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AMS - vyhody

Moznost analyzy mikrovzorkul: Metoda AMS je zalozena na
hmotnostni spektrometrii, tj. podita atomy 4C pfitomné ve vzorku. V
prubéhu méreni trvajiciho desitky minut je spocitana znacna Ccast
pfitomnych atomu 14C.

Oproti konvencnim metodam méfeni aktivity neni proto zapotrebi Cekat na
radioaktivni rozpad atomd. S ohledem na poloas pfemény 5730 let, za
priblizné tfi dny méreni aktivity mUze byt pozorovana pfeména pouze jedné
miliéntiny pfitomnych atomd #C. Pro stanoveni aktivity *C s nejistotou na
urovni jednotek promile proto postacuji hmotnosti uhliku od vzorku kolem
jednoho miligramu. Konvenéni metody vyzaduji méreni aktivity nékolika
gramu uhliku od vzorku.

Vysoka pruchodnost aparatury: Pfiprava vzorkd pro AMS
zalozena na grafitizaci umoznuje paralelni zpracovani nekolika
vzorkl v prubéhu jednoho dne. U konvencniho postupu
zalozeného na syntéze benzenu trva zpracovani jednoho vzorku
nejmené dva dny.



AMS - vyplyvajici moZnosti pro datovaci ucely

Pokud jsou datovany vzacneé Ci drahé predmeéty,
odebranim nékolika miligramu vzorku obvykle
nedochazi k jejich znehodnoceni.

Skalu vzorku lze rozSifit o materialy, které nejsou
obvykle k nalezeni v mnozstvi potfebném pro
konvenéni metody stanoveni '4C, napf.. pylové
koncentraty, chitin, vosky, pryskyrice, tuky, prirodni
viakna, uhlik z historickych oceli.

Nalezy zakladnich typu vzorku (kosti, dfevo, uhliky) o
hmotnostech pod jeden gram jsou radove casteJS|



AMS - vyplyvajici moZnosti pro dalsi aplikace
Vzorkovani mikrovzorku bioty
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Predpokladana aktivita *C v patrech kopfivy dvojdomé v pfipadé kontaminace
rostliny béhem vegetacniho obdobi



Princip stanoveni *C pomoci AMS

Preparace vzorku — prevedeni vzorku do
formy grafitu.

Stanoveni poméru #C/1°C a 3C/**C pomoci
hmotnostni spektrometrie.

Lze analyzovat jen pomoci AMS, umoznuje
méreni uhliku v podobé zapornych iontu, tim
se eliminuje vliv atomu 4N.



Méfeni AMS — tandemovy urychlovac se

Oproti konvenénimu méfeni aktivity umozfiuje pozorovat
fadové veétsi pocty atomu “C ve vzorku (neni zapotiebi
¢ekat na radioaktivni pfeménu atoml %C s polotasem
5730 let).

AMS vychazi ze zaporné nabitych iontd C-. JelikoZ dusik
netvofi zaporné ionty, je timto odstranéno ruseni
isobarickym 1“N.

Svazek generovanych iontl C- je pfedbézné hmotnostné
fitrovan a vstupuje do tandemového urychlovate s
pracovnim napétim zpravidla v rozmezi 200 — 6000 kV.
Zaporné ionty jsou urychlovany do centralni ¢asti (central
stripper channel), kde dochazi ke kolizi s molekulami
zfedéného plynu nebo tenkou félii.

Kolizi dochazi ke zméné polarity iontl (zpravidla C* az
C3*), které jsou poté smérovany do vystupni Casti
urychlovace. Kolizi pfi dostate¢né vysoké energii dochazi k
destrukci rusivych isobarickych molekularnich iontt
13CH-, 12CH?.

Svazek kladné nabitych iontl je z urychlovace veden do
spektrometrické trasy, kde pfi téchto energiich dochazi k
vysoce selektivni separaci iontll o hmotnostech 12, 13, 14.

lonty 4C jsou méfeny citlivymi pI}/novymi nebo
polovodiovymi detektory. Toky iontd °C a 13C jsou
meéreny pomoci Faradayovych detektor(.
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Schéma systému AMS (Fifield, 1999)



Postup zpracovani mikrovzorku pro AMS

Izolace a €isténi vhodné chemické formy uhliku
Spalovani
Suseni a davkovani CO,

Grafitizace



Mikrovzorky - izolace a €iSténi vhodné chemické formy
uhliku

Bylo zapotfebi zvladnout nové postupy mechanického zpracovani vzorku. Také bylo zapotfebi ovéfit vliastnosti
materiald a reagencii, aby bylo zamezeno kontaminaci mikrovzorkd fosilnim uhlikem. Zakladni typy vzorka:
kolagen z kosti, alfa-celulésa ze dfeva, odstranéni karbonatl a huminovych kyselin ze zuhelnatélého dreva.

Mikrovzorek precisténého kolagenu. Ultrafiltr Vivaspin 15 pro isolaci a
Cisténi bilkoviny o hmotnosti > 30 kDa.




Mikrovzorky - spalovani

Vzorky jsou spolu s CuO (oxidaéni €inidlo) a kovovym Ag (odstranéni sloucenin S, P, N) zataveny do ampuli z
kfemenného skla pod dynamickym vakuem. Po kontrole tésnosti jsou vzorky spaleny pfi teploté 950 °C.

Aparatura pro vakuové zataveni vzorku ZkouS$ka tésnosti ampule

Vzorky po spaleni

Ampule z kfemenného skla se vzorky




Mikrovzorky — otevirani ampuli, suseni a davkovani CO,

Po spalovani jsou ampule otevirany pod vakuem a ze smési je vymrazovana voda. Suchy CO,
je poté odparovan do davkovaci €asti aparatury (se znamym objemem) aZ do dosazeni tlaku
odpovidajicimu pfiblizné 2 mg C (ve formé CO,).

Aparatura pro rozlamovani ampuli pod vakuem




Mikrovzorky - grafitizace

CO, je davkovan do reaktoru spolu s prebytkem ¢istého H, (1,4x -2,5x oproti stechiometrii). Vlastni grafitizace
probiha na aktivovaném katalyzatoru z Cistého Fe za teploty 600 °C. Pro zvy3eni vytéZku grafitizace je z
reakéni smési pribézné vymrazovana voda.

Ampule pro skladovani
davkovanych 2 mg C ve formé CO,

Reaktor

b

Grafitizacni aparatura Grafitizovany vzorek




' Findlni mikrovzorky

Vysledna smés po grafitizaci obsahuje elementarni uhlik pfipraveny katalytickou redukci CO, od vzorku a
praskoveé Fe. V této podobé muize byt lisovana do kovovych drzaku a zakladana do generatoru negativnich iont(
systému AMS. Pokud je ve smési zvySeny obsah téZkych uhlovodiki dochazelo by k interferencim od
molekularnich iontl. Pokud by struktura pfipraveného grafitu nebyla dostate¢né &lenita, vysledny iontovy proud
by byl pfili§ maly a zvysSila by se tak nejistota méfeni AMS.

SEl  15kV x8,500 2pm S—— SEl \ 15kV ' xB.500 2pm

Z4 D60 »

Snimek SEM, katalyzétor Fe pripraveny Snimek SEM, uprostfed je experimentalné
redukci Fe,O, ve vodikové atmosfére pripraveny grafit ze vzorku na katalyzatoru

Fe
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