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は　じ　め　に

　近年，過去1－3万年間の大気’4CO、濃度変化が詳し

く研究され，地球大気に突入する宇宙線の強度変化

や地球上でのCO。・炭酸の移動の変化等によって大

気14C0。濃度が変化したことが明かになってきた（例
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えば，胴gosh1andHasegawa，1966，Damon1970，

Bard甜α1．1990，Pearson　and　S血1ver，1993，Stu．1ver　and

Becker，1993；S加iverandPearson，1993）。デンドロク

ロノロジー（樹木の年輸年代学）やウランートリウ

ム年代との比較によって，’4CO。の濃度変化が詳細に

定量化され，14C年代値はカレソダーAgeに校正する

ことが可能となり，年代値としての信頼性および有

用性がますます高まってきたように見える（木越，

1985，Bard舳1．1990，Bowman，1990）。また，巨大な

加遠器を使った’4C測定器が世界的に普及しはじめ

ており，わずか数mgの炭素で数万年（例えば，名古

屋大学のタソデトロソ加速器質量分析計では6万

年O03％現代炭素の混入）までの年代値が得られる

など，技術的にも進歩してきている。現在広く普及

している14C年代測定法の一つであるベンゼソー液体
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シンチレーション法では，約2万年までの年代値な

らぼ精度よく求めることができ，また，かなり注意

深くベンゼン合成を行うならば，4－5万年の年代値

を持つ試料の測定も可能である（富樫・松本，1988）。

使用する炭素量が約1gであるため，徴量を使用する

加速器法よりも試料の偏りの影響が出にくい利点が

ある。また，炭素1gは比較的手に入り安い試料量（

貝10g，木片2－3g）でもあり，ベソゼソー液体シンチ

レーツヨソ法は，エタノールー液体シンチレーショ

ン法およびCO。ガスカウンター法と共に有用な方法

となっている。

　島根大学汽水域研究センターでは，汽水域の自然

環境の変遷とその人問への影響を明かにするため

に，地質学的および考古学的試料の年代値を得る目

的で，平成5年3月にベンゼン合成装置（真空ガラス

ライソ）と液体シンチレーショソカンウタを導入し

た。筆者らは，これらの装置の稼動にあたり，測定

値の再現性と潤滑な運用の基礎となるべきデータを

蓄積し，評価を行ってきた。ベン／ゼソー液体シソチ

レーショソ法は，理論的および技術的には既に確立

された方法であるが，ベソゼソ合成の出来・不出来

（特に収率に関して）については技術的に個人差が出

やすい。そのため本報（第1報）では，ベソゼン合成

過程の配慮点を中心に解説し，実際の合成結果を紹

介した．これらの内容には，筆者のうちの一人が名

古屋大学大気水圏科学研究所において行った簡単な

実験的研究も含まれている．ベンゼン合成方法につ

いては，富樫松本（1983）に従い，GuptaandPo1ach

（1985）および遠藤（1965）を参考にした。富樫・松本

（1983）は，Noakes伽1（1965），池田（1976）らの方法

を参考にしている。本報は，ベンゼン合成を実際に

行う際のマニュアルとしても役立つように配慮した

つもりである。

　なお，本報に続く液体シンチレーショソ法によ

る14C計測の実際については，稿を改めて第2報で紹

介する予定である。

試　　　　　料

　’4C年代測定に用いられる試料は，CaCO。（貝，サ

ソゴ，骨等）と有機物（木片，植物片，泥炭，土壌有

機物，骨等）に大別できる。有機物は，真空ライソ

外での前処理により燃焼した後，一度CaCO、にする

場合が多いので，真空ライン中でのベンゼソ合成は

CaCO。から始まると考えてよい（ただし，標準試料

のシュウ酸を除く）。有機物からCaC0。を生成する

方法は，次節で簡単に述べる。

　今回，実際にベンゼン合成を行った試料は，すべ

てCaCO。（貝試料17個）である。試料は，島根県内貝

塚から採取した一対3g程度のヤマトシジミで，r回

のベソゼン合成には約！2～15gを使用した。標準試

料には，現在の世界的標準となっているNBS4990C

シュウ酸を用いた。

ベンゼン合成法

1、前処理

1．1炭酸塩試料

　貝試料等は，水洗して砂泥を取り除き，その保存

状態，形態，種等を記載した後，110℃で1時問乾燥

させて秤量する．この重量から約10勅％が溶解する

ようにHC1溶液（貝10gに対して36％concHC1ならば

！．7㎞）の量を調整し，この中に試料を入れて全体が

ひたるように2時間放置して，同位体交換が起こっ

ている可能性のある表層を取り除く、水洗・乾燥後，．

秤量して減少した重量を確認する。

　次に，有機物を炭化するために，試料をアルミホ

イールで空気を抜きながら3重にくるみ，マントル

ヒータで400℃2時間加熱する。炭化水素ガスが発

生するのでドラフト内で行う。有機物が炭化せずに

残っていると，C0。ガスを発生させる際に多量のア

ワがでて炭酸塩の円滑な溶解ができなくなる。試料

をメノウ乳鉢で1㎜大に砕き，秤量してマグネチッ

クスターラの磁石と共に反応フラスコ内に入れる．

1．2有機物試料

　現生のひげ根等が混入している場合はこれをすべ

て取り除く。泥炭土壌有機物には年代の異なる炭

酸塩が少量含まれていることがあるので，10％の塩

酸で処理し，水洗乾燥する。木片および泥炭土壌

有機物は，上位層から天水等によりフミン酸・フル

ボ酸が移動混入している可能性があるので2％水酸

化ナトリウムで抽出除去し，水洗・乾燥する。木片

は，さらにマソトルヒータで400℃2時間加熱し，炭

とする。

　以上の処理後，試料を秤量して適量分取する。

15gのベンゼソをつくるには，炭素にして138g必要

である。それぞれの試料は，予めCHNコーダー等

で炭素の含有量を測定しておくとよい。試料は，内

径5cm長さ60cmの石英管に入れて円筒型横置き電

気路中に置き，700℃で純酸素気流と酸化銅および

白金触媒で完全に炭酸ガスにして，ウォルター式洗

気ビン（2本連結）内で6Nアソモニアに次式のよう

に吸収させる。使用するアンモニア水は，少量の塩

化カルシウムを加えて，溶存していたCO。を沈澱さ

せて除いておく必要がある。
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た。従って，シュウ酸からのC0。の発生にはKM血O。

硫酸溶液のみの使用で問題ないと思われるが，今

後，生成したベンゼンのδ13Cとシュウ酸のδ13Cを

測定し，同位体分別のないことを確認しなげればな

らない。

　ここで，舳0。硫酸溶液の濃度には十分に注意

する必要がある。通常，シュウ酸10g（CO。にして

O．159mo1）にKMh0．6．4g＋濃硫酸26㎞十蒸留水160m1

の水溶液を徐々に加え，反応が終了した時点で溶液

が約10％残る。しかし，この割合よりも蒸留水が少

ないとシュウ酸の酸化分解が不十分となる。例え

ぼ，シュウ酸10gにKM血0．10g＋濃硫酸40mユ十蒸留水

160m1を加えたところ，約7％溶液が不足した。

　KMh0。硫酸溶液は，濃度調整の際発熱するので氷

水で冷やしながら作成し，減圧の際の突沸を防ぐた

め最終的に十分に冷やして使用する．反応フラスコ

を2．1．a節と同様に接続した後脱気し，KMh0。硫酸

溶液をマグネチックスターラでゆっくり回転させな

がら少量ずつ滴下する。反応が完了する前は，滴下

したKMh0。硫酸溶液の濃紫色はすぐ消えてほぼ透

明になるが，反応の終点後は濃紫色のまま残る。

2，2水分の除去

　スクリュー管Aをドライアイスアルコール（投げ

込みクーラーまたはLN。で一85℃程度に冷却したエ

タノール）で5分以上冷却する。コック20下のトラ

ップをLN。で冷やし，コック8，10，5，11，21，

20，24を開き，コック12，13，16，9，3，4，6，

14，22，19，25，26，27，28を閉じる。二酸化炭

素補集管のLN。を取り外してドライヤーの温風によ

りCO。をガス化し，スクリュー管Aで水分を取り除

きながらコック20下のトラップに移動する。
O．1To肌（1．3P乱）以下になったらコック20下のトラッ

ブのLN。面を約1cm上げ，コック3を開げてガスを

除き，O．O05Tom（O．67Pa）以下とする．

2．3CO。回収率の測定

　コック20，21，22，23，24を開げ，コック11，

14，19，25，26，27，28を閉じてコック20下のLN。

を取り外し，温風によりCO。をガス化してマノメー

タの圧力差P（m二mHg）とガスだめ付近の室温丁（絶対

温度K）を読み，気体の状態方程式（次式）を用いて

C0。のモル数n（mo1）を計算し，用いた試料のCモル

数から収率を計算する。CO。を解放したガラスライ

ンおよびガスだめの体積は，ライソ設置の際，水を

満たして測定したが，その値は，12．04リットルで

ある。

　　　n＝（P／760）・12．04／0．0821・T

　　　　　表1ベソゼン合成過程におげる収率（％）
丁劉b且e1．Recover1es（％）of　the　carbon　durmg　the　benzene　synthes1s

合成年月日　　　試料名　　試料量（g）　C0。（％） C．H。（％） C疵。（％）　　　試料採取場所

93．06．11

93．06．22　，

93．06．25

93．07．07

93．10．07

93．10．19

93．10．25

93．11．08

93．11．24

93．12．02

94．08．03

94．09．03

94．09．14

94．09．21

94．09．28

94．11．09

94．11．14

二枚貝

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

　〃

11．99

11．99

12．O0

12．01

12．01

11．99

12．03

12．05

11．99

12．01

12．O0

12．01

15．02

15．07

15．16

15．06

15．09

100，5

98，9

99．8
100，2

98，1

99，8

99，8

99，8

99．8
100，1

99，8

95，2

89，3

88．3
100．4

101．9

101．O

89．3（88．8）1

83．O（83．9）1

84．5（84．7）1

81．7（81．5）1

76．1（77．6）1

78．2（78．4）1

86．2（86．4）1

90．9（91．1）1

96．O（96．2）1

98．3（98．2）1

98．7（98．8）1

85．2（89．5）1

78．5（87．9）’

78．4（88．8）1

97．5（97．1）1

89．2（87．5）1

94．8（93．9）1

63．4（68．O）2

65．O（75．O）2

75．O（84．9）2

55．O（64．5）2

51．3（64．5）2

69．9（85．5）2

69．2（76．9）2

82．7（87．1）2

76．3（76．1）2

83．3（81．1）2

82．7（80．2）2

63．4（71．2）2

66．O（80．5）2

64－6（78．9）2

60．2（59．1）2

76．6（82．2）2

77．2（78．O）2

島根県内貝塚
　　　〃

　　　〃

　　　〃

　　　〃

　　　〃

　　　〃

　　　〃

　　　〃

　　“〃

　　　〃

平田沖宍道湖底
佐太講武貝塚
　　　〃

　　　〃

　　　〃

　　　〃

平均値（±標準偏差）984（±39）
　（最小値～最大値）（883－1019）

87．4（±7．6）　　　　　　69．5（±9．6）

（76．1－g8．7）　　（51．3－87．1）

（）1：CO。に対するC．H。の収率（％）；

（）2：C．H。に対するC．H。の収率（％）；

平均値88．8（±65，77．6－98．8）

平均値76．1（±8．1，59．1－87．1）
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　表1に島根大学汽水域研究センターで行った17試

料のCO。の収率を示す．平均値は，984％（±3．9，

88．3－101．9）でほぼ完全に回収されている。これらの

全般に高い収率は，C0。発生の過程ではトラブルを

伴いにくいことを示している。富樫・松本（1983）が

報告しているCaCO。からの炭酸ガス発生の収率は

99％以上である。

　回収率測定後は，再びコック20下トラップにLN。

をつげCO。を集める．O．01Torr（1．3P肌）になるのに

約15分を要する。

2．4リチウムカーバイドの生成

　反応檜を組立ててコックA，27，24，21，11，5，

3，2を開き，コックB，26，25，20，19，22，14，

6，4，8，9，を閉じて反応檜中を真空に引き，

O．01Torr（1．3Pa）以下に下がることを確認する．

コックAを閉じ，コックBを開いて真空を破り，金

属L1（三津和化学薬品㈱，5cm幅のリボン状）を20％

程度過剰量（025mo1のCに対してL110g，貝試料10g

に対して4g）切り取って，5cm角程度の板状に折り

重ねて反応槽中央に入れる。L1は直接手でさわらぬ

よう気をつげる。Liが新品でない場合は，酸化によ

り表面が一部白色化し，C0。と反応できる部分が不

足することがあるので，多少多めに用いる必要があ

る。使用残りのLiはデシケータに入れ十分に脱気

した後保存する。

　コックAを開き，コックBを閉じて反応槽を再び

真空に引き，O．01Torr（1．3P孔）以下にした後冷却水

を流し，ガスバーナで反応槽を約600℃に加熱する

温度は反応槽下部に熱電対温度計をいれてモニター

する．Liは400－500℃で溶解しはじめる．加熱はじ

めは真空度がO．01To皿（1．3P孔）程度まで上がるが，

Liが溶げはじめると一旦低下し，また上がってい

く。反応槽を揺すって，溶げたLiの表面積をできる

だげ大きく引き延ばしておくとよい。このときL1

の表面は鏡面状になっている。O．01Torr（1．3Pa）程

度になったら，コックA，25，26，19，21を閉め，

コック20，27，24を開げてコック20下トラップを

ドライヤーで暖める。マノメータの読みが±

20mmHg程度になったらコックAを開げる．C0。は

Liと反応し，最初，表面で火花を飛ばして真っ赤に

なるが，すぐに黒色になる．以後，温度は700－750

℃になるように調節する．

　マノメータがOになったらコックAを閉め800℃

で2時問加熱する．この加熱が十分だとCO。は次式

のようにLi．C。になるが，不十分だとグラファイトと

して残りアセチレソの収率が落ちるので，注意を要

する。
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　　　2C02＋10Li→4Li20＋Li2C2

3．アセチレンの合成

31蒸留水の添加
　予め沸騰（30分以上）してCO。を除いた蒸留水2．O

リットルを氷水で十分に冷やし，コックBに接続す

る．この水は，トリチウムの影響を除外するため地

下水が望ましいが，水道水であっても特に古い試料

を測定する場合でなげれば影響がないことを確認し

た．反応槽の下半分を氷水で冷やす．二酸化炭素補

集管およびスクリュー管AにLN、をセットし，水補

集管Bとスクリュー管Bにドライアイスアルコール

をセットする。コックA，27，24，19，17，13，

10，8を開げ，コック25，26，28，20，21，18，16，

12，9，4，5を閉める。コック3は半開きにして少

しずつ引く。アセチレソは水分を除去され，一酸化

炭素補集管およびスクリュー管Aにトラッブさ
れる。

　コックBを開げ，最初は少量ずつ蒸留水を滴下す

る。このとき，細かいアワがでて，次の反応により

アセチレソが発生する。

　　　Li2C2＋2H20→C2H2＋2LiOH

　　　2Li＋2H．O→H2＋2LiOH

　同時にLiと水が反応して水素’も発生するので，

部屋の換気および火気には十分注意する。アワが反

応容器を登らないように水量に気をつげながら滴下

水量を多くしていく。アセチレソのアワは径が

1㎜程度と細かいが，減圧による水のアワは2－3m

である．1．5リットルまで蒸留水を加えたならコッ

クBを閉じる．次にアセチレンのアワが出なくなる

のを待ってマノメータでOmエnHgになるまで引き，

コックAを閉じる．引く時間が長すぎると水が多く

蒸発してLN。トラップにも水が混入する。また，あ

まり水を蒸発させまいとして圧力が高いまま終了す

るとアセチレソが水中に残って収率が落ちるので注

意を要する。圧力は常にマノメータで確認して
おく．

3．2水分の除去

　コック27を閉じ，二酸化炭素補集管およびスク

リュー管AのLN2の液面を約1cm上げてO01Torr
（1．3P孔）まで引く．コック16，13，12，8，9を閉

め，コック10を開げ，スクリュー管AのLN。を取り

除きドライヤーで暖めてアセチレンをすべて二酸化

炭素補集管に集める．スクリュー管Aにドライアイ

スアルコールトラッフoをセットし，コック20下トラ

ッブをLN。で冷却する。コック8，10，5，11，21，

20，24を開き，コック13，12，16，9，4，3，6，

14，22，19，25，26，27，28を閉じて，二酸化炭素
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補集管をドライヤーで暖め，アセチレソをコック20

下トラッフ0に移動して水分を除去する．O．01Torr

（1．3Pa．）以下になったらコック20下のLN、の面を約

1cm一上げ，コック3を開げてガスを除き，O．005To皿．

（O．67P孔）以下とする。

3．3C．H。回収率の測定

　コック20，21，22，23，24を開げ，コック11，

14，19，25，26，27，28を閉じてコック20下のLN。

を取り外し，温風によりC．H。をガス化してモル数を

計算し，用いた試料のCモル数から回収率を計算す

る．アセチレンは1モル中にCが2モルあるから，

圧力はC0。の約半分になっている。

　炭酸ガスからアセチレソの収率は88．8％（±6．5，

77．6－988）であり（表1），この行程で平均約10％の未

回収の炭素が生じた．富樫松本（1983）が報告して

いる炭酸ガスからアセチレン合成の収率は85－96％

であり，本結果とほぼ同程度の収率である．

　収率測定後は，再びコック20下トラップにLN。を

つげC．H。を集める（約15分を要する）。

3．4反応槽のクリーニング

　コックBを開げて残りの水をすべて反応槽内に入

れ，大気に開放する。コックB，圧力計を外し，接

続部を蒸留水でよく洗って乾燥器で乾燥させる。反

応槽中の水は塩基性となっているので，ポンプです

い出した後，塩酸で中和して捨てる．反応槽を蒸留

水で洗浄し，内壁を十分に拭き取る．これを5回繰

り返す。この後，冷却水を流しながら，ガスバー

ナーで1時間反応檜を加熱し，炭素のメモリを除去
する。

4．ベンゼンの合成

41五酸化バナジウム触媒の作成と活性化

05－1㎜径の活性アル1ナ（ネオピードD，日化精

工㈱）100gにメタバナジン酸アソモニウム（N肌VO。）

10gを加え，かぶる程度の水を加えて，加熱かくは

んしてよく溶解させ，一晩放置してよく洗浄した後

110℃で乾燥する．触媒は，100m皿o1のアセチレソ

に対して25g必要であるが，反応の効率を上げるた

め，この1．5－2倍の触媒を用いた．

　触媒は，使用の直前まで400℃で加熱しておく。

通常2時問以上の加熱が必要であるが，同一触媒で

使用回数が増えるとこの時問を長くする必要があ

る．今回は，加熱時問をすべて8時問以上として十

分に活性化を行った．活性化が不十分だとベソゼン

の収率が極端に落ちる．

4－2　アセチレンからベンゼンの合成

　400℃で活性化させた触媒を熱いうちにコック26

下につげ，O．01Torr（1．3Pa．）まで引き，氷水で十分に

冷やす．コック25，26，27，28，21，19を閉じ，

コック20，24を開く。コック20下のLN。を除き，ド

ライヤーでアセチレソを徐々にガス化する。マノ

メータが，±20mnlHg程度になったら，コック26を

開げる。アセチレソは速やかにV，0。触媒に吸収さ

れる．ドライヤーで加熱を続げていくうちにマノ

メータが±30m皿1Hgを越えるようになったら，一度

加熱をやめ，アセチレソをLN、でトラップして圧力

を下げ，徐々に加熱し直す．アセチレソを全てガス

化させ，マノメータが±1m二mHg以下になったらコ

ック26を閉め，3時間以上放置する。マノメータが

±1mエnHgになるまでに通常1時間程度かかるが，そ

れ以上かかる場合には，触媒の活性化が十分でない

ことが多い．

4．3ベンゼンの抽出

　コック25下のトラップをLN。で冷却し，コック

24，25，26を開げ，コック27，28，19，20，21を

閉じ，コック26下のトラップにマントルヒータをつ

げて150℃で3時間以上加熱し，ベンゼンを抽出す

る．触媒が多い場合にはさらに長く加熱する必要が

ある．抽出が終わったら，コック25下のトラップの

ベソゼソを冷風で溶かし，トラップを取り外して試

料ピソに移す。この時のベソゼンの重量から，最終

的な収率を求める．

　アセチレンからベン／ゼソの収率は76．1％（±8．1，

表2ネジフタ付ガラスピソに保存されたベソゼソの蒸発率
　（％）

丁趣b亙e2．Ebaporat1on　rate（％）of　benzene　durmg　the　preser－

　vat1on　m　a　g1ass　v1a111dded　by　screw　cap

蒸発率（％）

　　　　　　　　（試料保存場所）
経過時問　　冷凍庫　　　冷蔵庫（約5℃）　　実験室
　（h）　　（約一5℃）　正常状態　容器転倒　（約25℃）

　0

26

114

149

173

216

　O

　O

　O

O．9

1．3

1．3

　01

1，31

6，01

7，71

9．21

11．71

　0

4，8

13，3

16，2

18，5

20．6

　0

2，4

10，6

14，0

15，6

17．2

（注）：保存容器には，5㏄ガラスバイアル（ポリキャップ付）を

　　用い，市販特級ベソゼソを1gを入れた．保存中，キャッ
　　プはきつく締めておいた．
　1：異なる経過時間で測定Lたが，グラフから読みとった．
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59．1－87．1）であり（表1），炭酸カルシウムからの収率

は695％（±96，513－833）であった。この行程で平

均約25％の未回収の炭素が生じた．富樫・松本

（1983）が報告しているアセチレソからベソゼン合成

の収率は80－91％，炭酸カルシウムからの収率は

75－85％（平均79％）である．本結果は，これよりも約

10％低い．今後，触媒の量や活性化度について検討

し，改善をはかる必要がある．

4．4ベンゼンの保存

　ベソゼソは，シンチレータと混合するまで保存す

るが，その保存場所や保存状態によっては　部蒸発

してしまう。その例を表2に示した．冷凍庫ではほ

とんど蒸発はない（9日で約1％）が，冷蔵庫では9日

で約12％，常温では9日で約17％蒸発する．試料ピ

ソが倒れた場合にはキャップが締まっていても蒸発

量が多く，冷蔵庫で9日で約20％が減少した。蒸発

量が多いと，それに伴う同位体分別も無視できなく

なってくるため，保存は冷凍庫で行うのが望ま
しい．

5．ベンゼンのδ13C値の補正

　現在用いられている標準シュウ酸試料（NBS
4990C）の14C濃度は，1982年の第11回Intemat1ona1

Rad1ocarbon　Datmg　Conference（Sea廿1e）で確認され

た。この濃度は，NBS4990Cの値をδ13C値で一25

パーミルに補正したとき，一19パーミルに補正され

た旧標準シュウ酸試料（NBS4990）の値の12933倍で

ある．δ13C値の補正は試料でも同様で，一25パーミ

ルにする。この補正を行えば，ベソゼン合成過程で

炭素の未回収が生じた際に同位体分別が起こったと

しても同時に補正されることになる．

　ベソゼン／のδ13C値の測定は，安定同位体測定器で

行わなげればならないが，島根大学汽水域セソター

では，現在，軽元素同位体分析器（Fm1ganmatde1ta

S）を立ち上げ中である．この補正については，分析

値の精度および確度を確立した後に行う予定である

が，前処理方法について概略を以下に記述して
おく．

内径02㎜長さ1O㎜のキャピラリー管にベソゼ

ン約1皿gを吸い取り，秤量した後，石英管（外径

6m長さ20cm，片方を閉じ，径1㎜長さ5㎜の酸
化銅を500mg入れたもの）に入れ，真空ガラスライ

ンに接続する。LN。でベソゼンを固定した後，
O．O05Torr（O．67Pa）にひき，LN。をドライアイスアル

コールトラップに代えて，トラップされた管内の大

気CO。を除く。これを封入し，850℃で2時間加熱

した後，C0。の同位体比を質量分析計で測定する．

ベンゼンと液体シンチレータとの混合

77

1．計測用バイアル瓶の洗浄

　Quan血1us1220では専用の3㎡テフロソ／銅バイア

ル瓶を使用するが，これに不純物，塵等が混入する

とβ線計測の際にクエソチソグ（消光）を起こし，計

数値が落ちる．したがって，試料を入れる前に瓶を

十分にクリーニングしておく必要がある．この方法

は，Wa11ac（1984）に従った。

　バイアルをはじめて使用する場合には，まず，ベ

ンゼソに浸し，クリーソベン／ゼソで3回洗い，エタ

ノールで3回洗う。次に蒸留水で3回洗って，真空

オーブンか減圧デシケータ内で37±2℃で1時間乾

燥する。バイアルを再使用する場合は，特に年代の

古い試料でなければクリーソベソゼソで3回洗い，

真空オーブソか減圧デシケータ内で37±2℃で1時

間乾燥すれぱよい．

2．シンチレータの混合

　液体シンチレーショソ法では，試料から合成され

たベソゼソと液体シンチレータ（蛍光物質）を混合

し，14Cの放射壊変によって発するβ線を可視光に換

え，光電子増倍管で計数して測定する。

　合成したベソゼソ試料は，2m1シリソジにて適量

とり3m1測定用バイアルに滴下して正確に1．30g秤

量し，シン！チレータ（t－b岬1PDBの5％トルエソ溶

液）を1m1加えて混合した．なお，1．30g得られなか

った試料はデッドベソゼソ（同仁化学㈱蛍光分析用：

DOTITEルミナゾール）を加えてL30gとした。

　スタソダードは，NBSシュウ酸（SRM4990C）によ

るベン／ゼン，バックグラウンドはデッドベソゼンを

用いて同様に作成した。

3．NBSシュウ酸（SRM4990C）の14C濃度

　当初世界的に使用されていた標準試料NBSシュ

ウ酸SRlM4990（通称0xa11cI）は1978年に使い尽くさ

れたため（Mam1983），現在ではSRlM4990C（通称

Oxa11cII）が使用されている．これは1977年に収穫さ

れたFrench－beetmo1assesを発酵させて造ったもので

あり，450kgロットから約230gずつ分取して供給さ

れている．SRlM4990Cの14C濃度は，O．306±O．O02

Bq／gm1980yr（1836dpm）であり，前述したように

SRlM4990の1．2933±O．OO04倍である。δ13C値は前

者が一17．8パーミル，後者が一19．3パーミルである

（Mam1983）．大気の14C濃度にはSRM4990の95％の

値が用いられている．14C年代値は，核実験の影響の

ない1950年当時の値に対して求められ，yrB－P．で

表される。
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