EL LABORATORIO DE DATACION POR CARBONO-14 DE LA UNIVERSIDAD DE GRANADA

C. GONZALEZ GOMEZ y M. DOMINGO GARCIA"

El laboratorio de datacich por Carbono-14 de la Universidad de Granada dependiente de
la Comisién de Servicios Técnicos de dicha Universidad, fue promovido por la Seccich
de Radioqufmica del Departamento de Qufmica Inorgdnica de la Facultad de Ciencias.
Su instalacién quedd concluida en 1976 gracias ala colaboracicn de ambos (Departamento
de Qufmica Inorgahica y Comisidn de Servicios Técnicos), comenzando en dicho afio los
trabajos de puesta a punto y en 1977 se inicid la datacidn de muestras tanto arqueoldgicas
como geoldgicas, habiéndole asignado las siglas internacionales de identificacion para
sus fechas UGRA (University of Granada).

Nos parece innecesario insistir sobre el fundamento de este método de datacion puesto
que ya es sobradamente conocido por quienes estdn relacionadosconelcampo de la Pre-
historia, creemos de mayor inter€s describir en esta primera publicacién la técnica
que empleamos para la datacidn de las muestras.

En primer lugar las muestras son examinadas cuidadosamente mediante una lupa bino-
cular de gran poder de amplificacidn, con objeto de eliminar f{sicamente los contami-
nantes tales como raicillas y materiales extrafios; posteriormente son tratadasquimi-
camente, tratamiento que consiste por lo general en lavar con 4cido clorhidrico para
eliminar carbonatos y posteriormente con hidrdxido sédico para eliminar los 4cidos hd-
micos, lavados con agua destilada hasta neutralizar y finalmente secado a 100°C y al
aire,

Una vez convenientemente tratada la muestra se quema en una cdmara de combustion

PHONOM, Modelo 400 (Figura 1)en la cual se introduce oxfgeno hasta una presidn de
6 Kg/cmzf con objeto de que la materia orgdnica al quemarse en este medio se trans-

‘Departamento de Quimica Inorginica de la Facultad de Ciencias (Seccion de Radioquimica) y Comision de Servicios Técnicos de la Universidad de
Granada.

C.P.Gr. 1II, 357-364, 1978.
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FIG.1 Camara de combustion PHONON 400
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FI1G.2 Sistema de purificacion y almacenaje
de anhidrido carbonico
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FIG.3 Sistema para sintetizar acetileno

forma en anhfdrido carbdénico (C‘Oz); este gas acompafiadodel resto de los productos de
la combustidn se pasa a un sistema de purificacion cuyo esquema se expone en la Figu-
ra 2, los gases se secan al pasar por la trampa "a" enfriada connieve carbdénica disuel-
ta en acetona a 782C baju cero, eliminada el agua, el anhidrido carbdnico se retiene en
las trampas "b" y "c" enfriadas con nftrogeno l{quidoa 195,59C bajo cero y el resto de
los productos de la combustidn se expulsan a vac{o a traves de una bomba de vacfo co-
nectada al sistema por la llave 11, El anh{drido carbdnico asi purificado se deja subli-
mar en cualquiera de los recipientes de almacenamiento A, B, CoD, con objeto de me-
dir la cantidad de gas producida.

En laFigura 3 tenemos el esquema del sistema utilizado para la sintesis de carburo de

litio (CzLiz) a partir del cual se obtiene posteriormente acetileno (C2H2)° Sintetizado
v purificado el anhfdrido carbdnico este se va a transformar en carburo de litio', para
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ello se hace llegar el anhidrido carbdnico sobre litio metal fundido hirviendo situado en
el horno "R", Una vez que ha reaccionado todo el anh{dridocarbdénico se deja enfriar el
horno en el que ha tenido lugar la reaccidn a una temperatura de 7009C aproximada-
y una vez frfo se agrega lentamente una cantidad adecuada de agua destilada pr‘ocedentve
del depdsito "H" sobre el carburo de litio obtenido, con lo que se produce acetileno™;
el modo de purificar este producto es similar al que se ha descrito antes para la puri-
ficacidn del anhfdrido carbdnico y el esquema del sistema de purificacidn se encuen-
tra en la Figura 4; en la trampa '"d" enfriada con nieve carbdnica disuelta en aceto-
na se secan los gases, en las trampas "e" y 'f" enfriadas con nitrdégeno liquido se
retiene el acetileno y el resto de los productos de la reaccién del carburo de litio con
el agua destilada son expulsadas a travéds de la bomba de vacfo conectada al sistema
mediante la llave 24, este sistema de purificacién se completa con dos columnas C_ y -
Cp a travéds de las cuales se pasa el acetileno a medida que se va sublimando y previa-
mente a su almacenamiento, estas columnas van rellenas de anillos impregnados los de
la C, en hidréxido sédico (NaOH) y los de la Cp, en &cido fosférico (POyH3), su misidn
es retener respectivamente los restos de anhfdrido carbdnico y agua que puedan quedar
en el acetileno.

El acetileno una vez purificado se recoge en el recipiente "G" con objeto de medir la
cantidad producida y posteriormente se hace llegar sobre uncatalizador activado® (KC-
Pelkator suministrado por Kalichemie, Hannover, West Germany)situado en el reactor
"R" con objeto de trimerizarlo a benceno (C¢Hg). Elbenceno producido se recoge en el
recipiente "I" que se encuentra enfriado con nitrdgeno lfquido. El rendimiento total de
la transformacidn de anhidrido carbdnico en benceno es, en nuestro caso, superior al

70%.

Para medir su actividad se vierte el benceno obtenido en un vial de contaje para cente~
lleo lfquido de vidrio con bajo contenido en potasio y se pesa; si la cantidad de benceno
obtenida es inferior a 5 ml se completa la diferencia hasta 5 ml con benceno, Reactivo
Puro de Carlo Erba, si la cantidad obtenida es superior a 5 ml se toman solo 5 ml, al
calcular la edad se hace una correccidn para la diferenciade volumen, por otro lado la
edad calculada en independiente de la cantidad de benceno cuya radiactividad se mide*,
El volumen total de la disolucidn se completa afiadiendo al benceno 10 ml de lfquido de
centelleo (4g de PPO/litro de tolueno),

El benceno para el patrdn contempordneo se sintetizd a partir de Acido Ox4lico sumi-
nistrado por el U,S, Departament of Comerce, National Bureau of Standards, Washing-
ton, Utilizamos como radiactividad correspondiente a la materia viva el 95% de la ra-
diactividad de este patronO,

Para la medida de la radiactividad de las muestras y los patrones utilizamos un equipo
de centelleo l{quido Nuclear Chicago, Isocap 300, Las muestrasincluidoelfondo se mi-
den durante 3,000 minutos cada una a intervalos de 100 minutos,

La edad de la muestra considerando el periodo de semidesintegraciéndel carbono-14 de
5570 afios® se calcula mediante la expresidn®:

Asn
Aon

T = ~8033 1n
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FIG.4 Sistema de purificacion
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siendo: T = edad de la muestra en afios B.P.

Asn = actividad de la muestra, normalizada para el fraccionamiento de los isdtopos del
carbono, por grano de carbono,

Aon = 95% de la actividad del Acido Ox4lico NBS por gramo de carbono.

Debido a las caracteristicas de nuestro equipo de centelleo lfquido la edad mé&xima que
podemos fechar es de unos 40,000 afios.

A continuacion exponemos algunas de las dataciones realizadas hasta hoy por este La-
boratorio;

1.~ Muestras geoldgicas:

Serie de la Turbera de Padul,

Turba del sondeo GR 37 en la Turbera de Padul (Padul, Granada, 37200' N y 0955 E,
respecto al meridiano de Madrid)., Las muestras fueron tomadas por M, Domingo en
1978, Tratadas con 4cido clorhfdrico solo,

Comeritario general: Los resultados no coinciden con los datos publicados en 1964 por
Menendez Amor, pero parece ser que se esta realizandonuevamente el estudio palino-
l8gico de esta zona.

UGRA-9 Muestra 37-2 6075+150 B,P,
Esta muestra procede de una profundidad de 3,5 m, es muy arcillosa y tiene un eleva-
do contenido en carbonatos.

UGRA-8 Muestra 37-4 9970160 B,P,
Procede de 4 m, de profundidad.

UGRA-6 Muestra 37-5 24380+375 B,P.
Procedente de 5 m, de profundidad. Elevado contenido en carbonatos,

UGRA-5 Muestra 37-6 31100+1070 B.P.
Procedente de 5,5 m, de profundidad. Es muy arcillosa,

UGRA-4 Muestra 37-7 39030t2570 B.P,
Procedente de 6 m, de profundidad.

2.~ Muestras arqueoldgicas:
Las siguientes son las primeras muestras arqueologicas fechadas por este Laboratorio,

todas ellas fueron tomadas por A, Arribas y F. Molina, habiendo sido remitidas al La-
boratorio por A, Arribas en 1977,

UGRA-10 [B-5032 3665+130 B,P,
1715+130 B.C.
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Carbon procedente del Cerro de los Castellones (Laborcillas, Granada). Comentario:
Edad esperada aproximadamente 2000 a.C.

UGRA-~11  A-2106 3580150 B.P,
1630+150 B,C.

Carbon procedente de Motilla de los Palacios (Almagro, Ciudad Real). Comentario:
Edad esperada 1400-1300 a.C.

Actualmente se pueden realizar dataciones de muestras como carbédn, madera, turba,
huesos (fraccidn orgénica), etc. que se quemen en atmdsfera de oxfigeno; pero se tiene
prevista la instalacién en breve plazo, de un sistema que permita trabajar adecuada-

mente con conchas, carbonatos, y demas muestras que han de someterse a oxidacich por
via hdmeda.

Para facilitar el fechado de las muestras en este laboratorio cada una deberd acompa-
flarse de un cuestionario que se facilitard a quienes lo soliciten, este cuestionario in-
cide sobre cuestiones de gran interés como son la situacién {localizacidh geogréfica y
profundidad) en la que se encontrd la muestra, presencia de raices, humus o materia
orgénica junto a la muestra, problemas a cuya resolucidn contribuye la datacién de la
muestra, referencias bibliogrdficas, conservaciédnde la muestra desde suhallazgo, etc.

Creemos conveniente insistir aqui sobre las precauciones que deben tenerse en la con-
servacién de las muestras; el mejor modode conservarlas es en bolsas de pldstico evi-
tando su contacto con papel u otro material que pueda originar contaminacidn por mate-
ria orgdnica mds moderna, las muestras deberdn conservarse enambiente seco y a ser
posible en la oscuridad.

Pese al poco tiempo que lleva funcionando este laboratorio son ya muy numerosos los
encargos de datacion que se han recibido. No obstante se tratard de atender cuantos se
reciban siguiendo un orden de prelacidn basado en la fecha en que se recibidla muestra
y el interés de la misma. Hay que considerar que los largos tiempos de medida de cada
muestra nos limitan el ndmero de dataciones mensuales que se pueden llevar a efecto.

363



C. G@NZALEZ GOMEZ y M. POMING® GARCIA

NOTAS
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