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Streszczenie. W artykule przedstawiono opisy metod preparatyki 
wstępnej próbek organicznych stosowanych w Laboratorium C-14 w Gli­
wicach. Przy datowaniu próbek pochodzenia roślinnego (drewno, węgle 
drzewne, torfy, gytje, aułki organiczne i gleby) stosuje się różne 
wersje standardowej procedury aaa, Dako zasadę przyjęto datowanie 
frakcji NsOH-SOL i RES próbek torfu o wieku przekraczającym 30 000 
lat, Do datowania gleb wykorzystuje się frakcje O R G , NaOH-SOL oraz 
RES.,Istotnym elementem preparatyki próbek muszli mięczaków jest 
segregacja muszli ze względu na skład gatunkowy i stan zachowania o~ 
raz usuwanie zewnętrznej warstwy przez traktowanie 8% HC1. Do dato­
wania próbek kości wykorzystywany jest kolagen wydzielany metodę 
Longina.

X. .WSTĄP

Preparatyka wstępna jest pierwszę z szeregu operacji laboratoryjnych, 

jakim' poddawane sę próbki przeznaczone do oznaczeń wieku metodę radio- 
węgla. Cele® tej operacji je st: l) przetworzenie próbki do postaci umoż- 
liwiajęcej dalszę obróbkę oraz 2) usunięcia wszelkiej zawierajęcych wę­

giel, obcych substancji mogących zafałszować wynik pomiaru. Ze względu na 
ogromną różnorodność napotykanych w praktyce próbek organicznych oraz róż­
ny charakter i stopień zanieczyszczeń poszczególne próbki powinny być w 

zasadzie traktowane indywidualnie w sposób zapewniający całkowite usunię­
cie zawartych w nich zanieczyszczeń. Realizacja praktyczna tak ostro 
sformułowanych wymagań jest jednak niemożliwa, ponieważ konieczna w ty® 

celu informacja o rodzaju 1 stopniu zanieczyszczenia próbek jest z reguły 
niedostępna łub też bardzo ogólnikowo i hipotetycznie sformułowane. Wie­

loletnie doświadczenia licznych laboratoriów radiowęglowych doprowadziły 
do sformułowania pewnych ogólnych zasad postępowania przy preparatyce róż­
nych typów próbek, przy czym w różnych laboratoriach stosuje się z reguły 

nieco inne praktyczne ich realizacje. Metody stosowane w początkowy# o~ 
kresie pracy Laboratorium C-14 w Gliwicach opisane zostały w pracy Kost- 

kiewicz et el (1974) , a ich modyfikacje dokonane w późniejszym okresie
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(Pazdur, Pazdur, 1979} zostały będż całkowicie zarzucone, będź też w 
znaczny® stopniu zmieniona jeszcze przed ukazaniem się drukiem wspomnia­
nej publikacji. Artykuł niniejszy zawiera skrótowe zestawienie stosowa­
nych obecnie metod preparatyki wstępnej wraz z charakterystykę odstępstw 
i modyfikacji wprowadzonych w niektórych przypadkach szczególnych,

Z. METODY PREPARATYKI PSÓ8EK POCHODZĘ«IA ROŚLINNEGO

Umowna nazwa “próbki pochodzenia roślinnego“ obejmuje znaczną więk­
szość próbek organicznych, w których węgieł występuje głównie pod posta­
ci? szczętków roślin. Należę tu. oprócz drewna, węgli drzewnych i torfu, 
także gytje, sulki organiczne i gleby kopalne, Metody preparatyki wstęp­
nej tych próbek są różne, jeonsk wszystkie stosowane w Laboratorium pro­
cedury wywodzę się z koncepcji AAA (Acid-Alkali-Acid) wprowadzonej przez 
de Vriesa. Schemat metody AAA przedstawiony jest na rys. 1, W  myśl kla­

sycznej. koncepcji de Vriesa do datowania nadaje się nierozpuszczalna część 
próbki, pozostałe po kolejnych traktowaniaeh roztworami H C 1 . zasady sodo­
wej i ponownie HC1,

2.1. Drewno i węgle drzewne

Po wstępnych oględzinach i usunięciu widocznych zanieczyszczeń makro­

skopowych próbki poddawane sę kompletnemu procesowi AAA (część wydzielona 

linię przerywaną na rys, l). Fragmenty drewna rozdrabnia się przed podda­
nie® działaniu odczynników do postaci kawałków o długości 10-15 mm i gru­
bości 2-3 <sb. Stosowana obecnie wersja, oznaczana symbolem S 2 , polega na 
sukcesywny« traktowaniu Z% roztworami w temperaturze 80°C. Czas trwania 

każdego traktowania wynosi 1 godz. Po każdym traktowaniu próbka płukana 
jest w-wodzie destylowanej aż do uzyskania odczynu obojętnego. Po końco­

wy« płukaniu próbki suszone są w suszarce elektrycznej w temperaturze 80°C 
przez ok. 20 godzin. Odstępstwa od procedury 32 stosowane są w nielicz­
nych, zupełnie wyjętkowych przypadkach i polegają na zaniechaniu trakto­

wania roztworeet HaOH próbek, które w tym etapie preparatyki ulegają r o t - ■ 
puszczeniu. Odnotowano jedynie kilka takich przypadków ns kilkaset dato­

wanych próbek drewna i węgli drzewnych (w szczególności podczas preparo­
wani a próbki zbutwiałego drewna z grobu 43 na stanowisku Kaderc v» Sudanie 
stwierdzono' praktycznie'całkowite rozpuszczenie próbki w roztworze Ma O H , • 

oznaczenie wieku wykonano stosując jedynie wstępne traktowanie H C 1 , po­
dobnie w  serii próbek węgli drzewnych ze stanowisk w rejonie Oazy Oasr - 
®1 - Ssąha w Egipcie. Ze względu na znaczne ubytki masy podczas traktowa­
nia roztwór©« NaOH ograniczono proces preparatyki wstępnej do pierwszego 
etapu).
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Rys. 1. Schemat procesu preparatyki wstępnej próbek pochodzenia roślinnego
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2.2, Torfy

Duża rozmait ość typów próbek organicznych określanych dianem torfów 
oraz zmienny ich skład biochemiczny, różny stopień rozłożenia itp. , 
znacznie komplikuję proces preparatyki wstępnej, Obecnie w Laboratorium 
C-14 w Gliwicach stosowane sę trzy warianty preparatyki wstępnej, o róż­
ny» stopniu złożoności, bazujęce jednak na schemacie przedstawiony® na 
rys. 1.

Wariant Tl, najprostszy, wprowadzony został za Hakanssonem (ł976) i 
polega na traktowaniu próbek jedynie 2% roztworem HC1 w temp. 80°C przez 
1 godzinę. Stosowany Jest do próbek torfu z cięgłych profili torfowych po­
bieranych sondę. Uzasadnieniem tego wariantu jest fakt, iż w cięgły» pro­
filu torfowym o dużej miąższości ewentualne zanieczyszczenie pochodzić mo­
gę w zesedzie Jedynie z sęsiednich poziomów o nieznacznie rćźnięcya się 
wieku, ponadto dostępna do datowania maaa próbki, w większości przypad­
ków obejmujęca wycinek rdzenia o mięższości 5 co (zgodnie z zaleceniami 
programu IGCP 158 B, Berglund 1979), Jest z reguły mała.

Wariant T2, stosowany w przypadku próbek torfu pobieranych z warstw 
lub wkładek o niewielkiej mięższości polega na przeprowadzeniu kompletnej 
procedury S2. Oo oznaczenia wieku używa się nierozpuszczalne pozostałość 
(frakcja RES), Wariant ten stosowany jest rzadko, jedynie w przypadku pró­
bek o niewielkim stopniu rozłożenia, gdy nie występuje ryzyko znacznego 
ubytku masy podczas traktowania roztworem NaOH w podwyższonej temperatu­
rze.

Wariant T 3 , najczęściej stosowany, polega na przeprowadzeniu pełnego 
cyklu traktowania roztworami 2% H C 1 , NaOH i ponownie 2% H C 1 , w temperatu­
rze pokojowej, przy czym czas traktowania każdym z odczynników wynosi Jeb­
nę dobę. W wariancie tym część próbki, która uległa rozpuszczeniu podczas 

traktowania zasadę sodowę zlewa się do oddzielnego naczynia i wytręca 
przez dodanie odpowiedniej ilości HCl. Otrzymanę frakcję próbki oznacza się 

symbolem NaOH-SOL. Do oznaczenie wieku używa się frakcji RES, przy czym 
jako zasadę przyjmuje się datowanie obu frakcji, tzn. NaOH-SOL i RES, w 
przypadku próbek o wieku zbliżonym do zasięgu metody radiowęglowej (star­

szych niż **30 tys. lat), W przypadku próbek młodszych, z późnego Vistu~ 
H a n u  lub holocenu, frakcja fJaOH-SOL traktowana jest jako rezerwowa. W 
niektórych przypadkach proces traktowania zasadę sodowę powtarza się, u- 
zyskujęc frakcje NaOH-SOL/1 i NaOH-SOŁ/2.

2.3. Gytje i aułki organiczne

Przy datowaniu gytj i grubodetrytusowych stosuje się preparatykę atan- 
dardowę S 2 , przeprowadzajęc wcześniej szlamowanie próbki wodę destylowanę 
na sitach o różnej średnicy oczek. W przypadku typowych próbek gytji i 

•ułków organicznych również przed zessdniczę preparatykę wstępnę wykonuje 
się wzbogacenie w substancję organicznę poprzez osadzanie rozdrobnionej
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próbki w wodzie destylowanej, a następnie poddaje się część wzbogaconą 
traktowanie® roztworami HC1 i NaOH podobnie jak w przypadku próbek torfu 
stosując wariant T2 lub T3.

2.4. Gleby kopalne

Stosowana obecnie metodyka preparatyki próbek gleb kopalnych opiera 
elę na wynikach uzyskanych podczas prowadzonych z różnymi wariantami pro­
cedury AAA (Pazdur, 1982). Próbki gleby poddawane sę dokładny» wstępnym 
oględzinom wraz z przesiewaniem na sitach w celu oddzielenia korzonków ro­
ślin, węgli drzewnych i innych makroszczątków, a następnie wzbogacane 

w substancję organiczną metodę osadzania w wodzie destylowanej. Dalszy pro­
ces obróbki chemicznej zmierza do wydzielenia frakcji ORG, HCL-SOL, NaOH- 
-SOL oraz RES, opisanych w Jednym z poprzednich artykułów (Pazdur, 1985j). 
frakcję ORG otrzymuje się jako wynik traktowania części próbki gleby 4% 
roztworem HC1 przez jedną lub dwie doby w temperaturze pokojowej. Po zla­
niu części rozpuszczalnej osad płucze się w wodzie destylowanej i suszy w 
suszarce elektrycznej. Wydzielenia pozostałych frakcji z próbki gleby od­
bywa się zgodnie z opisanym »ryżej wariantem T3 preparatyki próbek torfu. 
Frakcję HC1-S0L otrzymuje się przez odparowania (początkowo na palniku ga­
zowym, a następnie w suszarce elektrycznej) części rozpuszczalnej w pierw­
szym etapie traktowania 2% roztworem HC1. Nierozpuszczalny osad traktuje 
się 2% roztworem NaOH, przy czym podobnie jak w wariancie T3 traktowanie 
to może być powtórzone, dając w rezultacie frakcje NaOH-SOL/1 i NaOH-SOL/2. 
Część próbki rozpuszczalną podczas końcowego, traktowania roztworem HC1 od­
rzuca się. Wszystkie frakcje suszy się w suszarce elektrycznej, do dato­

wania przeznacza się z reguły frakcja NaOH-SOL oraz RES.

3. METODY PREPARATYKI SZCZĄTKÓW LUDZKICH I ZWIERZĘCYCH

Wśród próbek tej grupy ważną pozycję zajmuj ę kości ludzkie i zwierzę­
c e , szczególnie często występujące na stanowiskach archeologicznych oraz 
muszle mięczaków. Inne substancje będące szczątkami organizmów ludzkich 
lub zwierzęcych są datowane sporadycznie i nie były dotąd przedmiotem od­

dzielnych studiów.
Do oznaczanie wieku kości wykorzystuje się Kolagen, którego ekstrakcja 

przeprowadzana Jest metodą Longina (1971). Do metody tej zaadoptowanej w 

Laboratorium C-14 w Gliwicach w wyniku badań porównawczych kilku opisa­
nych w literaturze metod nie wprowadzono żadnych istotnych zmian czy mody­
fikacji. Przy datowaniu próbek muszli mięczaków stosuje się matodykę o- 

precowaną szczegółowo przez Goslara (l98l), opisaną w jednym z wcześniej­
szych artykułów (Goslar ©t e l , 1985). Istotnymi elementami tej procedury 

Jest l) segregacja muszli według gatunków i stanu zachowania, 2) mecha­
niczne oczyszczanie powierzchni 1 przemywanie muszli wodą destylowaną.



106 M.f. Pazdur 1 innx

3) «sunięci» zewnętrznej warstwy »uszli (w Ilości około $€% całkowi taj 
M a y  próbki) przez rozłożenia jej podczas traktowania 8% roztworea HC1,
4) wyzwolenie dwóch porcji CO^-

4. POBIERANIE I PREPARATYKA PRÓBEK ATMOSFERYCZNEGO CG,,

Próbki ataosferycznego dwutlenku węgla pobierane a? w zwięzku z 
badania*! współczesnych! zmiani koncentracji 5 izotopu 14C w atmosfe­

rze. Próbki pobierane sę metodę adsorpcji powierzchniowej w roztworze za­
sady sodowej. Roztwór NaOH o stężeniu 0.5 n w ilości 3 1 umieszczony jest 
w kuwecie fotograficznej o powierzchni 0,5 »“ w aiejscu o nieutrudnio- 
nye dostępie świeżego powietrza (na balkonie, na dachu budynku itp.) na 
cza® 5-8 dni. Po ty» czasie roztwór zawierający N B,C03 zlewa się i dodaje 
się w nad*larze goręcy roztwór CsCl^. wywołujęc p r z y  dalszy® podgrzewaniu 
wytręcenis się osadu CeCOj. Otrzymany osad płucze się goręcę wodę desty- 
lowanę w celu usunięcia resztek zasady sodowej, a po uzyskaniu odczynu o- 
bojętnego otrzymane próbki w postaci niewysuszonego osadu CaCOj przecho­
wuj® się w zamkniętych na szlif butelkach szklanych.
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METOAH nPĘItBAHITEJIbHOil OBPABOÏKH UPOB nPĘAHA3HAHSHHHX 

AJW OKPI&EJIEHHH B03PACTA PMHQyrJIEPOAHUM METODOM

P e 3 ta u e

B OTasŁe npeaciaBJieHO MexoAH npeflsapKTeJiBHoń o6pa6oxKa oprana <îecKax 06- 
pa3U0B , HonoJibayeMije b paAaoyrjtepoAHQ& Jiaôopaxopast HHCiaxyxa $h3hkh C'axesc- 

Koro GojiHTexHHHecKoro HHCxaxyxa b PnaBime. IIpH AS-xapoBanaa npoô coctosęha 
K3 octaiKOB pacieimA (ApeBeCHKa, ApeBecHHfl yroxh, xop<J>, 60 jlothhg oiaoieHaa, 
HCKonaeMbze nos bu ) aonoJibayioi pa3JiHsnae ćepcaa cxaHAapxHoâ npoaeaypH AAA.Kas 
npaBaao npaaaMajor AaiapoBanae 4>paxuaâ NaOH-SOL a RES b cxyaae o6pa3uoB 
xop$a o npei.no,taraeMOM Boapacxe upeBHmaioąeis 30 iuo. xe T« AaTaposanaa

HCKonaeMHX ncsB acnoxi>3yiDT tfpaKnaa O R G , NaOH-SOL a RES. Dpa AaxapoBaHaa 
06pa3n0B paKOBHH MOJEJOOCKOB BUÓHpaiOT XOpOfflO OOXpaKSHHHe paKOBHEH OAHOrO BH- 
Aa, pa3xaraa noBepxHociHHË cjioS noA AeftcxBaesi 8% HC1. ÜCKonaeMHe kocte Aa- 
xapyiox no KonxareHe sKcxparapoBaHHHM no weTOAy JIoHxeHa.

METHODS: OF PRETREATMENT OF SAMPLES FOR NATURAL 
RADIOCARBON MEASUREMENTS

S u m m a r y

The article contains detailed description of the methods of sample 
prêtrestaient used in Gliwice Radiocarbon Laboratory. In dating plant ma­

terial (wood, charcoals, peat, gyttja, organic slimes and soils)different 

versions of standard AAA procedure are used. Dating of both NaOH-SOL and 
RES fraction of peat sample is taken as a rule when expected age of samp­

le exceeds 30,000 years B.P. For dating fossil soilj samples the fractions 
ORG, NaOH-SOL and RES are used. The essential point of pretreatoent of 

mollusc shell samples consists in separation of well-preserved sheila of 
a single species and removal of external layer with 8% HC1. Bones are da­

ted on collagen extracted by the Longin method.


