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EXTRACTION DES POLLENS EN FAIBLE TENEUR
DANS LES SEDIMENTS ARGILEUX

par Et. BARTHOLOME (%)

RESUME - L'extraction des pollens des s&diments minéraux repose le plus souvent
sur les techniques de densimétrie. L'utilisation de ces méthodes est complexe
et parfois délicate, surtout pour les &chantillons riches en minéraux argileux,
qui réagissent avec les liqueurs denses.

Nous proposons un protocole de concentration valable pour tout type de
sédiment qui &limine 1'essentiel de ces minéraux argileux sans perdre ou dégra-
der les pollens et qui autorise en outre 1'emploi de liqueurs denses peu onéreu-
ses. La dissolution des minéraux et 1'acétolyse ne sont plus systématiquement
nécessaires. On peut ainsi se limiter & 1'&bullition dans du pyrophosphate de
soude en solution, 3 1'extraction de la fraction comprise entre 250 et 104 par
tamisage et 4 la sé@paration densimétrique au chlorure de zinc en solution.

SUMMARY ~Extracting pollen in low amount from clayey sediments.

Extraction of pollen contained in sediments consists mainly in densi-
metric separation. -However such a method remains uneasy and its efficiency is
not probative especially for some samples with large amount of clay minerals
reacting with heavy liquors.

We propose a concentration procedure which is valid for any kind
of sediment, eliminates these clay minerals without loss or degradation
of pollen and allows the use of cheap heavy liquors. Mineral dissolution and
acetolysis are no longer systematically necessary. Boiling in Na4 P2 07 0.15 M,
extraction of the fraction between 250 and 10 g and densimetric

separation with a Zn C12 solution can be sufficient.

INTRODUCTION.,

Depuis ces derni&res années, les palynologistes tentent avec
un 'succés inégal 1'€tude des pollens des sé&diments minéraux dont les
teneurs sont souvent trés faibles.

Longtemps on s'est contenté de dissoudre la matiére minérale
dans 1'acide fluorhydrique. Pour les échantillons tré&s pauvres, on
a tenté diverses techniques de concentration par différence de den-
sité; 3 1'aide de bromoforme (FREY, 1955), de solutions d'iodures
(FRENZEL, 1964, BASTIN, 1964) ou de chlorures (GUILLET et PLANCHET
1969; FAEGRI et IVERSEN, 1975). Ce principe densimétrique a été
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utilisé et amélioré par de nombreux auteurs.

D'autres processus d'extraction ont &té proposés sans avoir
regu un grand écho dans la littérature : microflottation (DUMAIT
et al., 1963), élutriation (JUVIGNE, 1973), tamisage simple
(KIDSON-WILLIAMS, 1969, BALSAM-HEUSSER, 1976, MACK et al., 1979).

Aprés FAEGRI et IVERSEN (1975, p. 106), on doit admettre
que les méthodes densimétriques les plus utilisées 3 1'heure actuel-
le, sont insuffisamment efficaces parce qu'elles n'éliminent pas
toutes les particules minérales et n'extraient pas tous les grains
de pollen. La difficulté principale de ce traitement résulte du
comportement des minéraux argileux vis-3-vis des liqueurs denses
(FAEGRI et IVERSEN, 1975, p. 105; MOORE et WEBB, 1978, p. 24).

En effet, ces minéraux se comportent comme des colloides électro-
négatifs qui floculent en présence des liqueurs denses (Zn Clp,

KI + CdI;). Cette réaction nuit 3 la bonne séparation des pollens
piégés dans les floculats d'argile.

Plusieurs palliatifs ont &té proposés

- dispersion des argiles dans un peptisant. A elle seule, cette
manipulation s'avére insuffisante;

~ dispersion du sédiment par passage aux ultrasons (BALSAM-HEUSSER,
1976, REYNAUD CHAIX, 1981), MARCEAU (1969) insiste a la fois sur
1'efficacité de 1'action nettoyante et les dangers de dégradation
des grains. CERCEAUX et al. (1970) utilisent d'ailleurs ces mé-
mes ultrasons pour 1'étude structurale de l'exine. 1Ils brisent
ainsi le pollen et en arrachent des plaques superficielles. Ceci
indique que 1l'usage de l'ultrasonation n'est pas sans risque.

- JUVIGNE (1973) utilise un mixer pour dissocier les agrégats-d'ar-
gile dans la liqueur dense, ce qui accélére la méthode FRENZEL-
BASTIN.

- d'autres auteurs (BALSAM-HEUSSER, 1976; MACK et al., 1979) préco-~
nisent un simple tamisage non suivi d'une séparation densimétri-
que. Cette procédure ne peut s'appliquer efficacement que pour
des fractions minérales 4 granulom&trie plus fine que les pollens,
sinon le résidu minéral reste trop important pour une simple dis-

a~

solution 4 1'acide fluorhydrique.

2, PROTOCOLE DE CONCENTRATION DES POLLENS.
Nous avons tenté d'adapter la procédure afin :

- de résoudre le probléme de floculation des minéraux
argileux,

- d'éviter la dégradation des pollens,

- de ré&duire le nombre et la complexité des manipulations,

- de réduire le nombre de produits et le colit du traitement.

Notre protococle s'avére trés efficace sur les échantillons
argileux et s'applique avec égal bonheur sur tout type de sé&diment.

3, ANALYSE ET DISCUSSION DU PROTOCOLE,

a. La dissolution des carbonates 3 1'acide chlorydrique 10% doit
€tre précédée d'une élimination par tamisage des graviers, des sa-
bies et des argiles pour réduire la quantité de matiére 3 attaquer.

Le traitement prellmﬁnalre avec cet acide ne sera appliqué
que sur des &chantillons encrofités par des carbonates Pour les
autres sédiments carbonatés, la dissolytion s'effectuera apres pas-
sage en 11queur dense. "

4 %3 el :

282



NATURE DU TRAITEMENT

DOMAINE D'APPLICATION

PRODULT~CONCENTRATION

MANIPULATIONS

1. Dissolution des
carbonates

sddiments indurés
par deg carbonates

gct
10 %

remuer le sédiment dans
la solution jusqu'd
dieparition de l'effer—
vescence ~ Eventuellement
chauffer.

Ensuite C + R + C.

la matiére organiquz
en excds

(cy 8,05

b. 90 % ahydride
acétique(% Hy 03)+

038,50, cone.

2. PEPTISATION DES PoRTER QUELQUES MINUTES
ARGILES TOUS LES ECHAN- Nayy P2 07 A EBULLITION g
SOLUBILISATION TILLONS LAISSER REFROIDIR
DES ACIDES HUMIQUES 015N

13, TAMISAGE Tous LES EcHAN- Hy O DEMINERALISEE RECUPERER LA FRACTION

TILLONS T FILTREE COMPRISE ENTRE 250
eT 10 =
Ensurte €
14, SEPARATION ECHANTILLONS Gy CenriFucer Dans Z, Cly
DENSIMETRIQUE RICHES EN MATIERES p> 2 TAMISER LE SURNAGEANT
MINERALES 7 ¢ ZN CLZ + 210
ZmMLHZO) REPETER 2 FOIS ~
R SUR LE TAMIS

5. Disgolution des sédiments carbo- BCL Procéder comme en 1
earbonatee natés non traités en 1. 10 %

6. Dissolution des échantillons BHF Tenir 20 minutes au bain-
minérauz non contéenant encore marie boutllant
earbonatés des minéraux 40 % C+Ravec HCL 10 %,

. C+R+C
17. Acétolyse échantillons a. acide Déshydrater 15 minutes
d'Erdtman (1934) contenant de acétique glacial avee a -~ a.

Ajouter b et tenir au bain
marie bouillant pendant
15 minutes
C+Raveca+C+R+C

" ‘L'échantillon est prét pour montage et analyse.

N.B.

C = centrifuger 5 min. i 3000 T/min.

R = rincer 3 1'eau déminéralisée et filtrée

Tableau 1 - Protocole de concentration des pollens.

En majuscules
En italiques

ae ae

traitement de base.
traitements &ventuels i

o

appliquer

suivant la nature du sédiment.
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b. L'@limination des acides et colloides humiques s'effectue le plus
souvent 8 chaud au KOH ou au Na OH avec ensuite un traitement & H Cl
(BASTIN, 1971) ou au Na, P, 0,.a froid (REYNAUD-CHAIX, 1981). Nous
remplagons ces &tapes par une courte &bullition dans Na, Py 0, 0,15 M
qui trés rapidement désagrége mécaniquement les agrégats, solubilise
les acides et les colloides humiques et peptise les argiles.

c. Extraction de la fraction minérale entre 250 et 10 microns.

Par é€lutriation, JUVIGNE (1973) tente d'éliminer la fraction
minérale supérieure & 46 microns tout en conservant les pollens avec
les silts et les argiles. Ceux-ci vont cependant réagir par la sui-
te avec les liqueurs denses.

REYNAUD et CHAIX (1981) éliminent les argiles restées en sus-
pension aprés un certain temps de décantation.

Cette technique risque d'éliminer en méme temps une quantité
importante de pollens. Différents essais en laboratoire ont en effet
montré que le pollen se comporte en gros comme les silts et les argi-
les. BRUSH et BRUSH (1972) 1'ont observé lors d'expériences de sédi-
mentation en chenal.

Ce comportement se retrouve en milieu océanique oli ces fossi-
les s'associent aux silts de 14 3 16 microns (HEUSSER-BALSAM, 1977)
et en milieu fluvio-deltaique ol ils se rencontrent parmi les argi-
les et les silts jusque 8 microns (MULLER, 1959).

Le tamisage 4 1'eau déminéralisée et filtrée permet d'extrai-
re la fraction de 250 & 10u , contenant la majorité des pollens et
des spores. Une 1l&gére vibration facilite l'opération; moins violen-
te que le passage au mixer (JUVIGNE, 1973), elle ne dégrade pas les
pollens et détruit les derniers agrégats. L'apport important d'eau
€limine les minéraux argileux et les solutions humiques. Si les te-
neurs en pollen sont faibles ou la fraction minérale entre 250 et
10p trés importante, la dissolution directe 3 1l'acide fluorhydrique
(BALSAM-HEUSSER, 1976; MACK et al., 1979) s'avére insuffisante.

d. Séparation & 1'aide de liqueur dense.

Les solutions aqueuses d'iodures et de chlorures se manipu-
lent assez aisément. Le réajustement de leur densité par évapora-
tion de 1l'excés d'eau permet leur réemploi. Le chlorure de zinc,
moins onéreux, se révéle moins efficace que la liqueur de Thoulet
en présence de minéraux argileux. L'élimination préalable des ar-
giles résout ce probléme. Une simple agitation manuelle du sédi-
ment dans la liqueur dense suffit 3 disperser la mati&re et libérer
les pollens, ce qui rend inutile 1'usage du mixer.

e. Récupération et ringcage de 1'échantillon.

Les protocoles de FRENZEL (1964) et de BASTIN (1971) préco-
nisaient de récupérer la fraction surnageante sur un filtre en pa-
pier détruit par plusieurs attaques chimiques. GIRARD et RENAULT-
MISKOVSKY (1969) fabriquent un filtre en carbonate de calcium dis-
sout ensuite par H Cl. GOEURY et de BEAULIEU (1979) emploient un
disque filtrant en fibre de verre €liminé par HF.

Nous réutilisons le type de filtre en fibre synthétique de
10p déja employé pour le tamisage préliminaire. L'échantillon est
directement rincé sur ce filtre avant d'autres traitements &ventuels.
Les tamis sont aisément nettoy&s au jet d'eau distillée et par un
passage prolongé aux ultrasons.

Parfois, un résidu de mati&re organique et/ou minérale impo-
se encore le recours aux attaques H Cl, HF et acétolyse. Ces trai-
tements ne sont pratiqués qu'en cas de nécessité.

4. CONCLUSIONS - EFFICACITE DE LA METHODE,
La revue bibliographique des procédés d'extraction des pol-

lens a servi de point de départ critique a la conception d'une mé-
thode simple, sfire et peu onéreuse.
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Dans les cas favorables elle peut se limiter 3 trois manipu-
lations : €bullition dans une solution de pyrophosphate de soude,
tamisage, séparation densimétrique. Son efficacité s'est révélée
lors du traitement de sédiments argileux réputés stériles. Elle ou-
vre ainsi de nouveaux champs d'étude.
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