne
montre aucune trace de goethite (la courbe ne montre aucune
chute entre 100 et 150°C). Ces échantillons sont dominés par
la magnétite et la maghémite et peut-étre également par la
titanomagnétite avec une faible présence d’hématite.

Les deux graphes de la susceptibilité magnétique volu-
mique en fonction de la température pour les deux échan-
tillons 4C2 et 13C4 (fig. 7:1-2) révélent une 1égére augmen-
tation de la susceptibilité magnétique entre la température
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ambiante et 300°C, puis une diminution entre 300 et 400°C
(point de Curie de la maghémite), principalement pour 1’¢-
chantillon 13C4. Ensuite, une légére augmentation marque
soit la transformation probable d’une partie de la maghémite
en magnétite ou la variation de He avec T (pic de Hopkinson).
Enfin, la susceptibilité chute considérablement a 580°C (point
de curie de la magnétite) sans atteindre le zéro, cela est pro-
bablement du a I’attribution des grains paramagnétiques. On
signale aussi la présence d’hématite qui résiste a une tempé-
rature supérieure a 580°C et présente des plus faibles valeurs
de susceptibilit¢ magnétique (I’hématite est donc une matiére
antiferromagnétique).

L’¢échantillon 4C2 (fig. 7:1) montre une diminution de
la susceptibilité magnétique entre 300 et 400°C (point de
transformation de la maghémite), alors qu’entre 400 et
500°C elle reste stable. Il semblerait que cela soit di a la
transformation de la maghémite en hématite et non pas en
magnétite. A 580°C, on assiste a une chute brutale de la sus-
ceptibilité magnétique provoquée par le point de Curie de la
magnétite et on note la présence de traces d’hématite (TC =
670°).

Les courbes montrant 1’évolution de la susceptibilité
magnétique pendant le refroidissement (de 660°C a la tempé-
rature ambiante) confirment qu’un changement chimique a eu
lieu entre 580 et 400°C et que la susceptibilité magnétique
augmente brusquement. Cette constatation ne peut étre expli-
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Figure 8. Analyse aux rayons X de 1’échantillon 14C4.

quée que par la transformation d’un minéral ferreux présent
dans les sédiments (avant et aprés la chauffe) en magnétite ou
en maghénite. L’échantillon 4C2 (fig. 7:1) montre que le «
augmente (elle est 60 fois plus importante) de 1.6.107 a
660°C jusqu’a 99.10-7 (entre 580 et 400°C).

La courbe de la k pendant le refroidissement de 1’¢-
chantillon 13C4 (fig. 7:2) montre au début une trés forte aug-
mentation de la k de 3.094.10-7 a 600°C a 2.34.10-7 (entre 580
et 450°C). Puis elle diminue a 400°C. Enfin, entre 350 et
200°C, elle augmente de nouveau grace a la formation de
nouveaux minéraux de titanomagnétite (point de Curie: 350 et
150°C) (Rochette & Fillion 1989; Lowrie & Heller 1982;
Lowrie 1990).

Les analyses aux rayons X des extraits d’oxydes de fer
des échantillons suivants: 8C4, 10C4 et 14C4 confirment la
présence de magnétite, de maghémite et d’hématite. En plus

54

de ces trois minéraux, on note la présence de coulsonite
(FeV,0,), de trévorite (NiFe,O,) et de magnésiochromite
(MgCr,0,) (fig. 1:2). Il serait nécessaire d’effectuer quelques
analyses géochimiques pour confirmer la présence de ces
trois oxydes et pour expliquer la présence de vanadium qui
semble un peu incongrue.

Conclusion

La susceptibilité magnétique volumique et massique nous a
permis d’individualiser 3 niveaux du sommet vers la base.
Ces résultats confirment 1’étude sédimentologique effectuée
par A. Alahyane, dans laquelle il montre une augmentation du
pourcentage de la fraction limono-argileuse du sommet vers
la base du remplissage, la susceptibilité magnétique évolue de
la méme fagon et montre des valeurs maximales tout a fait a
la base du remplissage. A partir des mesures et des calculs de
quelques paramétres magnétiques (ARA, SIRM, ARA/SIRM



et xbf /SIRM), on a pu mettre en évidence la minéralogie des
grains magnétiques responsable de 1’évolution de la suscepti-
bilit¢ magnétique; a la base (niveau 3), on constate que le
pourcentage des grains magnétiques est plus élevé que dans
les autres niveaux et que la taille de ceux-ci est plus fine.

Les courbes IRM montrent 90% de SIRM a un champ
magnétique faible a moins de 100 mT attestant I’abondance de
magnétite et peut-étre de maghémite. De plus, il est intéres-
sant de noter que I’IRM de la couche de base (niveau 3) est 3
fois plus importante que celle du niveau supérieur (niveau 1).
Le champ coercitif des échantillons est faible (varie entre 15
et 20 mT), ce qui exclut la présence de la goethite (de forte
coercivité). Les diagrammes de Lowrie montrent que la
magnétite et la maghémite sont les principaux oxydes de fer
contrélant la susceptibilité magnétique, en tenant compte de la
présence d’hématite. La courbe de la susceptibilité magné-
tique en fonction de la température renforce cette constatation.

L’abondance d’encrolitements de composés ferreux au
voisinage de la grotte (probablement de la sidérite) nous fait
penser que le fer présent dans les sédiments a une origine
allochtone: c’est a dire que les oxydes de fer sont le résultat
de la décomposition de la sidérite.

En se basant sur cette étude, il nous semble pouvoir
proposer ’existence d’un climat humide pour I’ensemble du
remplissage. L’humidité parait cependant étre plus accentuée
a la base (couche 4). La plus grande abondance de grains
magnétiques et de fraction fine a la base, qui nous a conduit a
formuler notre hypothése, pourrait étre en partie le résultat
d’un déplacement de ces éléments dans le remplissage par les
eaux de ruissellement.
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