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DATOWANIE PALEOLITYCZNYCH NARZEDZI KRZEMIENNYCH METODA
TERMOLUMINESCENCYJNA

Streszczenie: Artykut przedstawia pierwsze wyniki datowan
krzemieni w laboratorium TL w Gliwicach. Prébki zostaty wybrane
sposrod kilkunastu kawatkéw przepalonych krzemieni z paleolitycznego
stanowiska w Jaskini Temnata Dupka (Butgaria). Prébki do pomiaréw
bvty kruszone i plukane w rozcienczonym HC1. Nie stwierdzono
obecnosci trybo luminescencji ani TL regenerowane!. Otrzymano pie¢ dat
TL, jedna z prébek zostata odrzucona z powodu negatywnego testu
plateau, sygnat TL dla dwéch innych nie wzrastat wraz z zaaplikowanag
dawka. Rezultaty jjljitonan pozostaja w dobrej zgodnosci  z uzyskanymi
wczesniej datami C dla kosci z tych samych pozioméw. Jedna =z

WSTEP

W okresie Paleolitu, zwkaszcza poza zasiegiem metody 14C, datowanie
termoluminescencyjne (TL) moze by¢ bardzo uzyteczna, czesto Jjedyna
dostepna metodg okreslania wieku znalezisk. Materiatem bardzo obiecujacym
z punktu widzenia datowania TL sa wypalane krzemienie. gdyz ceramika,
przez wiele laboratoriéw datowana rutynowo, nie bydta wytwarzana wczesniej
niz przed osmioma tysigcami lat. Mozna spodziewac sig, ze krzemien jako
forma kwarcu (chalcedon), ktérego ziarna sg dobrymi naturalnymi
dozymetrami, bedzie materiatem odpowiednim.

Cztowiek w Paleolicie bardzo czesto uzywat wyrobéw krzemiennych takich

jak ostrza, groty strzat itp. Wiele z tych narzedzi, a takze pozostatosci

po ich wytwarzaniu, jest znajdowane w miejscach osadnictwa. Byty one
czesto wypalane w ogniu, zaréwno w spos6b przypadkowy jak i w celu
utatwienia obrébki twardego materiatu. Te wypalone artefakty moga by¢

datowane metoda TL,jesli tylko temperatura wygrzewania byta dostatecznie
wysoka do skasowania TL nabytej przez minerat w czasie jego geologicznej
histori i.

Whasnosci krzemienia jako materiatu, ktoéry moze by¢é uzyty do datowania
TL byty po raz pierwszy badane przez Goksu i Fremlin (1972). Badali oni
rézne rodzaje krzemienia stwierdzajac w kilku przypadkach obecnos$¢ efektow
mogacych zakdéci¢ prawidfowy pomiar TL.

Pierwszy z nich, ktéry nazwali regeneracja TL, polegat na pojawieniu
sie, po kilkudziesieciogodzinnym okresie przechowywania, znacznego poziomu
TL dla probek krzemieni wygrzanych w temperaturze 500°C, a wiec
wystarczajacej do skasowania sygnatu. Drugi efekt to tryboluminescencja
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tzn. lurainescencja, ktdra powstaje w probce na skutek gwattownego
kruszenia materiatu w czasie jego przygotowania do pomiaréw.

Dla unikniecia fakszvwei TL autorzy zaproponowali bv porcje do pomiaréw
bytv przygotowywane w formie cienkich ptytek wycinanych z prébki (Goksu et
al, 1974). Metode taka zastosowali w roku 1977 Wintle i Aitken do
datowania krzemieni z paleolitycznego stanowiska w Terra Amata, potozonego
w poblizu Nicei (Wintle, Aitken, 1977a) . Pozwala ona wprawdzie na
unikniecie nieporzadanych efektéowfale pociaga za soba koniecznos$¢
wykonywania dodatkowych analiz, takich jak okres$lenie absorpcji optycznej
probki oraz okreslenie efektywnosci promieniowania o bez ekstrakcji
drobnych ziaren <co czynito ja bardzo skomplikowang i czasochtonng.
Spowodowato to poszukiwanie mozliwosci datowania krzemieni w formie

pokruszonej .
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Rys. 1. Zestawienie stanowisk, z ktérych pochodza wypalane Kkrzemienie

datowane metoda TL.
A-Wielka Brytania, B-Belgia, Bg-Butgaria, Br-Brazylia, H-Holandia,
I-lzrael .
Fig. 1. Results of burnt flints TL dating from various sites.
A-Great Britain, B-Belgium, Bg-Bulgaria, Br-Brazil, H-Netherl and,

I-Israel .
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Potwierdzony zostat fakt prawie catkowitej eliminacji faktszywej TL na
skutek ptukania ziaren krzemieni w rozcienczonym kwasie solnym (Valladas,
1978). Kilku autoréw uzywajac ziaren pokruszonych krzemieni i pdukania w
HC1 uzyskato wiarygodne wyniki datowan (Huxtable, Jacobi, 1982, Bowman
et al, 1982, Valladas, Valladas, 1987) . Dotychczas uzyskano daty TL
wypalanych krzemieni z ponad dwudziestu stanowisk, w ogromnej wigekszosci w
Europie Zachodniej (Wintle, Aitken, 1977a; Bowman, Sieveking, 1982; Danon
et al, 1982; Aitken et al, 1986; Valladas, Valladas, 1987; Valladas et

al, 1987). Zestawienie wynikéw przedstawia rysunek 1.

Eliminacja falszywej TL moze by¢ potwierdzona przez:

- uzyskanie dobrego testu plateau,

- stwierdzenie zerowej TL dla prébek wygrzanych uprzednio w temperaturze
co najmniej 400 C,

- stwierdzenie zgodnos$ci pomiedzy dawkami pochdtonietymi wyznaczonymi dla
duzych (* 100 pm) i drobnych (< 10 pm) ziaren,

- stwierdzenie zgodno$ci wyznaczenia wielkosci dawki laboratoryjnej
zaaplikowanej ziarnom i niepokruszonemu kawatkowi tej samej probki.
Krzywa jarzenia naturalnej TL (NTL) krzemieni charakteryzuje sie

wystepowaniem szerokiego maksimum w okolicach 370 C (Rysunek 2), podobnie

jak dla ziaren kwarcu wydzielonych z ceramiki. Czas zycia putapek
odpowiadajacych maksimum Kkrzywej jarzenia, okreslony jest metodami
poczatkowego wzrostu i Hoogenstraatena na wiecej niz 2 min lat w

temperaturze otoczenia 20 C (Wintle, Aitken, 1977b; Bowman, 1982), tak
wiec zasiegdatowania TL krzemieni bedzie okreslony przez nasycenie
sygnatu TL, ktére pojawia sie wpraktyce dladawek pochtonietych rzedu
100-500 Gy. Przy mocy dawki 1.5Gy/ka daje togranice wieku 80-400 ka.
Aktywnos¢ krzemieni nie jest zwykle wysoka, dla dotychczas badanych
miesci sie w zakresie 0.05-1.2 Gy/ka. Dla proébek, ktérych dawka wewnetrzna
jest poroéwnywalna z dawka z otoczenia powinna by¢é zbadana jednorodnosé
koncentracji 1izotopéw promieniotwérczych (Bowman et al, 1982). Zwarta
struktura mineratu pozwala =zaniedba¢ efekty powodowane przez ucieczke

radonu oraz obecno$¢ wody w prébce.

PRZYGOTOWANIE PROBEK DO POMIAROW

Do pomiaréw w Laboratorium TL w Gliwicach nadaja sie kawatki krzemieni
o wadze powyzej 5 g. Zewnetrzna warstwa ok. 1mm jest =z kazdego kawatka
usuwana, a nastepnie sa one kruszone w mozdziezu agatowym. Do pomiaréw TL
oddziela sie ziarna o Srednicy 100-150 pm. Kazda porcja jest traktowana
rozcienczonymi  kwasami: fluorowodorowym i solnym. Szczegoty obroébki
wstepnej zawarte sa w Tabeli 1. Jezeli rozmiary prébki na to pozwalaja
jest ona dzielona na dwa kawakki, z ktérych jeden jest Kkruszony, a
nastepnie obie czesci sa wygrzewane przez kilka godzin w temperaturze
500 C w celu skasowania NTL. Druga z porcji jest potem kruszona 1 obie
poddawane sa standardowej preparatyce chemicznej. Poroéwnanie poziomu TL z
obu porcji pozwala stwierdzic wielkos¢ ewentualnego efektu
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temperatura, deg C

Rysunek 2. Krzywe jarzenia TL : naturalna (NTL) oraz naturalna z dodatkowg
dawka gamma 100 Gy (NTL+100) dla proébki GdTI-211.

Figure 2. TL glow curves obtained for GdTL-211 sample o natural
thermoluminescence (NTL); additive thermoluminescence induced by the gamma
dose indicated in Gy (NTL+100).

trybo luminescencji. Obecno$¢ TL regenerowanej jest sprawdzana poprzez
poréwnanie TL z proébki wygrzanej i przechowywanej przez kilkadziesiat
godzin z poziomem tha.

POMIARY AKTYWNOSCI PROBEK

Koncentracje uranu i toru sa mierzone metoda zliczen czastek a, zas
koncentracja potasu wyznaczana jest metodg spektroskopii atomowej w
Instytucie Chemii Politechniki Slaskiej w Gliwicach. Moc dawki otoczenia

jest mierzona in situ za pomocag przenosnej sondy scyntylacyjnej
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Tabela 1

Obrébka wstepna prébek krzemieni stosowana w Laboratorium TL w Gliwicach

Lp Kolejne czynnosci
1. Usuwanie zewnetrznej warstwy probki.
2. Kruszenie.
3. Odsiewanie frakcji 100-150 pm.
A. Traktowanie A% HF ( 30 min. ).
5. P4+ukanie w H20 - destylowanej.
6. Traktowanie 8% HC1 ( 30 min.).
7. Ptukanie w HNO - destylowanej.
8. Suszenie prézniowe.
promieniowania y skonstruowanej w laboratorium (Hercman et al, 1985).

Przy obliczeniach mocy dawki efektywnej przyjmuje sie k= 0.10.

POMIARY TL

Pomiary TL wykonywane sa przy szybkosci grzania 10 C/s w atmosferze
swobodnie przeptywajacego azotu Iub argonu. Aparatura pomiarowa jest
opisana we wczesniejszych pracach (Bluszcz, 1985; Bluszcz, Pazdur, 1985).

Dawka pochdonieta wyznaczana jest metoda addytywng. Linia drugiego wzrostu
jest wykorzystywana dla okreslenia poprawki na nadliniowo$¢. Proébki
naswietla sie promieniowaniem y bomby 60Co w Instytucie Onkologii w
Gliwicach lub promieniowaniem O zZrédd¥a strontowego znajdujacego sie w
laboratorium TL.

DATOWANIE PROBEK Z JASKINI TEMNATA DUPKA W KARLUKOWIE (BULGARIA)

Opisanag wyzej metodyke opracowang w Laboratorium TL w Gliwicach
zastosowano do datowania probek krzemieni pochodzacych z iaskini Temnata
Dupka (Butgaria), sposrod kilkunastu pochodzacych z badan prowadzonych
przez polsko-bukgarski zespé+ pod kierunkiem Prof. J. K. Koztowskiego z
Instytutu Archeologii Uniwersytetu Jagiellonskiego w Krakowie. Datowane
krzemienie bydy zebrane z czterech pozioméw w wykopie V, u wylotu jaskini,
oznaczonych jako: 3a, 3d, 3f, A. Probki krzemieni dobrano do datowania
rownolegle z prébkami kosSci, przeznaczonymi do datowania metoda C-14. z
pobranych proébek kosci w Laboratorium C-1A w Gliwicach, uzyskano szes$¢ dat
radioweglowych, ktére moga by¢ uwazane za daty odniesienia dla badanych
krzemieni (Tabela 2).
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Tabela 2
Korelacja pomiedzy proébkami krzemieni (TL) i kosci (C-14) w Jaskini

Temnata Dupka (wykop V).

Gdebokosé Krzemienie(TL) Koéci(l4c)
(cm)
Jaskini
GdTL-213 Gd-2578
31S-320
Gd-4230
GdTL-211 Poziom
325-330 Gd-2581 3a
GdTL-212 Ly-3441
GdTL-214
345-350
Gd-4232
Poz iom
GdTL-210 Gd-2580 3d
Gd-4231
435-440
Poziom
Ai-396 3f
460-465
Poziom
Bi-344 4
455-490

Rozmiary ,dwéch prébek (Ai-380 i Ai-396) pozwalaty na okres$lenie
znaczenia efektu tryboluminescencji metoda opisang powyzej. W obu
przypadkach nie stwierdzono fakszywej TL. Dla Zzadnej z badanych prébek nie
stwierdzono réwniez TL regenerowanej. Wyniki pomiaréw przedstawione sg w
Tabeli 3. Dla jednego z krzemieni (Ai1-388) stosunek NTL/(NTL+dawka K)
wzrastat wraz z rosngca temperaturg nie dajac plateau. Wydaje sie, ze w
tym wypadku TL w chwili poczatkowej by#a skasowana tylko czesciowo. Dla
dwéch innych préobek (Bi-344 i Ai-396) sygnat TL nie wzrastat wraz z
powiekszaniem zaaplikowanych dawek laboratoryjnych. Krzemienie te mogty
nie by¢ wygrzane w ogéle, a jezeli wygrzewanie miato miejsce to mozliwe
byto w tym przypadku okreslenie tylko dolnej granicy wieku.

Wszystkie daty TL (za wyjatkiem GdTL-211) sa w dobrej zgodnosci  z
przewidywaniami archeologicznymi i datami C-14 (Tabela 4). Uzyskane
rezultaty pokazujag iz dla dostarczonych krzemieni mozliwe jest uzyskanie
wieku z materiatu pokruszonego. Data dla proébki krzemienia GdTL-211 jest
dwukrotnie wyzsza niz najstarsze probki kosci z tej samej warstwy. Nie
jest wykluczone, ze pochodzi ona z okresu wczesniejszego osadnictwa w tym
miejscu co pozwolag stwierdzi¢ dalsze badania. Nie mozna tez wykluczy¢ iz w
przypadku tej probki efekt tryboluminescencji spowodowat wysoka Tfakszywa
TL.
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Tabela 3

Wyniki datowania probek krzemieni z Jaskini Temnata Dupka

Numer Moc dawki Dawka Plateau Wiek TL
laboratoryjny (Gy/ka) pochtoni eta (¢ (lata B.P.) |
prébki ©Gy)
A1-388 1.63 +0.12 brak !
GdTI-210 2.91 +x0.15 66.5 3607420 22 900 * 2 100
GdTL-211 1.78 = 0.13 109 3507420 61 300 = 8 600
B1-344 1.77 + 0.13 >40 nas . >22 000
GdTL-212 1.74 + 0.11 34 3607420 19 600 = 3 700
Al-396 1.66 + 0.11 >40 nas. >24 000
GdTL-213 1.66 * 0.11 25.5 2907420 15 400 + 6 100
GdTL-214 1.87 +* 0.13 43.5 340/410 23 300 = 5 100
nas. - sygnak TL w nasyceniu.
Tabela 4

Poréwnanie dat C-14 kosci i dat TL krzemieni 2z Jaskini Temnata Dupka.

TL Warstwa 3a (lata B.P.) l4c
GdTL-213 15 400 = 6 100 Gd-2578 16 600 + 300
GdTL-212 19 600 + 3 700 Gd-4230 22 400 + 900
GdTL-214 23 300 + 5 100 ,Gd-2581 24 800 *= 700
GdTL-211 61 300 + 8 600 Ly-3441 24 900 = 510

TL Warstwa 3d (lata B.P.) 1l4c
Gd-4232 23 400 + 1600
GdTL-210 22 900 * 2 100 Gd-2580 28 900 + 1100
Gd-4231 29 700 + 1600

*Data Ly-3441 uzyskana w Laboratorium Radioweglowym Uniwersytetu w

Lyon ie .
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TL DATING OF PALEOLITHIC FLINT TOOLS
Summary

This paper presents the first results of flint dating in the TL
laboratory in Gliwice. The samples were selected from several pieces* of
burnt flints from the Paleolithic site in Temnata Dupka Cave (Bulgaria).
Samples were crughed and washed in diluted HC1. No traces of
triboluminescence and regenerated TL were found. Five TL dates were
obtained, one sample was rejected from dating because no plateau occured,
two samples had their TL signal in saturation. The results were compared
to those obtained in Radiocarbon Laboratories in Gliwice and Lyon, for
bones from the same layers. Four TL dates are in good agreement with
radiocarbone ones and archaeological expectations, the remaining one is

two times older.

EATMPOBAHME 11A/1EQ/ 1HTHHECKHX KPEMHHEBb I X H3/1E/1IMR 110 METOJ1Y
TEPMOJHOMMHECUEHUHH
Pe3%»Me

B padoTe noflBefleHo htoth Hcc/ieflOBahhfi h nepBbie pe3y/ibTaTH naTHpoBOK no
MeTOfly TepMO/iDMHHecueHUHH na.neo/iHTHMecKHX kpenh He bhx H3flenHfi. O6pa3uu no
na thposahha 6h/ih bh6pahh H3 6o.nbiero Habopa kpewhHe bhx HSfle.nHfi nonyMeHHHXx
bo BpeMfl cHCTeMaTHMecKHXx apxeonor nnec khx HCcnejioBaHHH naneo.nHTHHecKOH
ctohhkh b ne”epe TeMHaia /lynxa b By/irapHH. B HCC/iefl0BaHHbix o6pa3uax He
obnapyxeHO 3<{><I>eKTBB TpHbo/noMHHecneHUHH h;ih  apyrHx MeuaDHHX HB/ieHHH.
tio/iyneHO nsiTb @sthpobok; oahh o6pa3eu hhxho bu/io OT6pocHTbH3-3a n/ioxoro
pe3y”~biaia Tecta nnaio, nBa o6pa3ua nposiB/isuiH HacnieHHe
TepMo/iDMHHecuehuhh nonyHeHu pe3yjifraTH aaTHpoBOK TL abtop cpabhnet c
pe3yjibTaTaMH onpeae/ieH hh  pajjHoyrjiepoflHoro BO3pacia o6pa3uoB xociefi. B
neTupex c/iynasiax no/iyneno xoponyc cxoflHMOdb nepy/ibTaTOB obenx MeioaoB

FI3T HpOBaHHSI .



