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l. -~ INTRODUCCION

1. 1. - BREVE RESUMEN DEL DESARROLLO DE L OS METODOS RADIAC-
TIVOS DE DATACION

La primera sugerencia referente al empleo de la velocidad de desin
tegracibn de los nlclidos radiactivos, para determinar la edad de los mater ia
les geolégicos, fué indicada muy pocos afos después del descubrimiento de la

radiactividad,

Rutherford, en 1905, pensaba que el tiempo transcurrido desde |a
formaciébn de los minerales de uranijo podrfa medirse por la cantidad de helio
acumulado en ellos, En 1906 determinaba (1), por primera vez, la edad de un
mineral, a partir del contenido en He y U del mineral y de la velocidad de de-
sintegracibn del radio, considerando que el uranio y el radio estaban en

equilibrio secular,

Simultdneamente a las experiencias de datacién de Rutherford se -
Investigaba sobre otro método de datacibn : el de Uranio/Plomo, En 1905 -
Boltwood, suponiendo que el plomo era el producto final de la desintegracibén

del uranio, calculd en 1907 una serie de edades U/Pb de varios minerales(2).

Aunque estas dataciones estaban afectadas de los errores inherentes

a dichas técnicas demostraban dos hechos muy importantes;
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a) La antiguedad de rocas y minerales, de muchos lugares de la
superficie de la tierra, tal como hablfan mantenido los geblogos durante -
mucho tiempo,

b) Que el fenbmeno de la radiactividad natural ofrecfa grandes po
sibilidades para construir una escala cuantitativa y absoluta de tiempo geo-

1bgico,

Durante mucho tiempo los citados métodos fueron los inicos emplea
dos para la datacidbn de rocas y minerales, y en 1943 Wickman (3) publicd =
una revisibn de las técnicas de datacibn vy de las posibles causas de error,

Goodman y Evans (4) propusieron la relacibn Rb/Sr para la deter
minacion de edades, y en 1943 Hahn y col, (5) la emplean para determinar -

edades geblogicas,

En 1948 Aldrich y Nier (6) encontraron un exceso de 40Ar‘ en los
minerales de potasio, Usando técnicas de espeetrometrfa de masas encontra
ron que la razbén 4OAr‘/aeAr' en algunos minerales estudiados era més aita -
gque en la atmbsfera, A partir de los datos obtenidos confirman la doble de-~
sintegracién del 4OK y sugieren el paso de 40K a 40Ar~ como método de data-
cibn Gtil para las ciencias de la tierra, En 1950 el método de K-Ar se utili-
zab& yva en la resolucidén de problemas geolbgicos; Jeffrey (7), por ejemplo ’

fo utiliza para la determinacidn de la edad de tla tierra.

En general, si un elemento radiactivo A con una costante de desin
tegracion A d& lugar, al desintegrarse, a la aparicién de un elemento esta
ble B, el cociente entre la cantidad de producto radiogénico estable y la can

tidad residual de elemento radiactivo,siempre que el sistema esté aislado,seré

a fancion del tiempo,
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Basados en este principio general y a partir del hecho de q. e los
elementos r'adnactuvos han sido incorporados por las rocas y otros materiales
en el momento de su formacién, se han desarrollado gran nGmero de métodos
para la datacidon de rocas vy mi'ner'a‘lles, sobre todo a partir de que el desarro
Ilo vy perfeccionamiento de las técnicas ha permitido la aplicacibn de estos
métodos a rocas y minerales comunes, Actualmente, los métodos mas uti-
lizados son |los basados en la desintegracidn de los isotopos 238 y 235 del -

3 87
uranio, en la desintegraciéon del 2 2'l'h y Rby, sobre todo, el método ba

' 40
sado en la desintegracién del K.

L.as mvesttgacuones Se encaminan Gltimamente en el sentndo de perfec
cionar las técnicas de medida, con objeto de aumentar la precision en la deter
minacion de los contemdos isotbpicos y por otro lado, se mvestlgan las posi-

bles causas de error y el modo de correglrlas.

Recientemente, Goennenwein (8) ha publicado una nueva revisibn de

los métodos de datacibn basados en la desintegracidn de nlclidos radiactivos,

1.2.- LIBBY Y LA DATACION POR ]4C

. - ' 14 . .
La transformacidn del nitrbgeno en C ,inducida por neutrones ,
Que es la base de esta técnica de datacibn, fue descubierta en el Lawrence -

Radiation Laborato}'y de Berkeley en la década de 1930,

Por la misma época, Kune (9) y» Seguido por Bonner- 1% Br‘ubacker -

(16, 11) y Burcham y Goldhaber (12) , encontr‘aron que la ll"l"adlaC!Ol’\ de aire
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con neutrones, en una cdmara cerrada, originaba la aparicién de un protén,
Pudieron demostrar, ademés, que este protdbn procedfa del nitrogeno del aire
v 4 . -
N;vieron también

7
gue los neutrones que daban lugar a la aparicibn de protones eran los de ener

1
y, concretamente, del isbtopo més abundante (99'62%), el

gfa térmica o proximos a dicha energfa térmica. En base a los trabajos desarro
Ilados establecieron que, con neutrones de energfa t'er‘mica,se producirfa la

reaccibn;

14 1
_— C H A
(n, p) N+ o € * (A)
L.as secciones eficaces de los distintos elementos para los neutrones
térmicos fueron medidas sistem&ticamente por el grupo de Fermi en Roma vy

4 4 2
la del ] N resultd ser de 1127 x.10° cm” , valor muy grande comparado con el

de otros materiales. Ello indica que esta reaccibn es sumamente probable.

En 1936 , la tabla de isbtopos presentaba un vacfio en la posicibn
correspondiente al isbtopo de masa 14 del carbono e indicaba que este isbtopo
podrfa ser radiactivo . Parecid pues I6gico, una vez conocida la posible -
reaccidn (n, p) sobre el nitrbgeno y la alta probabilidad de que se produjera,
intentar producir MC bombardeando con neutrones materiales que contenfan

nitrbgeno,

L.a produccidn de ]40 fue intentada primeramente por el grupo de
investigadores de la Universidad de Catlifornia; la idea que tenfan era que al
oombardear una gran masa de nitrato ambnico, el carbono producido quedarfa
atrapddo entre los cristales de la sal como CO v CO2 que se l|iberarfa al di~-

solveria en agua,

Yost y col, (13) demostraron que, efectTvamente, el carbono produ-

cldo por una reaccidn (n, p) como la (A) se comportaba quimicamente formando
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CO vy COZ ; esto suponfa que el carbono producido por la accibn de los neu-

trones sobre el nitrdgeno podia ser colectado y medida su actividad,

Se siguid con el estudio del efécto de los neutrones en el aire y se
comprobd que, con neutrones energéticos, el nitrbgeno es también el elemen
to mas reactivo; la reaccidon (A) sigue siendo dominante, pero Johnson y

Barschall (14) pusieron de manifiesto la existencia de otra posible reaccibn

14 1 11 4
@ N n ——> B ¢ He B
(n, ) 7 o, 5 5 (B)
Esta reaccidn se convierte en dominante cuando 1os neutrones tienen
energfas superiores a 1 MeV, Todavia se ha Ilegado a conocer la existencia -
de una tercerd reaccidn, que fue detectada en el laboratorio por Cornog y -

Libby (15) y es producida por neutrones de energia superior a 4 MeV

14 1 12 3
. —
(n,t) 7N o" 6C + : H (C)

o+

Korff (16) descubrid que los neutrones aparecen en la atmbsfera probablemente

como radiaciones secundarias producidas por los rayos cbsmicos primarios,

Conocidas ya las reacciones que pueden dar |os neutrones ali interac
cionar con el nitrbgeno del airey sabiendo, por lo tanto, que en dos de ellas
se producen isbtopos radiactivos, era ldgico pensar que los neutrones genera
dos por la radiacidon cbsmica producirfan estas tres reacciones en la atmbsfera
Y, por lo tanto, deberian aparecer en ella los correspondientes elementos -
radiactivos : tritio y carbono-14, Se planificd (17) una investigacibn con
Objeto de detectar ambas radiactividades en la naturalezay, efectivamente ,

S$& encontraron ambas en cantidades y concentraciones que correspondian, -

apreximadamente, a las esperadas (18,19, 20).
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En lo que respecta a la datacidbn por MC, propiamente dicha ’
tiene su origen poco tiempo después de que se fijara el plan antes citado

para detectar la presencia de MC y 3H en la naturaleza. La idea se debe

a W.F, Libby, quien pensé establecer un puente entre las ciencias nuclea-

res y la arqueologfa, el éxito obtenido le valid el premio Nobel en 1960, Toda

ta materia viva contiene carbono, que proviene del CO2 atmosférico ; éste ~
contiene una pequefia porcibn de ]4C producido, como ya hemos visto; por

la accibn de los rayos cbsmicos sobre el nitrbgeno atmosférico, Al obtener

su carbono de la atmdsfera, la materia viva, se hace radiactiva, habiéndose
establecido un equilibrio entre su actividad en 14C y la correspondiente a

la atmbsfera, EI aporte de]4C..ceSa en el momento de lé muerte del ser vivo, en
que éste se separa de la biosfera, con lo que se rompe el équio"ibr‘io establ_e_
cido y la radiactividad de 14C contenido en la materia, viva en otro tiempo,
decrece lentamente seglin la ecuaciétn de desintegracidn de dicho radisétopo
(21). Es suficiente medir la radiactividad restante en dicha materia para saber

el tiempo que nos separa de su muerte,

Una vez establecido el principio de la dataciébn por 14C y comproba
da la exlstencia de 3H y MC en la naturaleza, el primer problema que hubo
que resolver fué el de poner a punto una técnica de medida que permitiera -
deteCtar con exactitud las bajas actividades especfficas que, segln los célcu-

los, debfan presentar las sustancias,

Libby usbd, mtcnalmente, un detector Geiger para sblldos, suendo -
primaramente COSCa el sblido a medir ; posteriormente se usb el C, Tanto
el C‘Os{:a como el C se obtenfan a partir del CO2 producido por combustibn

de |la muestra en corriente de oxfgeno, Este método se abondond por su baja

eficiencia de contaje,
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Se utilizaron después las técnicas de medida de gases, Cr:ne (22)
utilizaba un contador Geiger, consistente en un tubo Geiger, en el que la -
muestra (una mezcla de CO2 y una pequefa cantidad de vapor de SZC a una
presibn aproximada de 1mm de mercurio) forma el gas de contaje, La efi-
ciencia de contaje en este caso es alta, pero se requieren contadores de grar;

. . .

tamafio,

-
C e ’

Utilizando contadores proporcmnales se han medldo distintos gases
como acetileno (23), metano(24) y dcéx:do de carbono (25), L_a medida de este
Gitimo ha dado muy buenos r‘esultados y ha sido y es alin hoy usada por gran
nUmero de laboratorios, En la Fllg, 1'. .l‘ se ha r'epresentado el esquema de
una instalacibn para la medida de Ié-C' u‘:t;ilizando éste Oltimo‘:" n'éétodo, en la que
CI es el contador proporcional.en e';l.que se introduce el gaé.' a:medir‘; B] es
una primera capa de blindaje _dé"'mer*c‘urio (26); C. es una corona de conta-

2
dores en anticoincidencia con C] ¢ Cuya misién es anular el efecto de la radia
Cidbn cbsmica que no es frenada por el blindaje, Finalmente, - Bz es la segunda
capa de blindaje de 10 cm de hierro y ' 83 es la tercera capa de blindaje de

20 cm de plomo,

La introduccidn de los contadores en anticoincidencia disminuye —
enormemente la radiacién de fondo, Su accidén es como sigue: si una radiacion,
rormalmente un mesodn de alta energfa a la vez ionizante y muy penetrante, |lega
a C] ha tenido que pasar antes por los contadores C2 que rodean a C] . De

esta forma el impulso electrbébnico es producido simultaneamente por C. vy C

1 2
y el contador central mediante un circuito electrbnico de anticoincidencia -

elimina este impulso.

N
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Trayectoria , de mesgn cosmico

A,.rfﬂ\hv procedente del medio

FIGURA 1,1, - Esquema de una instalaciéh de medida de 14C por el método de

- medida en fase gaseosa,
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Después, se utilizd la téecnica de centelleo ITquido, Como es bien
sabido, un contador de centelleo consiste en una sustancia fluorescente s6-
lida &6 Ifquida, transparente, acoplada bpticamente a un tubo fotomultipti-
cador, el cual consta de una célula fotoeléctrica que actlia como catodo (foto
cétodo) una serie de electrodos intermedios situados a potenciales crecien
tes (dinodos), y finalmente Un 4nodo, Cuando una particula cargada, 6 un -
rayo VY ,inciden sobre el centelleador disipan en &l toda 6 parte de su -
energfa, originando la ionizacibn y excitacidn de sus moléculas, Una fraccidn
de esta energia absorbida es emitida en forma de fotones luminosos, como con
secuencia de la vuelta a su estado fundamental de las moléculas excitadas; -
algunos de estos fotones inciden sobre el fotocatodo, arrancéndole electrones
por efecto fotoeléctrico, Estos electrones son obligados a ir hacia los dinodos
dondé Son recogidos, y en cada uno de ellos convenientemente multiplicados -
y,de esta forma, una verdadera avalancha de electrones sale del Gitimo -
dfnodo, Estos electrones son colectados en el d&nodo y producen en el conden
sador de salida un impulso de voltaJe que es amplificado y r‘eglstr‘ado en una
escala o integrador, De esta forma, c¢ada partfcula ionizante que incide sobre
el centelleador origina un impulso, cuya altura en definitiva es proporcional
a la energia cedida por la radiacién en el centelleador; por ello, estos conta-
dores son adecuados para medir unas radiaciones en presencia de otras, con

tal de que difieran en su energfa (27).

Los centelieadores Ifquidos son disoluciones organicas (solutos vy
disolventes organicos) que emiten fotones luminosos en su interaccion con la
radiacion ionizante. L.os disolventes son generalmente sustancias arométicas,
caracterizadas por arfillos bencénicos, Los electrones de dichos anillos son

los responsables de la absorcidn de parte de la energfa cedida en el medio -
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por la radiacibn, L.as molécuias del disolvente transfieren su energfa de
excitacidén al soluto y cuando ia concentracibn de éste es adecuada, la
eficiencia de este mecanismo es alta, El soluto, asl excitado, emite fotones
que son captados por el tubo fotomultipticador, originando el impulso, que
es registrado por el equipo electrdonico asociado y cuya altura es proporcio

nal a la energfa cedida por la radiacibn en el interior del vial,

En la datacibn por MC uiilizandp la técnica de centelleo Ifquido
Tamers (28) empled como Ifquido a medir un benceno sintetizado a partir de
la muestra a datar,

Naturalmente, se planted casi de inmediato la posibilidad de uti-
lizar otros Ifquidos distintos del benceno , En la Tabla I, publicada por -
Tamers (29), se exponen las caracteristicas qufmicas de algunas compuestos
orgénicos investigados para ser usados como Ifquidos a medir por centelieo
liquido, A la vista de la citada tabla parece evidente que el ITquido més apro
piado para la datacibén por MC » UWtilizando la técnica de centelleo Ifquido ,
es el benceno, dada la facilidad de sus sintesis y sus bptimas propiedades

de centelleo,

Ultimamente se han propuesto nuevos métodos (30) para la medida
de 14C basados en la determinacidn del contenido en ]4C por medio de.l -
contaje de iones, en vez de desintegraciones nucleares, Estos métodos
aceleran los iones a altas energias ( > 1MeV. uma -]) ; a dichas ‘ener'gl'as

]
: . . 14 _4
iOnes de la misma masa, carga y energfa, como pueden ser el C + y el

14 44 .
N, interaccionan de distinta manera con la materia y pueden, por tanto,

ser diferenciados, L.a mayor ventaja (31) de estos nuevos métodos es que -~
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permiten analizar muestras de muy pequefio tamafio (pocos mg. de muestra)
lo que amplfa el nimero de materiales a datar (hierros, cerémicas,.).

Sin embargo, es necesario un mayor desarrolio de las técnicas, para que
puedan alcanzar la precisibn requerida en la actualidad, mediante el contaje

de desintegraciones nucleares,

: 4
1.3.~- LA SEGURIDAD DE LAS FECHAS DETERMINADAS POR EL l C

Como habfa previsto Libby, una vez dado a conocer el método de
datacidn, fueron muy numerosos los laboratorios que se equiparon en todo
el mundo para aplicarlo a la arqueologfa y pronto también se empezaron a

datar muestras geolbgicas del Cuaternario reciente.

A medida que se acumulaban las determinaciones de edades, la -
precisidon de las medidas aumentaba por el perfeccionamiento de las técnicas,
Esto iba a permitir hacer interesantes comparaciones entre las edades del -
140 y las edades reales, o siderales, de las muestras, Es nuestré intencibn
en este apartado hacer un estudio de los desacuerdos encontrados entre las

edades ] C y las siderales, de sus posibles causas, y de las curvas de call

brado que se han propuesto para corregir las discrepancias.

. . .. 14
1.3.1, - Fluctuaciones en el contenido atmosférico en C

. . 4 -
El método de datacibn por ] C esta basado en la hipbtesis de que
sl contenido en = 'C, de la atmbsfera, ha permanecido constante con el tiem-

Po; 14 validez aproximada de esta hipbtesis fue demostrada inicialmente por
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Arnold y Libby (32). Sin embargo, a partir de un trabajo publicado en 1958
por De Vries (33) quedd fuera de toda duda la existencia de oscilaciones en
el contenido en 14C de la atmbsfera, durante los Gitimos cientos de afios, -
Evidentemente, cualquier cambio en la atmdsfera se va a reflejar en la bios
fera, puesto que el MC se incorpora a ella por el proceso fotosintético y

14

también va a provocar, consecuentemente, un cambio en el contenido en C

de los mares,

Se tratb, entonces, de establecer cuéles habfan sido las variacio
nes en el contenido en MC de la atmbsfera durante los Gltimos miles de afios;
Broecker y col, (34) llevaron a cabo las primeras investigaciones sobre mues
tras de edad conocida, Posteriormente, Willis y col, (35) utilizaron como ma
terial a analizar anillos de sequoia, En 1963 Libby (36), trabajando simul-
taneamente sobre muestras de edad conocida y otras dendrocronolégicas , -
encontrd una posible variacibn en el contenido en ]4C del 1 & 2% . Abundan
do sobre el mismo tema, en un trabajo posterior, Wood y Libby (27) intentan
establecer una relacidn analitica entre el contenido biosférico en MC y las
variables geoffsicas implicadas, segln ellos, en dicho contenido :

a) radiacibn cbsmica,

b) intensidad del campo magnético terrestre,

c) grado de mezcla de los Océanos,

Proponen en este trabajo un método analftico para evaluar posibles oscilacio
nes en la magnitud de dichas variables, llegando a la conclusibén de que, con
los datos experimentales disponibles sobre la variabilidad en el contenido en

14C (36) , y dentro de los Ifmites del método analftico propuesto, se puede -
admitir que dichas variables han permanecido constantes al menos durante los

Gitimos 5000 afos,
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En definitiva, L.ibby y sus colaboradores, aunque admiten la -
. 14 X
posibilidad de cambios en el contenido en C de la atmbsfera, mantienen -
que al ser estos de corta duracidn no van a originar serias discrepancias

4
entre las edades del ] C vy las verdaderas,

Por otro lado, los estudios realizados sobre los anillos de los
arboles demuestran, sin lugar a dudas, la existencia de variaciones apre-~

4
ciables en los niveles de ! C en la atmbsfera durante el pasado (38,40).

Ultimamente, Stuiver (41) discutfa dos aspectos diferentes del
problema, tales como son las variaciones de corta duracibén en el contenido
atmosférico en MC, durante los Gltimos 450 afios, y los posibles cambios -
en el perfodo anterior al cubierto por los anillos de los &rboles, En lo que
respecta a los primero, encuentra una gran variabilidad en el contenido en
MC, que no se puede atribuir a errores experimentales; y en cuanto a la
segunda cuestidn parece ser que para el perfodo comprendido entre 9000 y
32000 afios BP , la maxima anomalfa detectada corresponde a una fluctua-
cibn en el contenido en MC de aproximadamente el 20%, segln se deduce de
la comparacidn realizada entre las fechas obtenidas por distintos métodos -

: .. . ,s 230
de datacibén, concretamente por termoluminiscencia, magnetico y Th /

234

/7T

Queda todavfa una cuestibn més , respecto al contenido en MC, y
es la que se refiere a las causas de las variaciones observadas, De \/ries
(33) sospechaba una relacidn con las condiciones climatol6§icas que afectan
& la mezcla de los océanos, Stuiver (42) indicaba después la existencia de

Una correlacion con la actividad solar; Suess (43), por su parte, sugerfa la
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posibilidad de que los cambios en la produccibn deMC y en el clima tuvieran
una causa comln en la actividad solar, L.ibby y LLukens (44) sugieren y estu
dian |la posibilidad de que las oscilaciones de corta duracibn sean debidas

a la produccibdn de Mc en las tormentas, pero posteriormente Fleischer vy
Plumer (45) montan una experiencia para determinar el nUmero de neutro-
nes que se pueden producir por un reldmpago, resultando ser muy inferior al
valor estimado por L.ibby como necesario para producir una cantidad aprecia
ble de ]40. Ottaway (46) también ha sefialado la posible relacidn del conte-

4
nido de ] C en la atmbsfera con los cambios climatolbgicos,

Un factor que puede afectar a la produccibn de MC es, evidente-
mente, y ya se ha indicado antes, la intensidad del campo magnatico de la -
tierra; este campo crea en las proximidades de la superficie de |a tierra una
especie de escudo protector contra la radiacibn cbsmica, Un aumento en &l
originarfa, en definitiva , una disminucién en la radiacion cbsmica que alcan
za la atmbsfera y, por tanto, disminuirfa la produccidn de ]40, con lo cual
las edades de los materiales que crecieron en ese momento resultarfan més -
altas que las reales; una disminucibn en la intensidad del campo magnético -
ocasionaria lo contrario, L_os estudios de Barbetti y McEchinny (47,48) in-
dican la presencia de variaciones en el campo magnético de la tierra;sin em-
bargo, en la comparacién |levada a cabo por Huxtable y Aitken (49), con ob-
jeto de comprobar la influencia de dichas variaciones, entre edades determi-
nadas por ]~4C y termoluminiscencia, no se encontrd ninguna evidencia de per
turbaciones en el contenido en MC causadas por la variacibn en el campo mag
nético , aunque s‘u‘s datos no excluyen la posibilidad de que existan mayores -

pé&rturbaciones,
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Resumiendo o que se ha expuesto, podemos decir que esti to-
talmente fuera de duda la existencia de fluctuaciones en el contenido atmos
férico en MC, pero que las causas e incluso las magnitudes de estas osci
laciones no se han podido determinar con toda certeza, si bien parece haber

una relacidn con los cambios climatolbgicos y con la actividad solar, que no

ha sido desmentida hasta ahora,

1,3.2.~ El efecto Suess v las explosiones nucleares

Suess (50) comparé‘ las edades MC , de anillos de madera tomados
a varias distancias del eje de un arbol viejo, pero recien cortado, con las -
edades dendrocronoldgicas de dichos anillos, Observbé que las edades 14C
a partir de aproximadamente 1850, se volvlian cada vez més distintas a las
dendrocronolbgicas conforme se aproximaban al presente , Siendo hacia 1950
el contenido en MC de las muestras un 2% més bajo que el que debiera corres
ponder a su edad, Conocido el contenido en ”‘C de la atmbsfera, Suess -
concluyd que este efecto era producido por las enormes cantidades de car

bono practicamente inactivo (debido a su antigiledad) arrojadas al aire por

la combustidén de carbbdn y petrbleo, desde el comienzo de la era industrial,

Pero esta modificacibn resulta ser muy pequefia comparada con la
que iban a producir algunos afios més tarde las grandes explqsiones nucleares
en la atmbsfera; el equilibrio natural entre la produccibn y la d.esintegr'acibn
del MC en la reserva natural fue perturbado por dichas exjplosi,one's, ya que
fos neutrones liberados en ellas producen 14C adicional y eéte r‘a&ioelemento

e pfoyectado a la estratosfera desde donde se difunde hasta el nive! del mar, %
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En la Figura 1,2 se encuentra representada la variacidn de ia
actividad debida al 14C del CO2 atmosférico, medida al nivel del mar en -
Francia y en el hemisferio sur ;para esta representacibn se han tomado los
datos publicados por Labeyrie (51) que estan en buena concordancia con los
presentados y predichos anteriormente por Nydal (52) , En la citada figura
se observa un considerable crecimiento de la actividad en 1962 y durante -
los afios subsiguientes hasta 1965; también se puede ver cbmo (nicamente en
1966 ( cuatro afios después de las explosiones nucleares de 1962, ocurridas
todas en el hemisferio norte) los dos hemisferios han alcanzado niveles -
iguales de ]40. L.as curvas dejan prever que para el afflo 2015 la atmbsfera
habré alcanzado un nivel de solo un 10% por encima de su nivel natural

si no se Ilegan a provocar nuevas explosiones nucleares en la atmbsfera,

Naturalmente, el enriquecimiento en 14C de la atmbsfera tenfa -
que repercutir en la biosfera ; algunos datos en este sentido fueron obtenidos
por Nydal (52) quien puso en evidencia que las muestras de cereales y leche
analizadas presentaban una cantidad de MC prbxima al maximo c;ontenido de
la troposfera en el afio correspondiente, Las muestras humanas presentaban
uh retraso respecto a la troposfera, que es atribuido por Broecker (53) al
tiempo transcurrido entre la fotosintesis del alimento y SU consumo por el

hombre, asf como al tiempo que el carbono permanece en el tejido humano,

Otra consecuencia del enriguecimiento atmosferico en MC es e
correspondiente enriquecimiento de las capas superficiales de los Oc#anos,
L abeyrie indica un enriquecimiento del 25% sobre el nivel natural de ia at-
mbsfera para las aguas superficiales del Océ&ano Indico. El estudio del conte
nido en ]4C de las aguas de los Océ&anos puede ayudar a conocer las velocida

des5 de mezcla entre tas aguas de distintas profundidades,
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1,3.3,~ Calibrado de las fechas del ]4C

l.a edad MC de las muestras esta basada en la desintegracidn
radiactiva del MC y se calcula a partir del cociente entre la actividad del
“‘C ‘presente en la muestra y la actividad de un patrbn, la cual se consi-
dera idéntica a la atmosférica para todo el perfodo de tiempo que abarca la
datacién por MC. De este modo, las edades convencionales MC no tienen
en cuenta las fluctuaciones en el contenido en 14C de la atmbsfera durante

14 . . ..
el pasado; esto supone dque las edades C no tienen por qué coincidir -

exactamente con las edades reales o siderales,

Seglin lo expuesto, resulta evidente la necesidad de hacer un ca-
librado de la escala de tiempoMC con objeto de poder convertir las edades
del ]40 en edades reales ; un requisito previo al establecimiento de este ca-
librado es saber si las fluctuaciones se han producido a escala mundial, Suess
afirma (54) que asf ha sido, dado que la atmbsfera se mezcla en unos pocos -

afos; de este modo, realizada una curva de calibrado, ésta seré valida para

cualquier material, independientemente de su origen geogréfico,

. 14 .
Para hacer el calibrado de las fechas del C, lo més conveniente
es la utilizacibn de los anillos de los &rboles que se pueden datar dendrocro-
. X . 14
nolbégicamente ; el calibrado se realiza datando por  C las muestras de made

ra, suya edad se conoce por dendrocronologfa,

Una primera curva de calibrado para los Gltimos mil afios fué pu-
blicada por Stuiver y Suess (55). Posteriormente, Suess (54) publicd una
Aueva curva que se extendla hasta cuatro mil afflos a.C, Esa curva, revisa

da posteriormente (40), es la més usada por los arqueblogos, aunque presenta
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algunos !"rizos! que hacen que a una fecha] 4C le correspondan varizs den-
drocronolbégicas, Se han presentado numerosas dudas acerca de la existen-
cia y ntmero de estos !'rizos!, pero esta totalmente demostrada la existen—
cia de fluctuaciones de corta duracibn en el contenido en MC de la atmbsfera,

tema sobre el que ya hemos incidido anteriormente,

A la vista de las discrepancias existentes entre las curvas de call
brado realizadas en distintos laboratorios sobre el mismo material, Pearson
y col. (56) decidieron considerarlas debidas a errores en la técnica experi-
mental. Como resultado de la investigacidbn concluyen que cualquier curva que
presente desviaciones marcadas respecto a la realizada por Suess (40) sobre

el '"bristlecone pine'" ser4 errbdnea.

Clark y Renfrew (57) estudiaron la posibilidad de establecer una
funcidén de calibrado Gnica trabajando con las fechas del calibrado de Suess
y con muestras egipcias ; si bien en este primer trabajo no pudieron estable
cer las relacidn Unica buscada, los resultados no contradicen la posibilidad

de establecerla,

Otra cuestidén respecto al calibrado de las fechas ]40 mediante |a
dendrocronologfa era la influencia que podfan tener diversos factores, como
pueden ser la localizacién geografica, altitud y fisiologfa del crecimiento de
la madera, en el contenido en 14C de los anillos de los &rboles; todos esos
factores fueron estudiados por Cain y Suess (58), ilegando a Ia} conclusibn de
due, excepto en casos especiales relacionados con la poluéibn del aire, los
anillts de distintos &rboles que crecieron antes de 1900 a, D, muestran el

. . 4
mismo contenido en | 'C dentro de un Ifmite del 1,0 9 ,
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Como una forma de extender el calibrado por encima de los 7500
afios BP que puede alcanzar la dendrocronologfa, Stuiver (59) propuso el
estudio de las !"varves!l (sucesidn de estratos de arenas y arcillas deposita
dos regularmente por los glaciares en sus é&pocas de fusién). La Gnica hipd
tesis inicial es que las ''varves! responden a un ritmo anual;los resultados ob
tenidos por Stuiver sobre estos materiales coinciden muy bien con los de Suess
para el intervalo hasta 7400 afios BP, pero hay fuertes discrepancias entre

las dos series de !lvarves! estudiadas para edades superiores a la indicada,

En resumen, debemos decir que, hasta el momento actual, son -
numerosas las curvas de calibrado que se han publicado basadas, en su mayor
4par*te, en muestras datadas dendrocronolbgicamente; estas curvas no coinciden
totalmente entre sf y revelan todas ellas fluctuaciones de corta duracidn en el

4
contenido en ! C de la atmbsfera,

Todo parece indicar hasta aquf, que serén necesarios nuevos y mas
precisos anélisis que permitan establecer una curva de calibrado Unica, apli-

cable a todo tipo de materiales arqueolbgicos,

1.3. 4. - Fraccionamiento isotbpico

Es conveniente distinguir entre el fraccionamiento de los isbtopos
del carbono, que tiene lugar en la naturaleza, y el posible fraccionamiento -

que tendrfa lugar durante el tratamiento quimico a que se somete la muestra,

.

i .

En lo que respecta al fraccionamiento en la naturaleza, un minu-
) .
cioso estudio sobre los mecanismos de fraccionamiento isotbpico fué realiza

do por Craig (60),
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Resulta evidente que el fraccionamiento Isotbpico va a atectar
4 ... . ,
a la datacibn por 1 C. Con objeto de minimizar el error debido a este efecto
13 -
se debe calcular el valor de 8 ~C (61) para cada muestra . Este valor -

es una medida del fraccionamiento y viene dado por la expresibn

= ) x 1000

donde

= ]3C / 12C ) de la muestra

3
] c/ IZC ) del patrén de carbonato célcico de Craig.

"

R, = (

3]30 se puede calcular midiendo directamente los cocientes -
RM y RP s O bien se puede estimar a partir de las tablas publicadas por -
Polach (61). Determinado el valor de & ]30 , la actividad de la muestra se
ha de normalizar para un valor de & ]3C =~ 25%, que es el correspondien
te al fraccionamiento postulado para la madera terrestre, LLa forma en que -

se lleva a cabo la normalizaciébn y, por tanto, la correccibdn del fraccionamien

to isotbpico, se detallar& més adelante en el apartado 3, 8, 4,

.3.5.~ Perfodo de semidesintegracibn del 14C

De acuerdo con la 52 Conferencia sobre Datacibn Radiocarbbnica
(62) celebrada en 1962, todas las fechas deberén estar basadas en el periodo
de semidesintegracidén estimado por Libby (5570 X 30 afios); esta decisibn fué
ratificada en la 92 Conferencia sobre Datacibn Radiocarbbnica celebrada en
1976 (63)., Un valor més exacto del perfodo de semidesintegracibn del 14C fué

abtenido por Godwin (64) este valor es de 5730 1 40 afos,
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L.a utilizacién de ty = 5730 4 40 afios supone una variacidn poco
significativa en las edades abtenidas tomando el valor de Libby; cabe sefalar,
e".‘i‘_n embargo, que en el trabajo de Stuiver (41) mencionado anteriormente, en
el que se realiza una comparacibén del método radiocarbbdbnico con otros méto-
dos de datacibn, cuando se aplica th = 5730 afios se reduce la dispersidn de

edades y las dataciones radiocarbbnicas no resultan ya sisteméticamente ba-

jas,

1.4~ TRABAJO REALIZADO. TECNICA Y DATACIONES

Desde el momento en que se dib a conocer por Libby el método de

. 14 . e .
datacibn por C, éste ha experimentado una gran difusibn que ha venido fa-
vorecida por el perfeccionamiento que han experimentado desde entonces —

tanto las técnicas de preparacibn como las de medida de actividades,

Considerando que en nuestro pafs habfa un sblo laboratorio dedi-
cado sisteméticamente a {a datacibn por 14C y NOs parecid de gran interés '
dada la importancia de las investigaciones arqueolbgicas y del estudio del
Cuaternario, que se desarrollan actualmente, la puesta a punto de un labo-
ratorio de datacibn por 140, en el que se introdujeran algunos de los avan-

Ces técnicos que han tenido lugar en los Gltimos afos,

L.a técnica de centelleo ITquido aplicada a la medida de bajas acti-

. 14 . . . .
vidades de C, seguida en este trabajo, presenta una serie de ventajas, que

resuUmimos aquf de forma concisa:

1.- La mayor densidad de la fase Ifquida, permite que se puedan
medir cantidades de carbono mucho mayores que las que se miden en fase ga-

Se0sd, con un contador proporcional,
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2, - El benceno se sintetiza con relativa facilidad y tiene bdptimas

propiedades de centelleao,

3. - No se produce un fraccionamiento isotbpico apreciable durante

el proceso ,

4, - El Radbn, posible contaminante radiactivo de la muestra, es
eliminado durante la sfntesis y, en el peor de los casos, posteriormente =-

discriminado por el contador,

5, - L.a sensibilidad y reproducibilidad del método permiten aplicar

4 .
la dataciébn por ] C a un intervalo de tiempo bastante grande,

6.,- L.a pr‘epar'acibn' qufmica de las muestras es relativamente sim-

ple y no requiere técnicas de alto vacfo,

Una vez que se hubo puesto a punto la técnica de détacibn elegi-
da, e independientemente de las normales dataciones de muestras que se rea-
lizan en el laboratorio, decidimos aplicarla, ademés, a un estudio concreto,
que ha sido el estudio cronolbgico de los sedimentos de la turbera de Padul

(Granada),

La investigacibn de esta turbera es de gran interés , entre otras
razones, por la existencia en ella de acumulaciones de materiales carbonosos,
de interés econbmico, susceptibles de explotacibn, Son ya varios los estudios
realiZzados sobre esta turbera, desde distintos puntos de vista (65, 66) ; nues~
the trabajo pretende complementar el |levado a cabo anteri_or‘mente por Menég_

dez Amér y Florschlitz (67, 68).

L.a turbera se localiza en la Depresibn de Padui, cubeta de forma

aval

dda, limitada al NE por la Silleta del Manar; por el extremo SO la limi-
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tan una serie de colinas tridsicas que se levantan hacia la meseta de las

Albufiuelas; por e! extremo NO la Depresidn se cierra por una serie de co-
linas de materiales miocénicos que se prolongan hasta el Suspiro del Moro
y hacia el SE la Depresibn asciende por los materiales recientes acumula-

dos por el rfo Dlrcal (69),

El desarrolio de una fase tectbnica (graben), en relacibn con el
proceso de elevacidn general de Sierra Nevada, durante la orogenia alpina,
parece ser el causante de la formacibn de un ambito endorréico, en el que la
formacidn de depbsitos lacustres es coetanea con el proceso de subsidencia,
De esta forma quedb constituida definitivamente un &rea lacustre que llega -

hasta nuestros dfas,

Sobre ella crecid y crece la vegetacibn freatofita, cuyos restos
unidos a las apor‘tacioneé orgénicas y animales de las &reas prbximas, arras-
tradas por los barrancos, produjeron una gran acumulacibén de materias orga
nicas que, sometidas a un proceso de carbonizacidn incompleto, constituyen

los depbsitos de turba,

En el siglo XIX la laguna fué desecada permitiendo que el rfo de la
L.aguna después de recoger las aguas de las '"madres! y los canales de desa-
glle de la Depresidn se uniese al rfo Durcal abriéndose paso através del cono
de deyeccibn de éste Ultimo, con esto ademés de mejorar la salubridad del

sector se pusieron en cultivo grandes extensiones de terreno,
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.- MATERIALES UTILIZADOS

Para la limpieza manual de las muestras a analizar nos servimos
de una lupa estereoscbpica suministrada por ""C,R. Mares S, A, ", marca

ERMA y nimero 23, 188,

2.2,~ CAMARA DE COMBUSTION

lL.a muestra es quemada en una cdmara de combustibn PHONON -
modelo 400, disefiada especialmente para una combustidn répida y eficaz de
muestras destinadas a datacidn radiocarbbnica., Esta cdmara consiste en
un cilindro de acero inoxidable, resistente a la corrosidn, de 20 cm de di&
metro interior, cerrado en sus extremos por sendas paredes de acero ino-
xidable, con un espesor de 1'25 cm , Una de dichas paredes forma la puerta,
cuyo cierre consiste en un tornillo central que controla el movimiento de una
placa que ha de soportar gran presidn; esta placa tiene 6 hendiduras distri-
buidas en su periferia que encajan en 6 clavijas colocadas alrededor del ci-
lindro, cuya misién es fijar la posicidén de la placa, Girando el tornillo cen—
tral, se aplica una fuerza axial en el centro de la puerta a la vez que se ajus
ta la placa a las clavijas, con lo que se cierra la cdmara ; el cierre hermé
tico esté garantizado por ura junta de goma que se coloca en la puerta. La

pared del cilindro va rodeacda en su exterior por un tubo de acero; esto, a



ia vez que da mayor consistencia a la camara, proporciona un sistema para
la refrigeracidén de ésta, ya que el espacio que queda entre los dos cilin=-

dros es utilizado como camisa de refrigeracibn,

El vollmen de la cdmara es de 5'5 |,, siendo sus dimensiones =

560 mm x 228 mm x 380 mm, Su peso es de 55 Kg.

La cdmara va conectada a una unidad de control remoto PHONON
modelo 405 que permite, para seguridad del operador, quemar la muestra
a suficiente distancia del cuerpo principal de la cdmara.

L.a unidén de la cAmara de combustidn al resto de la instalacidén se
logra medié.h'té dos tubos de cobre de 6 mm de didmetro interior, qUe partien
do del tubo de conexidn miitiple, situado en la parte posterior de la cdmara,
se fijan mediante sendas uniones roscadas a dos conducciones de vidr‘io; -
una de ellas es |la conexidn a la linea de vacfo y la otra la conexidn a la |fnea

de sintesis.

2.3.- MATERIAL DE VIDRIO PARA EL SINTETIZADOR DE BENCENO

Este sistema ha sido construido en vidrio por el Servicio de Sapla
<o de Vidrio de esta Universidad., En este montaje, ademés de varillas de
vidrio PYREX de distinto didmetro seglin su funcién, se han empleado |qs

siguientes elementos :

- Llaves de alto vacfo marca QUICKFIT TH 1/3 y TH 1/8.
- Llaves ROTAFLON TF 1/12y TF 6/18,
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~ Seis matraces de fondo redondo, de un volumen aproximado de
10 I,, marca SOVIREL.,

~ Un matraz de fondo redondo, de un volumen aproximado de 6 |,
marca PYREX,

- Trampas frfas construidas en vidrio PYREX,

Visor de vidrio marca QUICKFIT,

Columnas de relleno construidas en vidrio PYREX.,

Junta roscada SOVIREL 30,

RétulaSQ
Juntas roscadas de teflén QUICKFIT SQ 18,

2.4, - GASES UTILIZADOS

En el presente trabajo se han utilizado oxigeno y acetileno, E| -
oxfgeno, N 45, es decir de 991995 % de pureza en volumen, fue suministrado
3
por la Sociedad Espaficla del Oxigeno(SEQ) en envase metalico de 1'5m , Que

se conecta facilmente a la cdmara de combustibn mediante un tubo de cobre.
El acetileno, N 25, (99'5 % de pureza), fue igualmente suministra
¢do por |la SEO en envase metalico, que se incorpora con facilidad al sistema,

Este gas, antes de ser utilizado, se purificaba en el correspondiente siste-~

ma que se detallari méas adelante.

Se utilizd, en el rellena de los manbmetros, mercurio lavado del



9919 % de pureza suministrado por PANREAC, que se sometid a purifi~

cacidn para evitar, dentro de lo posible , la contaminacibn,

Las impurezas sblidas que acompafiaban al mercurio, se separaron
por filtracidn a través de un embudo de placa filtrante mediante el vacfo pra

ducido por una trompa de agua,

Para eliminar los metales nobles se ha utilizado un aparato de des
tilacidon, construido en vidrio PYREX, que consta de matraz de destilacién
y refrigerante, cone_ctado a una trompa de agua que proporciona la presibn
adecuada para la destilacidn, LUna vez destilado el mercurio se comprueba -
que no deja residuo en cépsula de porcelana y a c.ontinuacién se introduce

en los manbmetros,

2.6.- LI1QUIDOS Y SOLIDOS CRIOGENICOS

El nitrégeno Ifquido utilizado fue obtenido, en parte, en esta Facul
tad de Ciencias, por el Servicio de Nitrbgeno Lfquido de la Universidad de
Granada vy, en parte, fue suministrado por la SEO cuando el citado Serviclo

Ne pudo suministrario,

E| didbxido de carbono sblido fue obtenido directamente en el |abo-
raterio, con ayuda de balas de CO2 suministradas por la SEO, Como sistema
criogénico hemos utilizado acetona con CO2 sdlido,

Los Ifquidos y sblidos utilizados eran de gran pureia, por lo que

2 temperatura del bafio se mantenfa practicamente constante,
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2.7.~- HORNO DE LITIO

Este horno ha sido construido partiendo de un esquema disefado
por nosotros, de acuerdo con los datos facilitados por el L.aboratorio de
Investigacibn del Museo Britanico de L.ondres (70) y con otros datos obte-

nidos de la bibliograffa (71).

El cuerpo principal del horno es un cilindro de acero inoxidable
de unos 11'5 cm de didmetro exterior y paredes de 1!'3 cm de espesor, apro

ximadamente, con refrigeracidbn exterior y en la tapa,

2.8,-LITIO

Para la sfntesis de carburo de litio se utilizd litio metal, para -~

sfntesis, en barritas sumergidas en petrdleo, de la casa Merck,

2.9.- CATALIZADOR

Para la trimerizacibdn del acetileno hemos utilizado el catalizador
DURABEAD 1 (72) de la firma Socony Mobile Oil, Co, New York, N.Y. ,
suministrado por la casa Kali Chemi, de Hannover, con el nombre de Per-

katalisator Neu ,
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2,10, - BOMBA ROTATORIA

Se ha utilizado para hacer vacfo en el sistema una bomba rota-
toria, de aceite, EDWARDS ED 660, que alcanza facilmente una presibn

-3 )
inferior a 10 ~ torr, con una capacidad de extraccibn de 660 |/min,

2.11.- ESPECTROMETRO DE CENTELLEO LIQUIDO

E! equipo utilizado para la medida de actividades es un espectr‘g
metro de centelieo |fquido para partfculas beta de baja energfa, marca -~
Nuclear Chicago, modelo Isocap 300 nUmero 6870 , Consta de -
dos tubos fotomultiplicadores situados frente a frente y que operan en coi_rl

cidencia,

El sistema detector del equipo va situado en la zona baja del apara

to, en una cadmara refrigerada a 0°C 'y dentro de un blindaje de plomo,

El equipo utilizado dispone de 16 programas basicos de medida que
se designan por un ntmero 6 letra: 1-12 ; P,L,A 6 H . Cada pr'ogr'an;a
tiene dos canales de contaje , A y B, con ventanas preprogramadas automé
ticamente, las cuales permiten el contaje de muestras con un solo isbtopo o
0 doble marcado, En ta Fig, 2,1, se muestra un diagrama en el que se
especifican las caracterfsticas energéticas de los distintos canales de coﬁ.
tajey en la Tabla Il se detalla la aplicacibn especfifica dé cada u}‘\o de los

programas de medida ,
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TABLA 1

APLICACION DE LOS PROGRAMAS DE MEDIDA

Programa Aplicacibn

3H -SCR

14C

3‘?'Fi‘—SCIR

—

-SCR

3
H-ESR

14c_ESR

2p_gsr
I-1-ESR
3/ coesR
/M coqesR
3H/32P-—ESR
11 AUX-SCR

©C w O N O o, b W

12 AUX-ESR
H Parada
L Calibrado
P Pase

Los programas 1,2,3 y 11, dan Unicamente la medida de la rela-

Cibn de canales interna (SCR) y estan destinados a la medida de -3H, MC Yy

32 . .
P, respectivamente, siendo el 11 un programa de medida auxiliar,
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Los demés programas miden, ademés de la relacibn de canales
Interna, la relacién de canales externa (ESR), siendo el patrbn externo
una fuente de '33Ba de menos de 10 MCi, Los programas 8, 9, vy 10 son
los destinados a la medida de muestras con doble marcado, estando el 9

(QESR) especialmente programado para muestras con elevada extincibn,

La seleccidn del programa de medida se realiza mediante un
selector de programas (CAPS) que dispone de un juego de espejos que
reflejan la luz emitida desde una torreta; esta luz impresiona una célula

fotoeléctrica que selecciona el programa, segln un cbdigo establecido.

2.12,~- MUESTRAS ANAL |ZADAS

4
En el presente trabajo se han realizado los anélisis de ‘ C de -

las muestras que se sefialan a continuacibn,

2.12,1,~ Muestras de madera

Cinco muestras de madera de pino contemporéanea

2.12.2,~ Muestras de turba

Cinco muestras anélogas de turba procedentes del mismo lugar

de la turbera de Padul (Granada), a
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2.,12,3.- Muestras de lignito

Dos muestras de lignito procedentes de Arenas del Rey (Granada).

2.12.4,- Patrdtn Contempprineo

Hemos analizado tres muestras de Ac, Ox&lico (patrén contempo-
r&neo para laboratorios de datécibn por Carbono - 14) suministrado por el

National Bureau of Standards (NBS), Washington, USA,

2.12.5, - Muestras de comprobacibn inter laboratorio

Se han fechado dos muestras cuyas caracterfsticas van en la -

Tabla Il ,

TABLA 1l

CARACTERISTICAS DE LAS MUESTRAS DE COMPROBACION INTERLA-
BORATORIO

L.ocalizacibn Geogréafica

Muestira Naturaleza L.ongitud L.atitud
NPL(*)- 60(73) madera 53054t 371N 20381401 wy
NF’L_(*)— 17(74) carbbn 52051t 35!''N 10271281'wW

(%), - NPL - National Physical Laboratory, Teddington, England,
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2.12,6, ~ Muestras para el estudio geocronolbdgico de la turbera de Padul

- (Granada)

Hemos realizado la datacib6n de una serie de muestras de turba,
suministradas amablemente por ENDESA y recogidas durante 1978 en |a
turbera de Padul (Granada). L.as 37 muestras estudiadas proceden de 8

sondeos cuya localizacidn geogréfica exacta se especifica a continuacién;

TABLA 1V

LOCALIZACION GEOGRAFICA DE LLOS SONDEOS ESTUDIADOS DE LA

TURBERA DE PADUL ( GRANADA )
Sondeo Longitud (N) Latitud (w)
24 ©37001116! 303613211
25 37°011'06!! 3036126
26 37001103 30361031
29 3700015311 30361421
31 370001371 303613311
33 3700014911 30371121
35 370001171 37361201
37 37°00'00!! 30361201

En el mapa adjunto (Figura 2, 2) se puede ver cull es la posi-
cibn de cada sondeo, dentro de la turbera, y a continuacibn se encuentran
expuestas en las Figuras 2.3 a 2,11 las columnas litolbgicas (75) corres
pendientes a cada sondeo, habiendose sefialado en ellas las posiciones de
las muestras datadas., Estas muestras se eligieron de forma que su conte

nido en carbono fuera adecuado para quemarlas en atmbsfera de oxfgeno,
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FIGURA 2,2.~ Esquema detallado del area con la localizacibn exacta de los

sondeos estudiados (escala 1:25, 000),
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FIGURA 2.6,- Columna de sondeo correspondiente al sondeo GR-26.
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FIGURA 2,7.- Columna de sondeo correspondiente al sondeo GR-29,
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FIGURA 2.8,- Columna de sondeo correspondiente al sondeo GR-31,
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FIGURA 2,9, - Columna de sondeo correspondiente al sondeo GR-33,
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FIGURA 2,10, - Columna de sondeo correspondiente al sondeo GR-35,
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FIGURA 2.11,- Columna de sondeo correspondiente al sondeo GR-37.
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.- METODOS EXPERIMENTALES

Como se indica anteriormente, hemos adoptado, para nuestro estu
dio la técnica de centelleo Ifquido Y, para ello, se ha disefiado y construido

la instalacidon para sintesis de benceno que se describe a continuacibén :

3.1. - INSTALACION PARA SINTESIS DE BENCENO A PARTIR DE LA -
MUESTRA A DATAR '

3.1,1.- C&mara de combustidn

Las principales caracterfsticas de la cAmara utilizada para la com
bustidn de las muestras, por vfa seca, asl como su forma de conexibn al res-

to de la instalacidn, se han descrito anteriormente en el apartado 2, 2,

3.1.2,~ Sistema de purificacidn y almécenaje del dibéxido de carbono obtenido

por combustidbn de la muestra’

En la Figura 3.1 se presenta un esquema del sistema que ha sido
diseflada y construido para este fin, Este sistema se aisla del resto de la ins
talacibn mediante el uso de las |laves 15y 3 vy esté conectado a la Ifhea de

vacfo mediante la ilave 11 . Sus componentes se describen a continuacibn,
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FIGURA 3,1,- Sistema de purificacién y almacenamiento de CO
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Son cuatro matraces de fondo redondo A , B , C y D, que
se unen al resto del sistema por medio de tubos de vidrio y a traves de las

llaves 4, 14, 13, 12y 10,

Cada uno de estos recipientes va provisto de un manbmetro de -
rama abierta que permite conocer en cada momento la presibn existente en

su interior,

3.1.2.2, - Sistema de purificacibn del dibxido de carbono
Se trata de tres trampas, a, by c, la primera de las cuales esta
destinada a retener el agua y las otras dos tienen como misibn retener el dié.

xido de carbono procedente de la cAmara de combustidn,

Estas trampas estan insertas en el sistema mediante rbtulas y €ON
objeto de poder desmontarias con facilidad para su limpieza, Estin separadas
entre sf por las llaves 7 y 8 ; van unidas al sistema mediante las |laves S

y 2 vy alalfnea de vacfo mediante la Ilave 11 .

3.1.3.~ Sistema para la sfntesis de acetileno

En la Figura 3.2 se presenta un esquema de este sistema, cuyos

cOmponentes se describen a continuacibén :
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FIGURA 3,2,- Sistema para sfntesis de acetileno,
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3.1.3.1.~- Recipiente para gases

Es también, un matraz de fondo redondo E, que va provisto de
un mandmetro de rama abierta (Figura 3.2 ). Se conecta a la Ifnea mediante
la llave 16 y su finalidad es recoger los gases procedentes del horno de

litio, antes de pasarlos al sistema de purificacién del acetileno,

3.1,3.2,~ Depbsito de agua

El depbsito de agua H , es un recipiente de plastico de diez -
litros de capacidad (Figura 3.2), Va abierto al aire y su conducto de salida
se cierra por medio de una llave Rotaflon TF 2/18 que en la Figura lleva

el nGmero 19.

Su objetivo es suministrar el agua requerida para la hidrblisis -

del carburo de litio ,

3,1.3.3.~ Horno de litio

Segln se indicb en el apartado 2,7 , el cuerpo principal del horno
es un cilindro de acero inoxidable s 9ue va rodeado parcialmente por una -
camisa de refrigeracidén, Asfmismo, la tapadera de dicho cilindro esta cons-

truida en acero inoxidable y va provista de refrigeracibn,
El cierre hermético del horno viene asegurado por una arandela

de teflébn que se inserta en la parte superior del cilindro, La tapadera se

fija &l cuerpo del cilindro mediante diez tornillos ,
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A-ENTRADA AGUA DESTILADA

BENTRADA DE €O,

C-VISOR DE VIDRIO

D-ARANDELA ME TALICAPARA FIJAR EL VISOR

" E-REFRIGERACION DE LA TAPA
F-ORIFICIOS PARA TORNILLOS

G-CONDUCCIONE'S DEL AGUA DE REFRIGERACION

H-RANURA PARA LA JUNTA DE TEFLON

I-REFRIGERACION DEL CILINDRO

FIGURA 3.3, - Esquema del horno para la sintesis de carburo de litio.
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El horno va provisto de un visor de vidrio "Pyrex! , situado

en la tapadera, que permite observar los procesos que tiene lugar en el

interior del mismo ,

L.a insercidn del horno al resto del sistema se realiza mediante
rétulas, segln se puede ver en la Figura 3, 2, con objeto de poder desmon-
tarla con facilidad para su limpieza, L.a comunicacién con la Ifnea de sfn-
tesis se realiza a través de la llave 18 ; a la Ifnea de vacio se une a través
de la llave 17, vy la llave 19 lo comunica con el depbsito de agua H

Un esquema detallado del horno se encuentra en la Figura 3, 3,

3.1.4.~ Sistema de purificacidn y almacenamiento de acetileno

En la Figura 3,4 vemos el esquema de este sistema. Las llaves

s 27

33 conectan este sistema a la Ifnea de vacfo, mientras que las

Y
y 34 lo aislan del resto de la instalacién .

IS IR

A continuacibn se describen los distintos componentes que inte-

gran el sistema .,

3,1.4.1.- Purificaciébn del acetileno

Este sistema consta, en primer lugar, de un conjunto de tres tram

pads d, e y' f, parecido al empleado en la purificacién del dibxido de carbo-
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FIGURA 3.4,- Sistema de purificacibn y almacenamiento de acetileno,
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no . Al igual que en aquel caso, las trampas se insertan en la instalacidn
mediante rbtulas y estin separadas unas de otras por las llaves 21y22,
L.a conexibn a la Ifnea de sintesis se realiza mediante las llaves 20y 23

y la conexibn a la Ifnea de vacfo, a través de la llave 24 .

Finalmente, para la purificacibn del acetileno se dispone de dos

columnas de vidrio "Pyrex!, C] y C unidas entre sl y al resto de la -

2 s
instalaciébn mediante rbtulas. Estas columnas estan rellenas de cilindros -
de vidrio ; en la primera de ellas estos cilindros estan impregnados de una
disolucibn de NaOH al 50%, y los cilindros de la segunda estén impregnados

en &cido fosfébrico,

Las llaves 26 , 28 y 29 conectan estas columnas a la instalacién

y la llave 27 las pone en contacto con la Ifhea de vacflo.,

3.1.4.2.~ Recipientes de almacenaje

Segln podemos ver en el esquema (Figura 3, 4) se trata de dos -
nuevos matraces de fondo redondo, F y G , que se unen al resto de la ins-
talacidn por medio de tubos de vidrio y a través de las Ilaves 25, 30, 31
y 32 , Como en los casos anteriores, cada recipiente va provisto de su -

r

correspondiente manbmetro de rama abierta.
El recipiente F_ se destina a almacenar acetileno, en el caso de

que el recipiente G esté ocupado por gas procedente de otra muestra ya -

prerarada para el paso final de su transformacibébn en benceno,
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3.1.5.~- Sistema para sfntesis y recogida de benceno

En la Figura 3.5 vemos el esquema de este sistema, La conexibn
a la Ifnea de vacio se realiza a través de las llaves 37 y 38 mientras que
la llave 34 lo aisla del resto de la instalacion,Los distintos componentes -

del sistema se describen a continuacibn .

3.1.5. 1.~ Reactor para sfntesis de benceno

L.a sTntesis de benqeno se lleva a cabo mediante la trimerizacibn,
convenientemente catalizada, del acetileno, Para esta sintesis se disefb un
reactor Rt (Figura 3,5 ), con el que se pretendfa que la superficie de cata
lizador en contacto con el gas fuese maxima, ademés de favorecer el inter-
cambio calorffico con el medio, Este reactor se incorpora a la instalacibén
mediante una junta roscada de Teflon , y la llave 35 permite el acceso del

gas al interior del reactor,

En la Figura 3.6 se encuentra un esquema detallado de este reactor,

1.5.2,- Sistema de recogida del benceno
El! benceno se recoge en una trampa fria 1 (Figura 3, 5), que se
inserta en la instalacidon mediante una junta roscada Sovirel 30 y se comuni
ca con el reactor a través de las llaves 35 y 36 , su unibna la IThea -

de vacfo es a través de la llave 37 .
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FIGURA 3, 5, - Sistema para la activacién del catalizador y obtenci6n del

benceno,
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Conexion a la linea desintesis

(Junta roscadade teflon)

%/Llave Rotafton TF6/18
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FIGURA 3,6,.~ Esquema del reactor para la sintesis de benceno,
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3.1.6, - Sistema para la recuperacibn y activacibn del catalizador

Un esquema de este sistema se encuentra también en la Figura

3.5. Lallave 37 permite aislar este sistema del resto de la instalacidn,

Para la r‘ecuper‘acifm y activacibn del catalizador que se reali
zan a elevada temperatura como se describiré en el apartado 3,6, dispo-
nemos de un horno '"Heraeus!" capaz de alcanzar en escaso tiempo las tempe
raturas requeridas, Este horno esti situado de forma que introducido en é&|
el reactor se pueda unir a la instalacibn mediante la correspondiente junta

roscada, segln se puede observar en el esquema de la citada Figura 3, 5,

La llave 38 conecta este sistema a la Ifnea de vaclo lo que per
mite la desgasificacibn del catalizador, durante la etapa final de la activa-
cibn, El reactor situado dentro del horn'o y unido a la instalacibn mediante
una junta roscada se pone en contacto con ella a través de la llave 39, La
Illave 40 pone en contacto el sistema con una trompa de vacfo, que se ha

de usar durante el proceso de activacibn del catalizador,

3.2, - CALIBRADO DE LA INSTALACION PARA LA SINTESIS DE BENCENO

Con objeto de poder conocer en todo momento la cantidad de gas
¢on la que se opera, es necesario determinar el volumen del sistema en el

que se esth operando,

Dado que en nuestro proceso lo que tiene mayor interés es el -
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rendimiento global de la transformacibn de dibxido de carbono en benczno y
teniendo en cuenta que en la instalacibn existen elementos en los cuales nor,
malmente esta almacenado el gas cuando se mide su cantidad, cuyo volumen
supone entreun 5y un 15 % del volumen total de la instalacidbn, no se ha pues
to gran atencibn en el calibrado de los vollimenes pequefios que contribuyen
en menos del 015% del volumen total de la instalacién., No obstante, también

se ha determinado, aproximadamente, su volumen,

E! primer paso seguido fué el calibrado de los rec’ipientes de alma
cenamiento, para lo cual se llenaron de agua destilada hasta la boca y se so-
metieron a pesada, Dado el gr‘a‘h volumen de estos recipientes no se considerb
necesario repetir varias veces la pesada, Los valores obtenidos se exponen

en la Tabla V.

TABLA \/

VOLUMEN DE LOS RECIPIENTES DE ALMACENAMIENTO

Recipiente Volumen (1) L d(:lm\;c:lumen
A 10128 13165
B 10120 13154
C 6'36 8144
D 10120 13154
=3 10122 13157
F 10'03 13131
G 10110 13141
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Para la medida de! resto de los volumenes se utilizb el siguiente
método : una vez hecho el vacfo en toda la instalacibn, se introdujo en el re
cipiente A (Figura 3,1) y en la trampa a (cuyo volumen también se ha
determinado llenandola de agua y pesandola, resultando ser igual a 0127 |)
una determinada cantidad de aire que posteriormente se dejb expandir al
resto de la instalacidén, Cada vez que el aire llegaba a un nuevo elemento ,
se media |la presibn en el mandmetro del recipiente A vy, por simple aplica
cidbn de la ley de Boyle, se determind el nuevo volumen, Esta operacibn se

repitid 5 veces y como volumen del elemento considerado se ha tomado la -

media de las cinco determinaciones,

En la Tabla VI se exponen los resultados de estas medidas ’
junto con el valor medio de las determinaciones y el correspondiente porcen

taje del volumen total,

TABLA VI

VOLUMENES DETERMINADOS PARA LOS DISTINTOS ELEMENTOS DE LA
INSTALACION, EN SUCESIVAS DETERMINACIONES

Determi
nacibn b C a r d e f p C g h

38 0t23 |{0t22] 0112 {3t12{0'18{0!'23|0!28{0'17| - |o0r19] 0136
4a 0'260'221 0117 |3118|0'23] 0123} 0'28| 0112 - lo0'17| 0124
.22 [012710122] 0114 13124]0121] 0125) 0126| 0'15| - |0'21 0124
Vtnedio {0125 Olzarons 3117]0'20]| 0123 0'28f 0'13| 2153|0120 0129
V2TV D N U DU U U O O D

met Totdl
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Los volUmenes Vb’ VC,\/d,Ve,Vf y Vg corresponden, respecti-

vamente, a las trampas b, ¢, d, e, f v g enlas Figuras 3,1y 3,4,

El volumen \, es el delimitado por las llaves 9, 10, 11, 12,
13, 14 vy 15 enlaFigura3d.l. VR es el volumen del horno de litio y VC
es el de las columnas de relleno, mientras que V,B es el volumen delimita-

do por las llaves 15, 16, 17, 18 y 20 enlaFigura 3.2 . V_ es el voluy

— h
men delimitado por las llaves 31, 32, 33 y 34 que incluye la trampa h

en la Figura 3. 4.

E! volumen total deé la instalacidon asf determinado es de 75'32 litros,
De este volumen , el 89'44 % corresponde a los recipientes de almacenamien
to, el 7'57 % corresponde al horno de litio y las columnas de relleno, segln
los datos expuestos en las tablas Vy Vi, v asi el volumen de trampas y -

tubos no es mas que un 2'99 % del volumen total de la instalacion.
E! volumen de la parte final de la instalaciéon correspondiente al

reactor y a la trampa frfa para recogida de benceno, no se determind puesto

que en esta zona la medida de gases no tiene ninguna utilidad.

3. 3. - PREPARACION DE LAS MUESTRAS

L_os distintos tipos de muestras analizadas van impurificadas, ~

generalmente, por diversas sustancias, que podrfan afectar al resultado del
. . 14 . o

anilisis del contenido en C; por este motivo se han de someter a un trata-

mlento previo a su combustion,
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De acuerdo con lo que aparece en la bibliografia, hemos estable-
cido el procedimiento que se describe a continuacién para la preparacién de

muestras :

En primer lugar, la muestra se |impia manualmente de contami-
nantes con ayuda de una lupa estereoscdpica y a continuacidén se lava con -
agua destilada. Una vez lavada, se somete a un tratamiento con una disolu~
cidn de &cido clorhidrico (Reactivo an&lisis de densidad 1'191 de la casa -
Carlo Erba), cuya concentracién depende del tipo de muestra que se esté -
tratando, L.a finalidad de este tratamiento es eliminar los carbonatos que
pueden contaminar la muestra ; a continuacidn se lava la muestra con agua
destilada hasta que el agua de lavado d€ reaccidn neutra al papel indicador
y una vez lavada, se somete a un tratamiento con una disolucidén de hidréxi-
do sbddico (de pureza mayor del 98 % de la casa Merck) con objeto de elimi-
nar los acidos htmicos. La concentracidén de la disolucién de hidroxido sé-

dico también va a variar dependiendo del tipo de muestra,

Finalmente, la muestra se lava hasta neutralidad con agua desti-

lada y se seca en estufa a 100°C,

En el caso de las muestras de turba analizadas, el tratamiento con
hidréxido sédico se ha suprimido, pues se comprobbd qye en algln caso la -
muestra se disolvfa totalmente, aunque la disolucién de hidréxido sédico fuera

muy diluida.
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3.4.- COMBUSTION DE LA MUESTRA

Durante mucho tiempo y hasta hace relativamente poco, la mayo-
rfa de los laboratorios utilizaban para la oxidacién de las muestras orgéani-
cas un procedimiento basado en el método clasico de analisis quimico orga-
nico propuesto, en 1830, por Justus Von Liebig. Este procedimiento consis
tfa en calentar la muestra en un tubo de cuarzo u otro material resistente -
al calor, mientras que una corriente de oxigeno se hacfa circular a través
de dicho tubo. Este método presentaba numerosos inconvenientes, entre -
ellos el de ser muy lento, necesitandose gran cantidad de energfa durante -
las horas que dura la reaccidn y, por otro lado,el de ser sumamente criti-
co el flujo de la corriente de oxigeno, de modo que un descenso en &l puede
originar la formacidn de productos indeseables, tales como monbxido de car
bono, Esto Gltimo implica la constante atencién de un técnico durante el tiem

po de la reaccibdn,

Se tratd de encontrar un método de oxidacidn instantanea de la
muestra en atmdsfera de oxfgeno, Para ello se pensb utilizar un dispositivo
similar a las bombas calorimétricas, Se debe a Switsur (76) y Barker (77)
el desarrollo de la técnica basica para la oxidacidn de las muestras ‘t}tiliza-
das en datacidn por 14C; la primera camara de combustién en atmdsfera de

oxigeno fué diseflada por Switsur (78).

L.a cAmara PHONON 404, un esquema de la cual se encuentra en
la Figura 3,7 y que ha sido la empleada por nosotros para la combustién de

las muestras orginicas no es mas que un perfeccionamiento de la disefiada

nicidimente por Switsur.,
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1- PUERTA DE LA CAMARA, ABIERTA
2-CUBETA PARA AGUA

3-ELECTRODO DE iGNICION

4-PLACA PARA PROTECCION DEL CALOR
5-CAPSULA DE CUARZO

6-ELECTRODO A TIERRA

FIGURA 3.7,- Esquema de la cAmara de combustidn (vista frontal),
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E! procedimiento de combustidn en atmbsfera de oxigeno presen~
ta la ventaja, ademas de la rapidez y eficacia de la oxidacién, de que el dié_
xido de carbono asf obtenido es bastante puro, con un bajo contenido en 6x~§_
dos de nitrégeno y sulfuros, aun cuando provenga de materiales ricos en pro

teinas, como pueden ser huesos o astas.

3.4,1. - Procedimiento de combustién

L.a muestra, adecuadamente preparada, se coloca en un crisol de
cuarzo que se sitba en la puerta de la cadmara en el sitio disefiado para ello,
Un filamento de ignicidn se pone en intimo contacto con |la muestra, uniendose
uno de sus extremos al electrodo de ignicién y el otro al electrodo a tierra.
Hechas las conexiones hay que comprobar que realmente pasa corriente a
través del electrodo; para ello, presionando un botdn situado en el frente
de la camara se encendera un indicador de continuidad situado también en
el frente de la camara, si realmente pasa la corriente a través del filamento;
en caso de que no se encendiera esa sefial habrfa que abrir la camara y com-

probar los contactos eléctricos,

A continuacidén se colocan 100 ml de agua destilada, previamente
hervida, en la cubeta correspondiente que estaré colbcada ya en el interior de
‘a cdmarajlas impurezas que formanparte de los productos de combo:jstibn se di
suelven, a la presibn existente en la bomba, en este agua, la cual toma caracter
&cido, lo que evita toda posible disolucibén del dibxido dé ca;i);)\r;.o. Puesta el
~&gqua y comprobados |os contactos eléctricos se cierra la puer'.ta. de la c&mara,
3¢ conecta el agua de refrigeracién, asegurando un caudal de

und=  dos litros por minuto, y se hace el vacfo dentro de la cémara,
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lo que lleva habitualmente de 3 a 4 minutos, UIna vez evacuada totalme nte la cié
mara, se cierra la conexidén a la |inea de vacfo y se procede a introducir

el oxfgeno en la camara hasta alcanzar una presidn en el interior de ésta
de 90 psi (6bar), presibén que seri indicada por el mandmetro de contacto
situado en el frente de la camara, Introducido el oxigeno, se cierra la en-
trada del gas procedente de la bala y se comprueba, mediante el manémetro,
que no haya fugas. Comprobado este GUltimo punto, la muestra esta ya pre-

parada para la combustibdn,

L.a combustidon se lleva a cabo desde los mandos de la unidad de
control remoto, PHONON 405, de la siguiente manera : Conectada la cama-
raalared eléctr‘ica, en la unidad de control remoto sblo la luz piloto deber4
estar encendida y todas las demas estaran apagadas; presionando el boton -
prime! se encendera su luz y presionando el boton "'continuity" ocurrira lo
mismo si esta pasando corriente a través del filamento. Ya esti todo prepa-
rado para la combustidén de la muestra ; girando entonces la llave de contacto,
la corriente pasa a través del filamento, poniendolo al rojo; al girar la llave,
las luces de !'prime!! y llcontinuity! se apagan y, una vez consumido el fila-
mento, la luz de "prime!" vuelve a lucir, Se vuelve entonces la llave a su
posicién original y, al cabo de unos instantes, se enciende la luz de "ignite"
que Indica que la combustién ha tenido lugar con la correspondiente eleva-
cién de presién, Al cabo de 3 6 4 minutos se apaga la luz "ignite!' encendien
dose la de ''sucess!l, que indica que se ha completado con éxito la combustibn,
pudiendo empezarse a evacuar la camara lentamente, pues los gases resul-
tantes llevan un gran exceso de oxigeno y debe evitarse toda posibilidad de

ignicién ,
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Evacuada la camara, se procede a su limpieza mediante algln
abrasivo para eliminar totalmente los residuos de Ila muestra que puedan

haber quedado en ella,

3. 4,2, - Oxidacidon himeda

LLas muestras de acido oxalico NBS (patrén contemporaneo) se
han sometido en principio a oxidacidn hUmeda para obtener el dibxido de
carbono,

Un esquema del montaje utilizado para dicha operacién se pre~

senta en la Figura 3.8,

Se describe a continuacidén el procedimiento de oxidacién que se

basa en el descrito por Valastro y col, (79).

Para producir aproximadamente 0'3 moles de didxido de carbono,
se pesan 20 g. de acido oxalico NBS (CzoaHz.ZHzO), se colocan en un -
matraz de 500m! adaptado para condiciones de vacio y se diluyen en unos
200 ml de agua; esta disolucibn se acidula con 12-13ml de acido sulfGrico de
66°Be . En un embudo de decantacidén, que se ajusta al matraz mediante una

junta roscada Sovirel 30, se coloca una disolucién de permanganto potasico

cuya concentracidn es de 75 g/| .

Se hace vacio en el matraz Yy, Una vez evacuado, se agrega la
disolcidA de permanganto potasico poco a poco y agitando continuamente el

contanida del matraz mediante un agitador magnético,
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1- Embudo de decantacign

2- Llave de rotaflon TF

3~ Junta roscada Sovirel 30
4- Matraz de 500 ml

5- Agitador magneético

A LA LINEA DE PURIFIC ACION

- YF‘lGURA 3.8, - Montaje para la oxidacién por vfa hGmeda.
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A medida que se produce el didxido de carbono se va haciendo
pasar al recipiente A (Figura 3.1 ), procurando en todo momento que
la presidn en el matraz no sea elevada., EI| punto final aparente de la reac
cibn entre el permanganto potasico y la disolucidén acidulada de acido oxa-
lico se alcanza cuando la disolucidén en el matraz cambia del color claro -
inicial a un color marrdn-rojizo; este punto final no asegura la produccién
total de didxido de carbono (80). Para asegurar la reaccidén completa se
continlla agregando permanganto potasico hasta la aparicién en la disolucién
de una coloracidén "marrbén chocolate! (79), Alcanzado este punto, se
calienta ligeramente la disolucidén con objeto de liberar el didxido de car-

bono que pudiera haber quedado retenido en |la misma,

El estudio realizado por Valastro y col,, mencionado anterior-
mente, demuestra que siguiendo este procedimiento no se produce fracciona
miento isotdpico significativo en el diéxido de carbono preparado a partir

del acido oxéalico,

3.4.3. - Purificacién del didéxido de carbono

En este sistema, latrampa a (Fig. 3.1)se encuentra enfriada

por nieve carbbnica en acetona, lo que proporciona una temperatura de 195 K,

4

y las trampas b y ¢ se encuentran sumergidas en nitrégeno |i’quvido, a7hq K,

(= P TIN
En la trampa a queda retenido el vapor de agua que acompafia a los gases -
procedentes de - ta combustidon y en las b y ¢ se recoge el diéxido de -
tarbono, siendo expulsado el resto de los gases a través de la llave 11 vy

.

mediante la bomba de vacfo .
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Una vez evacuada totalmente |la cAmara de combustién se cierran
las llaves 7 vy 11 , y el diéxido de carbono sélido se deja sublimar en -

cualquiera de los recipientes destinados para ello,

3.5.- QUIMICA DEL ACETILENO

En los primeros laboratorios en que se adoptd la técnica de cen-
telleo Ifquido para la datacién por MC se empleaba para sintetizar acetile-
no la técnica de Suess (81) que consistfa en precipitar el diéxido de carbono
como carbonato de estroncio; este Gltimo, una vez seco, se mezclaba con -
magnesio y por reaccibn en estado sblido a alta temperatura se obtenfa el
carburo de estroncio que, por hidrblisis, originaba el acetileno. Esta téc-
nica presentaba, entre otros inconvenientes, el de los numerosos factores
que afectaban al rendimiento de la reaccibén, con la consiguiente posibilidad

de fraccionamiento isotbépico.

Posteriormente, se empezb a utilizar la técnica de Barker (23),
basada en la de Arrol y Glascock para la conversibn del diéxido de carbono
en acetileno en pequefia escala (82), pero utilizando litio en vez de bario, E|
uso de litio era bastante ventajoso porque no presentaba peligro de explo-
sibn, era facil de manejar y, ademas, permitié construir un dispositivo para
la sintesis en el cual la muestra, una vez transformada en didxido de carbo-
no, no estaba nunca en contacto con la atmésfera, En esta técnica el didxido
de carbono se transforma en carburo de litio que, por hidrblisis posterior,

da lugar a acetileno,
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L.a téchica de Barker presentaba un pequefio inconveniente que
era el requerir un gran exceso de litio (un 200%). Polach y Stipp (83) in-
trodujeron una peguefia modificacién, de forma que solo se utilizara un -
corto exceso de litio ( un 10% aproximadamente ), Esta modificacién consis
tfa en mantener la temperatura elevada a 800-9002C durante algln tiempo -~
después de haberse consumido todo el diéxido de carbono, Esta modificacién
se fundamenta en que al ponerse en contacto el didxido de carbono con el
litio tienen lugar dos reacciones simultaneas, con formacidon de carburo de

litio y carbono elemental :

ZCO2 + B8 Li —_— 2C + 4 l_iZO
2C + 2L, — Czl_iz
ZCO2 + 10 Li CZL.I2 + 4 I_IZO

El carbono elemental formado a alta temperatura reacciona con el litio, -~
formando el carburo de litio; esta claro, pues, que la formacidn de carbono
elemental se minimizara o bien poniendo un gran exceso de litia que permita
que el carbono reaccione conforme se va formando o bien manteniendo la -
temperatura elevada durante algun tiempo después de haber reaccionado todo

el dibdxido de carbono .

Dadas las ventajas que presentaba este m’etodo, nosotros adopta-
mos para la sintesis de acetileno |a técnica de Barker, con la modificacién de

Polach y Stipp .

L )
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3,5, 1. -—Pr‘ocedimiento para la sintesis de carburo de litio

Una vez sublimado el dibxido de carbono e introducido en alguno
de los recipientes de almacenamiento, se calcula el nimero de moles exis-
tentes con objeto de poder calcular ia cantidad de litio que es necesaria para

la sintesis, siguiendo la técnica que hemos indicado antes,

El litio metal que se utiliza es suministrado en forma de barri-
tas, que vienen sumergidas en petrbleo, Una vez pesada la cantidad necesa-
ria, se lava con éter de petrdleo y se coloca en el fondo del horno R (Figu
ra 3,2). Se cierra este horno ajustando la tapadera mediante los correspon
dientes tornillos, se conecta después al depdsito H v ala lfnea de sintesis
y se procede a evacuarlio, a través de la llave 18, mediante la bomba de
vacfo durante unos 10 minutos, al cabo de los cuales cesa la evacuacion y se
comprueba que no entra aire durante otros 10 minutos, Se continla de nuevo
la evacuacidén, empezando a calentar el horno en su parte inferior, El litio
funde a 1792C y a esa temperatura el hidrégeno ocluido empieza a despren-
derse y es bombeado al exterior. Se continlia el calentamiento durante 30 a
40 minutos mas y cuando la temperatura es de unos 6002C Se observa a traveés
del visor superior un color rojo débil, Se corta entonces la evacuacidn y se
Pasa a admitir dibxido de carbono en el horno; la reaccidn que comienza ins-
tanténeamente, es muy exotérmica, alcanzandose en muy poco tiempo una tem
peratura de 7002C, A esta temperatura puede observarse a través del visor
uUn color rojo naranja que nos ha de servir para controlar la temperatura de la
reaccidén, La presidn dentro del horno ha de mantenerse.baja y la reaccién -

transcurre rapidamente,
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Una vez que ha reaccionado todo el diéxido de carbono, se man-
tiene el calentamiento a vacio de 15 a 30 minutos, con lo que se favorece |a
formacién de carburo de litio y a la vez se elimina el posible raddn conta~
minante, Al cabo de este tiempo el horno se deja enfriar hasta la tempera-

tura ambiente, antes de someter su contenido al proceso de hidrélisis,

3.5.2,~ Sintesis de acetileno

El procedimiento que hemos seguido para la sintesis y posterior
purificacién del acetileno ha sido descrito con anterioridad (23,83,84,85 y

86) y consiste en lo siguiente :

Una vez frio el carburo de litio, se agrega sobre &l lentamente
un litro, aproximadamente, de agua destilada; ésta proviene del depésito_}j_
en la Figura3.2y se introduce en el horno de litio, R, através dela -
illave 9. A medida que el agua va entrando reacciona con el carburo de -
litio :

X .
Czl_l2 i HzO —_—> Csz + LIZO

Vv también con el exceso de litio, produciéndose en este caso hldr‘égeno pero

dado el corto exceso de litio es también pequefia la cantidad de hidrbgeno,

El proceso es fuertemente exotérmico, razén por la cual se pro-~

cura enfriar la camara para favorecerio ,

A medida que se producen los gases van saliendo del horno a -

través de la llave 18 y se recogen en el recipiente E , @ donde llegan al
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abrir la llave 16 . El manbmetro de este recipiente nos va a medir l¢ pre-
sibn en todo el sistema ; esta presidén debe mantenerse baja en todo momento
y para conseguirio se evacua el sistema periédicamente, a través de la -

ltave 20, pasando los gases al sistema de purificacién .

Una vez que se ha agregado toda el agua, se evacua totalmente
el sistema y una vez evacuado se esperan atn 10 6 15 min, para comprobar
que no se producen gases; después se desmonta el horno para limpiario vy

prepararlo para la siguiente sintesis ,

3.5. 3.~ Purificacidn del acetileno

La primera etapa del proceso de purificacidn de! acetileno (Fi-
gura 3, 4) es similar a la del proceso de purificacidon del diéxido de carbono;
es decir, tenemos tres trampas, la primera de las cuales, d, se enfria
con nieve carbbnica y acetona y tiene como misidén secar los gases, la se-
gunda y tercera trampas , ey f , se enfrfan con nitrégeno Ifquido y sirven
para retener el acetileno, mientras que los demés gases son expulsados -
mediante |a bomba de vacfo, a través de la llave 24 . Una vez recogido en
las trampas ey f todo el gas, se cierra la llave 21 y el acetileno, ya seco,
se deja sublimar; a medida que se sublima, se le hace pasar a través de
lag columnas de relieno, en las cuales se completa su purificacién, En la
primera de las columnas, cuyo relleno se encuentra impregnado con hidr6-
xide sédico, se retienen los posibles restos de didxido de carbono que pueden
acompafiar al acetileno; en la segunda de las columnas, en la cual el relleno

va impregnado de acido fosfc’)rico, se retienen los restos de humedad,
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Una vez totalmente purificado el acetileno, éste se recoge en
el recipiente G . Cuando deja de entrar gas en dicho recipiente porque se
ha igualado la presibén entre las trampas, columnas y recipiente de alma-
cenaje, se cierra la llave 28 . La trampa g, que hasta ahora se habfa -
mantenido aislada con las llaves 29 y 30 cerradas, se introduce en nitro
geno l;’quido, se abre lallave 29 y asi se recoge todo el acetileno que -
quedaba en las trampas y columnas en unos pocos minutos; se cierra entonces,
la llave 29 y se abre la 30, dejando que todo el gas llegue al r‘ecipiente_g__ .
Midiendo la presidn en el manémetro del citado recipiente se puede calcular

la cantidad de gas que se ha producido vy asf saber el rendimiento de la ope-

3

racibén .

3.6.~- SINTESIS DE BENCENO

- - - 2 r'd - s 2 14
La utilizaciéon del benceno como Ifquido en datacién por C fué
sugerido, segln se ha indicado anteriormente, por Tamers (28,29) ; sin
embargo, la técnica empleada por &I (pirolisis a alta temperatura del ace-

tileno) presentaba la dificultad de ser complicada y dar bajos rendimientos,

Noakes y col. (87) superan los inconvenientes de la sintesis de
Tamiers al producir el benceno por polimerizacidén de! acetileno mediante el

uso de catalizadores a temperatura ambiente,
Es este Gltimo el método elegido por nosotros para.sintetizar el

benceno, El catalizador que hemos utilizado es el denominado,gomercialmente

camo "Perkatalisator Neu!!, segln se ha indicado en el apartado 2,9,
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3.6, 1.~ Activacién del catalizador

Antes de ser utilizado el catalizador se somete éste a un proceso
de activacidn consistente en calentarie a 300°C y vacio de trompa de agua ,
durante una hora ; a continuacién se eleva la temperatura a 400°C y Se man-
tiene el calentamiento durante dos horas mas, haciendo vacfo simultaneamen-
te con la bomba rotatoria de aceite. Al cabo de tres horas de evacuacién vy

calentamiento el catalizador queda preparado para la sintesis,

3.6.2, - Procedimiento para la sintesis del benceno

Una vez activado el catalizador, segln se ha descrito, se inserta
el reactor en la instalacidén mediante Qna junta roscada y se deja enfriar unos
minutos, al cabo de los cuales se sumerge en un bafo de agua, cuya misiébn -
€S mantener la temperatura alrededor de los 20°C durante el tiempo que dura
la reaccibn, que es exotérmica, A continuacibn, con la llave 36 (Figura 3, 5)
cerrada, se abren las Ilaves 34y 35, con lo que el acetileno Ilega hasta
el catalizador; la reaccibn se inicia instant&neamente, poniendose de mani
fiesto por la aparicibn de un color pardo en el catalizador, que inicialmente

era de color amarillo,

Cuando la velocidad de absorcidn del gas se hace muy pequefia ,
se cierran las llaves 31, 32y 34 vy se introduce la trampa h en nitrdégeno
ITquido ; se abre entonces la Ilave 32 y se recoge de esta forma todo el aceti
leNe que queda en el sistema en Ia trampa h . Cuando el maﬁémetro del reci

pieRte G indica que no queda gas en el sistema se cierra la llave 32, se -

retira el nitrdgeno Ifquido, se abre la llave 34 y se deja sublimar el -
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acetileno directamente sobre el catalizador, Se mantiene asf durante treinta
minutos, al cabo de los cuales se da por finalizada la reaccién y se cierra -

definitivamente la llave 34,

Una vez finalizada la reaccién, la trampa_i se introduce en nitrd
geno |fquido vy R simulténeamente, se hace vacio en ella a través de la llave
37 . El reactor R! se introduce en un horno y se calienta a unos 150°C, tem
peratura a la cual se desprende el benceno, Abierta la llave 36, el benceno
se va recogiendo a medida que se desprende en la trampa i, la evacuacion -
de esta trampa facilita el desprendimiento del benceno, Se continla la evacua
cidén y el calentamiento durante.una hora, al cabo de la cual cesan ambas ;
se cierran entonces las llaves 36y 37, se retira el nitrbgeno Ifquido y se

deja que se liclite el benceno.

Una vez Ifquido el benceno se separa la trampa _i de la instalacién
y se pesa la cantidad de benceno obtenida con objeto de determinar el rendi-

miento de la operacién.,

Von F, Pietig (72) hacia referencia a la posibilidad de utilizar re-~
petidas veces este catalizador » Yy €On objeto de comprobar este punto, hemos
realizado algunas experiencias, En la Tabla VIl se muestran los resultados -
obtenidos al utilizar una misma porcién de catalizador repetidas veces, siendo
el nlimero de moles de acetileno inicialmente en el sistema similar al empleado
en las experiencias de datacién, Con los resultados de esta tabla se construyd
la grafica de la Figura 3. 9. EI catalizador , después de céda sfintesis, se -
recuperabg calentandole al aire, a 400°C, durante el tiqmpo necesario hasta

que recuUpPserase su color inicial .
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TABLA VIl

RESULTADOS OBTENIDOS AL EMPLEAR REPETIDAS VECES UNA MISMA

PORCION DE CATALIZADOR
(N2 DE MOLES DE ACETILENO INICIAL =< 01137)
Tiempo Moles sin absorber
(minutos) o iy | 22 wtit, | 32 util, | 42 atir | 52 ot | o2 uol | 7e util,
0 01139 01135 01135 01133 01136 01138 | 01136
5 01069 01093 01059 01090 01066 01103 | o'088
10 01050 01080 01034 01076 01044 01092 | 01073
15 01043 01074 01025 01070 01035 01089 | 01070
20 01038 01071 01021 01068 01030 01086 | 01069
30 01035 01069 01017 0'066 01025 01085 | 01068
40 0'034 01067 01016 01066 01024 01084 | 01067
50 01032 01067 01015 01064 01022 01084 | 01066
60 01032 01066 01015 01064 01022 01084 | 01066
TABLA Vil

RESULTADOS OBTENIDOS AL EMPLEAR REPETIDAS VECES UNA MISMA

PORCION DE CATALIZADOR

(Ne DE MOLES DE ACETILENO INICIAL ~ 01290)
Tiempo Moles sin absorber

(minutos) 12 util, 22 util, 3a util, 42 util,
0] 01289 01291 01291 01290

5 01122 01166 0'115 01109

10 01084 01107 01073 - 01076

15 01068 01076 0'053 01055

20 01061 01061 01043 0'044

30 0'052 01044 01034 01033

40 01048 01036 01029 01029

50 01044 01032 01027 01027

60 01043 01029 01027 01024
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En la Tabla VIil se exponen los resultados obtenido§ al u izar
otra porcidn de catalizador en sucesivas experiencias, pero siendo en este
caso mayor el nUmero de moles de acetileno presentes inicialmenie en e}
sistema (aproximadamente 01290 moles), Con estos datcs se consiruyd ta

grafica de la Figura 3. 10,

Para comprobar que no se produce contaminacién, es decir, que
el catalizador no retiene carbono procedente de la muestra anterior, se rea
lizd la siguiente experiencia, Se sintetizd benceno utilizando una porcién -
de catalizador no empleada anteriormente y acetileno comercial. Los resul-

lados se exponen en la Tabla I1X .

A continuacién se tomd una porcién de catalizador ya utilizado

. ' . - A . ., 14
anteriormente en la sintesis de benceno con actividad conocida de C, vy
se sintetizd nuevamente benceno utilizando acetileno comercial, Los resul-

tados de las medidas de actividad se expresan en fa Tabla X .

A la vista de los resultados, se deduce que es posible la repetida
utilizacién de una misma porcidn de catalizador sin que se produzca contami-
nacién apreciable del mismo, No Obstante, en nuestras experiencias se ha

utilizado cada vez una porcién de catatizador que no se habfa utilizado previa

mente

3.7. -~ MEDIDA DE LA ACTIVIDAD DE UNA MUESTRA

Una vez sintetizado el benceno, el siguiente paso es la medida de

o vidad, para lo cual se utilizan viales normealizados ce vidric sara -



TABLA IX

MEDIDAS DE ACTIVIDAD PARA EL BENCENO SINTETIZADO CON CA-
TALIZADOR NUEVO

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 1194 g.
Medida Medidas de la Medidas del
no muestra (R;) fondo(F;)
cpm cpm
1 10140 9198
2 10108 1014
3 9190 9189
4 10133 1014
5 9135 9197
6 10160 10128
7 10127 9155
8 10153 10162
9 9189 9137
10 10143 10117
15 = 10'18 c,p.m.
F = 10101 c.p. m,
5-—!; = 0117 c.p.m,
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TABLA X

MEDIDAS DE ACTIVIDAD PARA EL. BENCENO SINTETIZADO CON CA-
TALIZADOR USADO

Tiempo de cada medida = 100 min,
Feso de benceno = 2131 g,
Medida Medidas de la Medidas del
e muestra (Rj) fondo (F;)
cpm cpm
1 '. 9181 9167
2 10138 9188
3 9153 o182
4 10108 10%15
5 10113 9'83
6 971 o178
7 10117 9177
8 o177 10124
9 9177 9175
10 9166 | 9173
15 = 9190 ¢c,p.m,
F = 9'86 c,p.m,
R-F = 0104 c.p.m.



medidas en centelleo Ifquido, de bajo contenido en potasio, con un volumen
aproximado de 20 mi, En cada vial se colocan 5 ml de benceno procedentes
de la muestra y 10 ml de Ifquido de centelleo, que consiste en una disolucidn
de 4 g/l de PPO en Tolueno (86). En el caso de que la muestra no propor-

cione suficiente benceno se completan los 5 ml con benceno inactivo,

Dadas las pequefias actividades de |as muestras a analizar es

de gran interés la determinacién de la radiacién de fondo. Para medir esta
actividad se introduce en el contador un vial preparado con 5 ml de benceno
inactivo y 10 mi de la disoluciédn de centelleo mencionada anteriormente. La
medida se realiza en las mismas condiciones en que se mide el ]40 de las -
muestras, La radiacidn de fondo se ha medido a intervalos de 100 minutos -
durante 24 horas seguidas cada vez y los valores obtenidos se exponen en |a
Tabla Xl , En principio, parece ser que las oscilaciones de la radiacién de
fondo no son significativas, siendo la maxima desviacidn respecto a la media
del 1'8 % . Sin embargo, dado el interés que tiene en datacidn la estabili
dad de la radiacién de fondo y teniendo en cuenta los resultados publicados —
recientemente por Pearson (88), en los que se indica la dependencia de esta
radiacidén con distintos factores, entre los cuales el mas importante e inte-
resante es la presibén atmosférica, se estan llevando a cabo en el laboratorio
Nuevas medidas de control de la radiacidn de fondo y de la presibn atmosféri-

Ca, segln lo indicado en el citado trabajo de Pearson,

Otro punto de gran importancia es la eficacia de contaje para el

C en las condiciones experimentales, Para comprobar que ésta se mante-
nfa constante a lo largo del tiempo se ha medido peribdicamente un patron de
14@, Cuya actividad era de 32,000 dpm. Los valores de eficiencia obtenidos

para diferentes fechas, se exponen en la Tabla XII .
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TABLA  XlI

VARIACION DE LA RADIACION DE FONDO

= 24 HORAS)

Radiacién de

Fecha fondo (cpm)
12-3-79 10119
8-4-79 10117
16-5-79 9188
2-6-79 10104
7-7-79 9180
28-9-79 9194
10-10-79 10117
6-11-79 9195
7-12-79 9197
25- 1-80 10101
11-2-80 9185
10-3-80 9191
10-4-80 9191

TABLA

Xl

CONDICIONES EXPERIMENTALES

VARIACION DE LA EFICIENCIA DE CONTAJE PARA EL

Fecha E%
25~ 1-80 711
18- 2-80 7113
17~ 3-80 710

8- 4-80 7019

14

(TIEMPO DE CONTAJUE =

C EN LAS



De los métodos expuestos en la bibliograffa para corregir la
extincién hemos elegido el método de la relacidén de canales externos, el
cual emplea la interaccién, por efecto Compton, de una fuente externa de
rayos V (]338a) con el vial sometido a contaje, Las actividades se midie
ron en el programa 8 del espectrdémetro de centelleo Ifquido Isocap 300

(Véase apartado 2, 11) .

3.8. - TRATAMIENTO DE LOS DATOS EXPERIMENTALES

De acuerdo con lo expuesto anteriormente referente a los métodos
experimentales utilizados en la sfntesis de benceno a partir de la muestra a
analizar, asi como en la medida de la actividad de ese benceno, se procedibd
a la determinacién experimental, en primer lugar, de las cantidades de com-
Puestos gaseosos o de benceno recogidas respectivamente en cada uno de los
pasos de la sintesis; se procedié en segundo lugar, a la determinacién de las
actividades absolutas del benceno obtenido Y, en su caso, a la determinacién

14 . .
de las edades C de las muestras consideradas en el presente estudio ,

3.8, 1.~ Céalculo de las cantidades de gas

3.8.1.1, -~ Correcciones de presién =

O el

L.as medidas de la presidén en los recipientes de almacenaje se han
obtenido por la diferencia s

P=P - (AR)
atm Cc
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donde @

P _tm €S |2 presidn atmosférica, medida en un barémetro y corre-

gida.

(AR)C es |la diferencia de altura entre las dos ramas de los mand

meiros de rama abierta conectados a los recipientes de almacenaje; esta di-
ferencia de altura se lee directamente y se somete a las correcciones que

se detallaran mas adelante.

L.a lectura de la presibn atmosférica se somete a las siguientes -
correcciones

- Dilatacién lineal de la escala,

- Correcciones debidas a la aceleracibén de la gravedad.

- Dilatacién térmica del mercurio,

E! primer efecto, es decir la dilatacién lineal de Iae"scala, se

obtiene simplemente de la ecuacibn : i
! = -
P P(1+ a_ (T -20))

donde

P! es la presidn corregida,

P es |la presibén leida en el barémetro,

a's es el coeficiente de expansidn lineal de la escala de fatdbn a

20°C (18 x 10°° oc™!) (g0) .

Tr es la temperatura ambiente .

o—

En lo que respeuta a los efectos restantes, .es decir las correc-

cione= debidas a la acelera.idn de la gravedad y las correcciones por la -

3
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dilatacién térmica del mercurio, pueden corregirse simultidneamente apli-

cando |la ecuacién :

1
P = P
tm 44
a 14 Hg THg gn

donde :

patm es la presidén resultante después de las correcciones,

P! es la presidn corregida al tener en cuenta la dilatacibén lineal

de la escala de latbn,

H

@ es el coeficiente de expansidn térmica del mercurio desde
~Hg
6 -1

0°C hasta la temperatura ambiente (181146 x 10" ° oC ).

T es la temperatura media del mercurio,
—d

9,

—

es el valor de la aceleracidn de la gravedad local tomado
-2 -
como 979'70 cm s (90) .
gn es el valor normalizado de la aceleracidén de la gravedad, to-

ot

mado como 980665 cm 5-2 (21) .

El otro término de la diferencia que figura al comienzo de este
apartado (AR)C es,como ya se ha dicho, la diferencia de altura entre las ra
mas de los manbmetros de rama abierta y se ha sometido a correcciones de

aceleracidén de la gravedad y dilatacién térmica del mercurio

1 9

o T
1 Hg Hg gn

1

(AR) = (AR)
C

donde (AR)C , aHg ) Tva ) 9, Y9, tienen el mismo significado que se ha

seflalado anteriormente,

)

(AR) es Ia diferencia de altura , lefda entre las ramas.

121



3.8.1.2, - Determinacion del nimero de moles de gas
Para el calculo del nimero de moles de gas recogidos en cada -
paso de la su’ntesis, se consideraron los gases como ideales y se aplicd |la

ecuacibn de los gases perfectos :

PV =nRT
donde
P es la presién (en atmbsferas) en los recipientes considerados y

se obtiene seglin 1o que se ha indicado anteriormente,

i<

es el volumen ocupado por el gas,
N

es el nimero de moles a determinar,

15

es la constante de los gases (0'082 atm. |.moI— K ).

H 1D

es |la temperatura ambiente, en X,

3.8. 1,3, - Determinacién del nimero de moles de benceno

La cantidad de benceno se determind recogiendo el ITquido en un
vial de contaje y pesandolo; dividiendo el nUmero de gramos obtenido par el
peso molecular del benceno, hemos obtenido el nlUmero de moles de benceno

producidos en cada caso,

3.8.2,.~- Calculos de actividades y edades

Experimentalmente se ha medido la actividad del benceno sinte-
tizado a partir de cada muestra y simultaneamente se han realizado medidas

de la Fadiacidn de fondo, Para la correccibn de la extincién, como ya se



ha dicho anteriormente, se utilizd el método de la relaciéon de canales ex-
ternos; por esta razdn, a cada medida de actividad le corresponde un valor
de la relacibn de canales Y, Por tanto, un valor de la eficiencia de contaje,
L.os datos experimentales de los que disponemos en cada caso serén, por
tanto :

- Ai , actividad de la muestra, que corresponde a las cuentas
acumuladas cada cien minutos,

- F—'i » radiacién de fondo, igualmente corresponde a las cuentas
totales acumuladas en cien minutos,

--Ei » es la eficiencia de contaje, expresada en tanto por ciento,

Las actividades, ya sean de fondo 6 de la muestra,se ajustan a
una distribucidén de Poisson (92). Para comprobar la bondad del ajuste se
2
aplicé, en todos |los casos, el ensayo X y los resultados se expondran en

el lugar correspondiente.

La formulacién de la ley de Poisson, en nuestro caso, sera:
A AN

(Ai) Al

donde :

Ai tiene el significadc que se ha sefialado anteriormente,

L.a media vendria dada como : A= —Z‘:f"“l'-

donde n es el nimero de medidis realizadas.

L-a desviacidn tfpica pira cada una de las medidas realizadas,

sera; O, = \IX

\%udr HCa Ry

VERSTARM
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La desviacidn tipica de la velocidad de contaje se calcula de la

siguiente forma :

X=§xt
Op = \IX = \JR xt
i p
() ey On.
o= Al _ . - . =R _ R
Ri t N R/t ’ GR \ln nxt

donde ;

R es la velocidad de contaje media é, lo que es lo mismo, el

valor medio de las cuentas registradas cada minuto,

es el tiempo de cada medida (100 minutos),

lf-v

es el nlmero de medidas registradas,

15

L-as-eficiencias de contaje, por tomar valores contfnuos, no se

pueden ajustar a una distribucién de Poisson y se han ajustado a una distri

bucién . Normal,

En este caso, la desviacibn tipica es ;

\IZ{E -E)

A partir de los datos experimentales Ai’Fi y Ei y teniendo en

cuenta las consideraciones anteriores, sabemos que :

- Actividad media por minuto de la muestra = IEZ- + g E
- Actividad media por minuto del fondo = F + O
- F
- Valor medio de la eficiencia de contaje = E + 0 _
E
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3.8.2,1,~ Determinacidén de actividades absolutas

Conocidos los valores medios de las medidas de la actividad de la
muestra, de la actividad de fondo, asf como de la eficiencia de contaje, po-
dremos calcular las actividades absolutas total y por gramo de benceno para

el grado de confianza de la desviacién tfpica (68!'3 %) de la forma que se

detalla a continuacién :

Sabemos en principio, seglin hemos indicado anteriormente, que
la velocidad media de contaje de la muestra es R + O_ vy que la actividad
- R

media de fondoes F 1 O'F_; . Entonces , sera :
R -F =A +

()
donde : s — A

As es la actividad neta de la muestra, en cuentas por minuto(cpm), vy

UA es la desviacidn tfpica de la velocidad de contaje heta, que
s .

2 2
es igual a ; L ! g _ : (93),
R F

La actividad de Ia muestra, en desintegraciones por minuto (dpm),

vendré dada por el cociente :

At o
S As
- = A % o0
E 1 o A
E t
A
A = =
‘ E 2 2
A aA o _
o, = —= =~ 3
t E Az £2
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L.a actividad total,en desintegraciones por minuto, vendré dada por

e! cociente Ao 3 o
Ao
= . g
§0 + O _ Aot * Ao
Eo
A
- o]
siendo la actividad total del patrdn = Aot = -
E
o
y Su error correspondiente a la desviacibn tfpica = O
) ot
2
o2 o -
A A
o) 0 0
T\ T2t =
A E A E
ot o o o

La actividad del patrdn por gramo de benceno se obtiene dividien
do la actividad total por el nlUmero de gramos de benceno que se pusieron en

el vial de contaje y seré on + O

A
ox

La actividad del patrdn,como ya se expresd, es el 95% de la ac~

tividad por gramo de benceno, A esta actividad la vamos a designar como
A + 0

ON

. = !
A , de modo que: A + 0o 0 95(on;}_ g )

OoN o A A
[0/

ON
Para mayor seguridad se hiceron tres determinaciones distintas
de la actividad absoluta por gramo de benceno del acido ox&lico patrén contem

poeraneo NBS. Tenemos asf tres valores de esta actividad, que vamos a de-

slgnar como :

Al 1 o
on Al .
ON ‘
AN + o
ON Al
ON
1y
A on _‘!: g
ON
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donde At es la actividad total (dpm)y ¢ el error correspondiente a la

A
desviacidon tfpica, t

La actividad absoluta por gramo de benceno se obtendré al divi-

dir la actividad total por el peso de benceno, o sea :

A + O
t - At
Aso + g =
A M
so
donde Aso es la actividad especffica por gramo de benceno, O’A es el

so
error correspondiente a la desviacidon tfpicay M es el peso de benceno, en

gramos, cuya actividad se ha medido,

3.8,2,2,~ Determinacidén de la actividad del patrdn NBS

S T e S Y G e " T et et e v Tt gy - S Y U S Gt T - — — S i T S .

L_a actividad inicial de cualquier muestra se considera, por acuer
do internacional (94),igual al 95% de la actividad del &cido ox&lico suministra

do por el National Bureau of Standards de los Estados Unidos (NBS),

A partir de las medidas de actividad, fondo y eficiencia de contaje,

disponemos de los siguientes datos para el patrbén ;

- Actividad media por minuto de la muestra = Ro 4 Oﬁ

- Actividad media por minuto del fondo= F 4 'U,E- ©

- Valor medio de la eficiencia de contaje = Eo + U-é
o

l_a actividad neta del patrbén ser$ ; Ao 1 o"A
- - o
siendo : ' A =R - F
o o
2 2
g = g _ 4 ag
A R F
o] (o]
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y como valor final y definitivo de la actividad del patrbén contemporéneo ’

usamos el valor medio de las tres determinaciones Aou + o -
A

siendo ; ‘ ON
Al L AN + A
A - ON : ON ON
ON 3
2 2 2
GA' i UAII + GA|||
ON ON ON
oA = 3
ON

ket T SN SR ——

Una vez determinadas las actividades absolutas por gramo de ben

ceno del patré4n contemporéaneo y de la muestra, se procede al céiculo de ja

edad,

L.a expresidn de la edad de la muestra la podemos deducir a -

partir de la ley de la desintegracibn radiactiva :

A = A - At
SO ON
1 - In2 _ _0'693
Como ya se indicd anteriormente, el perfodo de semidesintegracibn del MC

es de 5568 afios (valor utilizado en datacibn), por lo que la actividad abso-

luta por gramo de benceno ser$ ;

0'693

A = A e 5568

SO ON

i Aso _ 0'693
A - 5568
ON
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A A

5568 () SO
t - — = -
01693 In A 8033 In A
ON ON
En la préctica, tanto Aso como AoN van afectadas de un error que es,
- respectivamente, 0o y ag . Por lo tanto :
A A
so oN
Ao & 0
Aso
t = - 8033 In
Aou + GA
ON
Aso + 0o 2 2
A A OA N
SO - SO L so S0 . ON
Ao 1+ o AON Aon Az Az
A o) ON
ON
2 02
Aso Aso aAso Aon
emm o (2) 4 ()| ey
ON ON A A
so ON
’ 2 2
o o
Aso Aso Aow
t = -~ 8033 In N 1 2 + >
ON A A
so ON

La edad (t) calculada es un nlimero fijo, independiente del afo
de medida, pero el afio 1950 se considera internacionalmente como base .

l_as edades se dan , por tanto, en afos BP (before present ) considerando

como !Ipresente!! el afio 1950 en homenaje a Libby(61).

Tenemos, de este modo, determinada la edad de la muestra ;
sin embargo, para una mayor precisidn en la determinacibn, serfa necesa-

. 13 e s . .
ric disponer de! valor de & C, factor que nos indica el fraccionamiento de

los isbtopos del carbono en la naturaleza para cada tipo de material y con
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respecto al patrdon PDB de Craig (60) , Dado que no hemos -
podido disponer de un medio simple y cbmodo para medir este factor
rnos hemos limitado a estimarlo de acuerdo con lo expuesto por Stuiver y

Polach (61), Seglin estos autores la edad corregida para el fraccionamien-
to isotdpico es la suma de la edad MC que podrfamos denominar Ed + 0

Ed
y la correccidn de edad para el fraccionamiento isotbpico, que denomina-

remos como E! 4 o . LLa edad corregida seré :
d = E'g
2 2
E,t 0 )+ @2 0 I=E+e)so% t a2 )
d = £ d~— £l d d E E1
d d d d

En la Figura 3,11 reproducimos los valores de las correccijo-

nes de edades y sus errores (E'd 4+ 0, ), para distintos tipos de mate~

d

rial datable, dada por Stuiver y Polach en el trabajo ya citado (61).
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§¢  respecto al patron PDB (%)

{Correccidn
de
Edad .
CO3H
436215 — lCOa‘marino
410 £ 70 o CO3 PDB
no aplicable . Patron PDB
325% 38 e ICOJ del suelo y secundario delos huesos
275% 50 - ——e
260% 50 — CO, atmosférico
2,5% 35 ——e— }Apamo y (03 original delo: huesos
2,52 60 —— Granos
225% 15 I
210% 30 e e Plantas marinas (sumergidas)
220% 35 —_— CO5® de aguas frescas
1952 70 - ———
1752 70 c—— ———
160270 ——— — IOrganismos marinos
ws*y30 ————— |Plantas acudticas (sumergidas)
1302 11§ i ——— e ‘
no aplicable e~ .- e e -JAc oxdlico Patron C-14
8035 — Colageno, celulosa dela madera
30270 ————e . , )
15270 e ——————— madera fosit , carbon |
ot70 f ————————a madera recienie ,carbon
-35¢80 } —————— - --.]hojas de arboles
-35% 496 ————— . Jturbay humus
A 1 » | A i '] 1 ¥} A 'l 1 L A A L ra ']
*L 42 0 -2 -4 -6 -8B -10 12 -l -16 -18 20 -22 -2{ -26 -28 -30 -32

FIGURA 3,11, - Variacibn del carbono en la naturaleza,







IV .- RESULTADOS EXPERIMENTALES
» |






IV.- RESULTADOS EXPERIMENTALES

4.1.- RESULTADOS OBTENIDOS EN EL ANALISIS DE LAS MUESTRAS
DE MADERA

A continuacién se exponen los resultados obtenidos, tanto en
lo referente al proceso quimico como a la medida de actividades, al ana-

lizar las muestras de madera que se detallaron en el apartado 2.12.1,

4.1.1.- Resultados del proceso quimico

En la Tabla Xlll se exponen los resultados de las distintas reac
ciones que tienen lugar hasta la obtencidén del benceno, asi como los rendi-
mientos calculados para las diferentes transformaciones, L.as cantidades de

gas han sido calculadas, en cada caso, segln lo descrito en el apartado -

3.8. ].
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TABLA Xl

RESUL TADOS DE LOS PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR

LAS MUESTRAS DE MADERA

! 4C PARA

Peso co c H Rendimientio C H_ Rendimiento Rendimiento

Muestra (gramos) (molgs) (mczﬂes) (g“o) ipéo;eso (mgle%) (E)Hd?lipz:ejo Cgloi ‘(:%:_{

T2 22 22 6 6 2 6 6
M-1 15113 0'546 0'246 90'1  ~ 0'0392 478 4311
M-~2 10102 01361 0r172 9513 010535 9319 8819
M-3 10170 01234 01104 88'9 010303 8714 7717
M-4 10140 01345 01123 71'3 0'0350 8514 60'8
M-5 10'00 01368 0v152 82'6 010424 8317 6911




4,1.2,- Resultados de la medida de actividades

En las Tablas XIV a XX, se exponen los resultados de las

medidas de la actividad de las muestras de madera analizadas,

L.as actividades fueron medidas de la forma descrita en el apar
tado 3,7 y los calculos se realizaron segln lo expuesto en el apartado -

3.8,2,

TABLA XV
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

M-1
Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2'66 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :
P= 01052 | Q= 01547 R = 01558
Nede lameciaa| (L EES | Do | g
1 3631 1000 5418
2 3535 988 5412
K] 3547 986 5317
4' 3548 985 5410
5° 3649 1046 5412
6 3500 1022 5317
7 3640 1016 5317
8 3625 1042 ~ .. 540
9 3558 1026 5415
10 3632 1031 | 5410
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TABLA XV

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

M-=2
Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 216 g,
Panametros para la determinacién de |a Eficiencia :

P = -01052 Q= 01547 R = 01558
Nede tamedida | (LT D e | B
1 3306 1000 4919
2 3289 988 4910
3 3345 986 4913
4 3373 985 4815
5 3349 1046 4817
6 3303 1022 4812
7 3304 1016 4913
8 3343 1042 4913
9 3371 1026 4910
10 3452 » 1031 4815
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TABLA XVI

MEDIDAS DE ACTIVI DAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

M-3

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 1174 g,

Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = =0'052 Q= 0!'547 R = -0!'556
N2 de la medida :éu(n?t:‘lzr::: ) aFci:u(r:L:‘lear:::) & (%)

1 2894 942 60'5

2 2849 884 60!5

3 2771 925 60!'7

4 2939 996 6010

5 2819 987 5918

6 2887 948 6010

7 2910 994 6010

8 2976 976 5915

9 2807 1032 6010

10 2890 975 60'0
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TABLA XVII

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

M—4
Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2'18 q,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :
P = =0'057 Q= 01563 R = =0'565
' i F: (Cuent
N¢ de la medida Aj (Cuentas j (Cuentas E(%)
acumul adas) ' acumuladas) i
[ 3336 1031 5515
2 3220 1002 5512
3 3180 - 1034 5515
4 3321 1105 5610
5 3122 1044 5510
6 3228 1038 5510
7 3178 1051 5515
8 3199 976 547
9 3283 989 . 5417
10 3185 1059 5417
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TABLA XVl
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA

M-5

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 3104 g,

Parametros para Ia determinacién de la Eficiencia :

P = =0!057 Q= 0'563 R = -0!565

N2 de la medida | T Senies et (%)

1 3799 1012 50'6
2 3723 988 Sn7
3 3705 - 1066 S

4 3798 1008 5016
5 3824 1011 50!3
6 3858 985 50'8
7 3870 995 5111
8 3719 1030 5018

T 9 3768 083 511

10 3743 1027 ' 5018
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TABLA __ XIX

VALORES DE X 2

2
paran = 10 3135CX “C 6102

Muestra Xz(Ai) Xz(Fi)
M-1 " 749 4174
M-2 6'61 474
M-3 12135 16'53
M~4 13104 12108
M-85 12108 5183
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TABLA XX

RESUMEN DE LLOS VALORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS VY ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-
NIDAS PARA LAS MUESTRAS DE MADERA

el

Muestra _ﬁ(cpm) E(cpm) E(%) *A {cpm) **A (dpm) (__d_p_m_)
s t SO0 grCgHyg
M-1 35187 £ 0119 | 10114 £ 0110 | 54114013 2573 £ 0121 | 47156 4 0147 17188 4 0'18
M=-2 33'44 { 0118 10'14 4 010 4910 £ 0'5 23'30 § 0121 47155 4 0'65 17'94 1 0125
M-3 28'74 1 0117 9165 + 0'10 60'1 4 014 19109 { 0120 31176 4 0139 18125 4 0122
M-4 3212540118 1 10133 £ 0110 | 55124 014 21192 4 0121 | 39171 & 0148 | 18122 40122
M-5 37181 £0119 [ 10111 £0'10 | 5010 4 014 [27170 4 0'21 | 54142 £ 0159 | 17190 4019

k A_=R-F
ok At -=AS/E




4.2.- RESULTADOS OBTENIDOS EN EL ANALISIS DE LAS MUES TRAS
DE TURBA |

A continuacibn se exponen los resultados obtenidos, tanto en lo
referente al proceso quimico como a la medida de actividades, al analizar

las muestras de turba que se detallaron en el apartado 2,12, 2,

4.2.1.- Resultados del proceso quimico

En la Tabla XXI se exponen los resultados de las distintas -
reacciones que tienen lugar hasta la obtencién del benceno, asf como los
rendimientos calculados para las diferentes transformaciones, L.as canti~
dades de gas han sido calculadas, en cada caso, segln lo descrito en el

apartado 3,8,1,
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TABLA XX1

RESULTADOS DE LOsS PROCESOS QuUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR
LAS MUESTRAS DE TURBA

Y% pARA

Peso co C H Rendimiento C H Rendimiento Rendimiento

Muestra (gramos) (molés) (m(zblezs) (gg c_iip(r:*o:eso (moles) (("-/;D)Hdc::'_lsor*c::ce:o C(gjlo_tla; é:%L

2 2 2 2 2 6 6 2 6 6
T-1 10150 01370 01162 8716 010330 611 5315
T-2 12140 01218 01091 83!5 010256 8414 70"
T-3 8188 01390 01156 8010 0'0461“ 8817 70'9
T-4 10100 01323 01139 86'1 010353 76'2 65'6
T-5 10100 01330 0t140 84!8 0'03«77 80'8 68'5




4,2,2.- Resultados de la medida de actividades

En las Tablas XXIl a XXVIill, se exponen los resultados de

las medidas de la actividad de las muestras de turba analizadas,

L.as actividades fueron medidas de la forma descritaen el -
apartado 3,7 y los calculos se realizaron segln lo expuesto en el apar-

tado 3.8.,2.

TABLA XXl

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

T-1

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 1174 g,

Parametros para la determinacién de la Eficiencia : :
P = -0'052 Q= 0'547 R = -0'556
" ; t F:. (C tas

N de la medida Aj (Cuentas i (Cuenta E.(%)
acumul adas) acumuladas) i

1 1442 942 5710

2 1562 884 5615
3 1632 925 5713
4 1575 996 56'5
5 1535 987 5615
6 1539 948 568

7 1537 094 5713

8 1574 976 5710
] 1470 1032 5713
10 1520 975 " smd
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TABLA XXl
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA

T-2
Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 1177 de
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = -01057 Q= 01563 R = _01565
Ne de la medida | [T SHEnSS o) E,(%)
1 1603 988 5814
2 1648 988 5814
3 1573 1054 5719
4 1566 2980 581
5 1686 976 5814
6 1620 985 5811
7 1658 981 5816
8 1693 948 5719
9 1668 1019 5714
10 1608 ' 1015 5717
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TABLA XXIV

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA

T-3
Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 3125 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = -01052 Q=01547 R = -01558
N2 de la medida ?&fﬁ?ﬁ :éfﬁ:ﬁ?f:) (%)

] 2090 998 5413
2 2077 994 5317
3 2079 999 5219
4 2074 1009 5314
5 2015 990 5216
6 2046 1036 5314
7 2013 1024 5219
8 2013 1003 5219
9 2039 1024 5312
10 2001 1051 5214
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TABLA XXV

MEDIDAS DE ACTIVI DAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
T-4
Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2118 de.
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :
P = -01053 Q= 01546 R = -01553
e de ameaiaa | A1 (Chomen T Cone TG
1 1724 298 5817
2 1802 1005 5812
3 1792 - 966 5712
4 1755 992 5712
5 1748 1004 5717
6 1695 1005 5710
7 1697 1018 56!5
8 1668 996 5617
9 1676 1033 5712
10 1696 1015 5710
. ,,
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TABLA XXVI

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

T-5

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 2!61 g.

Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = =~01052 Q= 01547 R = =01556

Ne de lamedica | 1SS umaadan &%)

1 1761 1015 52'5
2 1859 989 5212
3 1790 1004 5215
4 1780 1035 5210
5 1834 1014 5215
6 1833 1021 5212
7 1820 1018 5117
8 1784 937 5117
9 1821 1033 5117
10 1792 1036 5117
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TABLA  XXVil

VAL.ORES DE

para n =10

XZ

3135 X %C 16192

Muestra X2A) X2
T-1  16'88 16153
T-2 11119 7167
T-3 4187 3160
T-4 11161 2183
T-5 4163 7'78
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TABLA

XXVIH

RESUMEN DE LOS VALORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-

NIDAS PARA LAS

MUESTRAS DE TURBA

Muestra R(cpm) F(cpm) E(%) As(cpm) At(dpm) SO(—;S%:—HS)
T-1 15140 £ 0'12 | 9'66 4 0'10 | 5710 4 O'4 5!74 1 0'16 |10'07 4 0129 | 5179 4 0117
T-2 16'32 £ 013 | 9193 £ 0'10 | 58'140'4 |6'3940'16 |111004 0129 | 6'21 4 0'16
T-3 20145 £ 0'14 [10'13 4+ 0'10 | 5311 £ 0'6 {10'32 £ 0'17 |19'44 4 0'39 | 598 4 0112
T-4 171354 0113 10103 $ 0'10 | 57'3 4 0'7 | 7'3240'16 {12!77 4 0132 | 5'86 % 0115
T-5 18'07 4 0'13 |10'10 £ 0110 | 521 ¢ 0'4 15'30 4 0'33 | 5'86 4 0'13

7197 4 0'16




4,3, - RESULTADOS OBTENIDOS EN EL ANAL ISIS DE ILAS MUESTRAS
DE LIGNITO

A continuacibén se exponen los resultados obtenidos aj analizar
las muestras de lignito que se detallaron en el apartado 2,12,3, En primer
lugar se encuentran los resultados correspondientes al proceso quimico Y,

a continuacidén, los correspondientes a las medidas de actividades.,

4,3.1, - Resultados del proceso quimico

En la Tabla XXIX se exponen los resultados de las reacciones
implicadas en el proceso de obtencidn de benceno a partir de las muestras,
" Los calculos de las cantidades de gas se han realizado seglin lo descrito -

en el apartado 3.8,1,
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TABLA

XXIX

RESULTADOS DE LOS PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR

LAS MUESTRAS DE LIGNITO

4
1CFJAFZA

Rendimiento

T

Rendimiento

Rendimiento

Peso CcO C H C H
2 c. 6 6 e o
Muestra (gramos) (mo!%s) (moles) (/g del proceso| (mdjes) (c;:o)Hdel pmz:ceHso C(g)lobal i:,ai:
c 2 CZHZ 2 2 6 6 2 6 6
L-1 10100 0471 01201 8514 - 010594 8817 7517
L-2 6'50 01346 01151 87'3 7613 66'6

0'0384




4,3.2.~ Resultados de la medida de actividades

En las Tablas XXX a XXXIIl se exponen los resultados de

las medidas de la actividad de las muestras de lignito y grafito analizadas,

L.as actividades se midieron de la.forma descrita en el apartado

3.7 y los céalculos se realizaron segdn lo expuesto en el apartado 3, 8. 2,

TABLA XXX
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

Tiempo de cada medida =LIC])0 min,

Peso de benceno = 3193 g,

Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = -01053 Q= 01546 R =-01553

Ne o tamesias| 41 Coen T G T )

| 952 979 5610
2 942 1017 5513
3 940 1009 ’ 5417
4 979 1047 5417
5 990 982 5510
6 981 1049 . 5417
7 977 1001 ... 5510
8 291 996 ' ; 5510
9 946 964 5410
10 981 1000 .- 8317,
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TABLA XXXI

MEDIDAS DE ACTIVIDAD Y FONDO PARA LA MUESTRA L-2

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2'61 g,

P = -0'053 Q = 0'546 R = -01553
Ne R;(cpm) F(cpm) E; (%)
1 9132 9193 5418
2 9124 10164 5317
3 9130 10107 64'0
4 9182 10152 545
5 9153 « 10111 5415
6 9146 10113 64'0
7 9123 10124 5412
8 9158 10118 5410
9 9133 10131 5412
10 9181 10140 5412

TABLA XXX

VALORES DE X2
2
para n = 10 3!35<X (16'92
2 2
Muestra X “(A;) X(F),
-1 3188 6183 .
L-2 4159 4114
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TABLA XXX

RESUMEN DE LOS VAL ORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES
ABSOLUTAS OBTENIDAS PARA LAS MUESTRAS DE LIGNITO

Muestra E(cpm) -F;(cpm) E(%) Ag(cpm)
L1 9169 4 0109 10105 4 0110 5418 4 016 0100
-2 9146 30110 10'25_-_!-_ o110 5412 +0'3 0100

4, 4. - PATRON CONTEMPORANEO

A continuacién se exponen los resultados obtenidos en el analisis
de las muestras de Acido Oxalico NBS, patrén contemporaneo., En primer -
lugar se encuentran los resultados correspondientes al proceso quimico Y,

a con;inuacién, los correspondientes a las medidas de actividad,

4, 4. 1. - Resultados de| proceso gquimico

En la Tabla XXXIV se exponen los resultados;de |as reacciones
Implicadas en el proceso de obtencidn de benceno a partir de las muestras
de Acido Oxalico NBS ., Los chlculos de las cantidades: de gas se han -

realizado seglin lo descrito en el apartado 3,8,1,
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TABLA

XXXV

RESULTADOS DE LOS PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR

LAS MUESTRAS DE ACIDO OXALICO, PATRON CONTEMPORANEO

4
‘CPARA

Rendimiento

Rendimiento

Rendimiento

Peso CO C_H C _H_
2 2 C. o [ T,
Muestra (gramos) (mol%s) (moles) (/uo) del proceso| (mdie2) (é: ):el procce:o Cglobal i:/o!)_‘
c 2 CZHZ 2 2 6 6 2 6 6
NBS-1 20100 01322 0130 80t7 = 010312 72'0 5811
NBS-2 20100 01314 0'149 9419 0'0296 5916 5616
NBS-3 20100 01308 01137 8910 010400 87'0 7719




4. 4.2, - Resultados de la medida de actividades

En las Tablas XXXV a XXXIX se exponen los resultados de

las medidas de la actividad de las muestras de Acido Oxalico NBS, patrén

’ . 14
contemporaneo para la datacidén por C.

L.as actividades fueron medidas de la forma descrita en el apar

tado 3.7 vy los calculos se realizaron segln lo expuesto en el apartado -~
3. 8. 2-
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TABLA HKXAXV

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

NBS-1
Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2'17 g.
Parametros para la determinacion de la Eficiencia :
P = -01053 Q= 0'546 R = =01553
. A; (Cuentas F. (Cuentas
N de la medida aéumuladas) a(l:umuladas) Ei(%)
1 2554 999 5643
2 2556 1006 56!3
3 2413 1075 555
4 2546 975 56!3
5 2524 973 56'0
6 2470 940 5518
7 2547 1057 5610
8 2537 1082 5417
9 2556 956 5513
10 2432 1013 56'0
11 2450 995 5513
12 2543 982 5513
13 2426 , 1038 5510
14 2487 978 5515
15 2601 1061 5418
16 2449 1020 553
17 2494 1015 5510
18 2459 1049 5515
19 2506 972 5510
20 2404 1040 5513
21 2520 979 5513
22 2479 989 558
23 2464 1027 5513
24 2524 1006 5510
25 2457 1032 , 55!3
26 2573 1050 + 5610
27 2512 1020 . 5510
28 2582 1015 55'5
29 2584 965 5513
30 2570 980 5518
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TABLA  XXXVI

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA

NBS-2

Tiempo de cada medida = 100 min.
Peso de benceno = 2'00 d.

Parametros para la determinacibén de la Eficiencia

P = -01053 Q= 0!546 R = =01553
. A; {Cuentas F. (Cuentas
N2 de la medida aéumuladas) aéumuladas) Ei(%)
1 2371 1013 55!8
2 2265 1051 5515
3 2333 1002 55'8
4 2369 963 553
5 2344 961 5513
6 2406 979 5515
7 2318 945 5518
8 2380 997 5515
9 2325 1051 5515
10 . 2359 1040 5515
11 2371 1013 558
12 2381 1059 558
13 2341 948 5510
14 2301 994 5513
15 2368 971 55t5
16 2358 972 55!5
17 2384 1000 5515
18 2373 943 5610
19 2339 954 5513
20 2329 977 5510
21 2458 1025 5510
22 2391 1020 5515
23 2368 994 5515
24 2357 1040 5518
25 2391 978 5515 -
26 2333 1002 5518
27 2415 1020 5610
28 2386 1015 5515
29 2337 1049 5610
30 2397 972 5518
sk
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TABLA  XXXVII
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA

NBsS-3

Tiempo de cada medida = 100 min.

Peso de benceno = 2162 g,

Parametros para la determinacidén de |la Eficiencia :

P = -0!053 Q= 01546 R = _01553

. A; (Cuentas F. (Cuentas
N2 de la medida aéumuladas) ac':umuladas) Ei(%)

1 2856 1027 5510

2 2844 987 550

3 2808 1002 5515

4 2798 1020 5513

5 2782 998 5513

6 2814 994 5510

7 2757 1001 55'3

8 2778 994 5510

9 2802 908 5412
10 2830 948 5589
11 2819 941 5515
12 2799 962 5510
13 2788 1025 5415
14 2793 973 5417
15 2844 937 5518
16 2775 1023 5510
17 2732 1001 5417
18 2764 989 5510
19 2865 929 - 5417
20 2737 977 5513
21 2726 1015 5510
22 2764 989 5417
23 2769 979 5317
24 2728 978 5417
25 2699 1061 5412
26 2778 1020 5412
27 2860 1015 5410
28 2815 1049 5412
29 2748 972 5417
30 2738 1040 5412
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TABLA  XXXVIiI

VALORES DE X2
2
para n =30 17 <X ( 39
2 2
Muestra X “(AY) X “(F;)
NBS -~ 1 35167 38105 .
NBS - 3 19175 ’ 30154
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TABLA XKXXIX

RESUMEN DE LOS VALORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-
NIDAS PARA LAS MUESTRAS DE ACIDO OXALICO

Muestra R {cpm) = (cpm) -é(%) Aglcpm)
NBS-1 25'05 1 0109 10110 1 0106 55'54 0'S 14'95_-!—_0‘]1
NBS-2 23162 1 0'09 9198 4 0'06 5516 i 0'3 13164 4 0'11
NBS-3 27187 4 0110 9195 § 0106 5418 § 015 17192 § 0112
TABLA XX XIX (Continuacibn)
= 1t .

Muestra At (dpm) on(dpm)ngBHs) Aon. 0 95><A0x

NBS-1 26‘94&0'31 12141 _-!_-0'14 11'79&-_0‘]3

NBS-2 24153 § 0124 12'27 4 0112 11167 % 0111

NBS-3 32170 4 0137 12148 4 0'14 11186 4 0113




4,5, - MUESTRAS DE COMPROBACION INTERLABORATORIO

A continuacidn se exponen |os resultados obtenidos en el ana-
lisis de las muestras de comprobacién interlaboratorio, Aparecen en
primer lugar los resultados correspondientes al proceso quimicoy, a
continuacién, los correspondientes a las medidas de actividad y comparag~-

cibn de edades,

4.5.1, - Resultados del proceso qufmico

En la Tabla XLL se exponen los resultados de las reacciones
implicadas en el proceso de obtencién de benceno a partir de las muestras
en consideracidn, Los calculos de las cantidades de gas se han realizado

segln lo descrito en el apartado 3.8, 1.
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TABLA XL

RESULTADOS DE LOS PROCESOS QUIMICOS {MPLICADOS EN LA DATACION POR

LAS MUESTRAS DE COMPROBACION

INTERLABORATORIO

/
e PARA

Rendimiento

Rendimiento

Rendimiento

Peso CcO C H C_H
2 2 c. 6 6 a iy
Muestra | (gramos) (mot&s) (moles) ("8 del proceso| (moles) (é”)Hde' p”)C‘:e:O Cgmba' (C/":_i
c 2 CZHZ 2 2 6 6 2 6 6
NPL-69 8157 01249 01089 7145 - 010235 7912 56'6
NPL-17 7101 01337 01142 84'3 010432 9113 76'9
NPL-17bis| 7128 01297 0134 9012 010396 8817 80!0




4.5.2, - Resultados de la medida de actividades

En las Tablas XL1J a XLV se exponen los resultados de las
medidas de la actividad de las muestras de comprobacién interlaboratorio,
A continuacién, en la Tabla XLVI se exponen los resultados finales de

. la citada comprobacién ,

lLas actividades fueron medidas de la forma descrita en el apar-

tado 3,7 y los céalculos se realizaron segln lo expuesto en el apartado -
3.8.2,
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TABLA  XLI
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

NPL.-69
Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 1154 g.
Parametros para la determinacidn de la Eficiencia ;
P = -01069 Q= 0!630 R = ~0'668
. A: (Cuentas F: (Cuentas
N2 de la medida ac'umuladas) ‘ aclumuladas) Ei(%)
1 1847 _ 1009 6711
2 1754 968 6718
3 1814 916 66!5
4 1735 1010 67'0
5 1728 ¢ 976 67'1
6 1871 1022 ) 66'5
7 1767 967 66!'5
8 1765 965 6710
9 1714 997 6615
10 1754 927 6618
11 1785 1031 6710
12 1737 : 995 66'5
13 1773 948 66'0
14 1687 1001 66!'5
15 1726 959 6618
16 1741 982 6710
17 1809 1025 66!1
18 1765 988 66'1
19 1815 961 6616
© 20 1736 1070 67'5
21 1701 991 66'6
22 1747 957 66!8
23 1711 996 66!1
24 1715 986 66'6
25 1740 ' 980 ; . 6615
26 1808 1004 6710
27 1850 1011 6618,
28 1751 966 ‘ 66'1
29 1764 959 666
30 1701 963 66'3
b s
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TABLA X1l

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES"™ k4
NPL-17

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 3108 d.
Parametros para la determinacién de la Eficiencia ;

P = -0'069 Q= 0'630 R = -0'668
) A; (Cuentas F. (Cuentas
N2 de fa medida aéumuladaS) 4 ac'umulqdas) Ei(%)
1 2756 1017 66!1
2 2724 1005 66'6
3 2723 964 66'5
4 2763 1075 65'6
5 2733 - 983 66!8
6 2728 986 66!5
7 2800 956 66'1
8 2772 972 6514
9 2796 979 66'3
10 2628 1031 66!6
11 2740 1054 66!3
12 2726 979 653
13 2678 988 66'3
14 2758 1015 66'1
15 2655 1008 65'6
16 2701 985 66'1
17 2818 976 65'8
18 2660 088 6610
19 2759 1041 66'3
20 2845 1004 6616
21 2789 980 66'1
22 2840 1011 66'0
23 2762 986 6610
24 2785 1017 66'1
25 2788 1032 65'3
26 2772 964 65'3
27 2796 1022 r. 656
28 2740 1015 65'6
29 2742 1018 6516
30 2768 | 956 65'6
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TABLA XL

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

NPL -17 bis

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 2195 g,

Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = -01069 Q= 0'630 R = -0!668

. A; (Cuentas F: (Cuentas
N de la medida aéumuladas) acl:umuladas) Ei(%)

1 2485 1018 5619

2 2497 1048 5617

3 2537 1008 5617

4 2399 ¢ 1023 5712

5 2466 1000 5714

6 2466 940 5612

7 2501 974 5617

8 2468 1035 5617

9 2444 1035 5615
10 2413 1018 5617
11 2503 997 5712
12 2410 967 5619
13 2371 974 5617
14 2455 955 5617
15 2480 1013 5615
16 2423 984 5712
17 2410 992 56!7
18 2397 1039 5619
19 2449 1032 5619
20 2477 992 5612
21 2478 978 , - 5619
22 2470 1005 5714
23 2331 982 5612
24 2417 1009 ) - 567
25 2464 1023 . 5612
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CTABLA  XLIV

VALORES DE X2

para n =30 o € X2 ¢ 39
" n=25 isis (X2 ¢ 53
_ , — .~
Muestra n X “(A)) X (Fi)
NPL-69 30 36100 29185
NPL-17 30 27199 24156
NPL-17 bis 25 21145 18153
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TABLA

XLV

RESUMEN DE LLOS VALORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-

NIDAS PARA LAS MUESTRAS DE COMPROBACION
INTERLABORATORIO
Muestra R(cpm) -f—:(cpm) E(%) A (cpm) A (dpm) A (—d&—)
S t so grCghHg
NPL-69 | 17'57 $ 008 | 9'84 4006 | 66'7 404 | 717330110 | 11159 £ 0117 | 7153 4 0111
NPL-17 |[27'52 4 0110 | 10100 4 0'06. | 66'04 014 |17'52 + 0'12 | 26'55 4 0'24 | 8'62 4 0108
NPL-17bs | 24147 i 0110 10102 4 0106 5618 _-l; 013 14145 j—_ or12 | 2544 1 0125 8162 ;‘_ 0108

Y
iR




( ePRUYYES 8p pepiSJaniuf)  WH9ON)

oljJoledoqe| odiseanu 3p |eUO}DBUJSIUL UQIdEDI}IjUapP] B] Bued sepeidope seibiS ¥

_ sel T 5052 8 £5-vHON ugquen
091 T shee L1 - 1dN -
sel T o252 Vv €5-VHON ugquen
06 T 092¢ 69 - “IdN Sl T olog ZS-vHon eJspeW
sopeiinsa sopelinsa edisanuw el
14N pe1jnsay FVEON pelinsoy SR

OldOLVHOSVYTIHILNI NOIOVEOHdWOD V1 3a sodviiNns3ay

INIX vav.i

173



4, 6. - MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL ESTUDIO GEOCRONOL O~

SICO DE LA TURBERA DE PADUL (GRANADA)

A continuacién se exponen 10s resultados obtenidos en el estudio
geocronoldgico de la Turbera de Padul , Aparecen especificados por sepa
rado cada uno de los sondeos sometidos a datacidén y cuya localizacién geo

grafica exacta se detalld en el apartado 2.12,6,

4,6.1, - Sondeo GR-24

4,6.1.1.,- Resultados del proceso qufmico

En la Tabla XLVII se exponen los resultados de las distintas
reacciones que tienen lugar hasta la obtencién de benceno a partir de la
muestra a datar, L.os calculos de las cantidades de gas se realizaron seglin

lo expuesto en el apartado 3,8,1.
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TABLA XL VII

RESULTADOS DE L.OS PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR
LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO GR-24

14

C PARA

Peso co C H Rendimiento C Rendimiento Rendimiento

Muestra | (gramos) (mois) (ma1ez) (cqz)) c_i_e-l)pcr;o;eso (moles) (E)Hdi:r:ejo cg‘ofi E:%L

2 22 2 2 6 6 2 6 6
24/11 27'05 01261 01099 7519 010228 6911 5214
24/10 13140 0'344 0'141 8210 010384 8117 6710
24/9 10'56 01394 0'158 8012 010455 86'4 693
24/8 7142 0'339 0'137 80'8 0'0370 8110 65'5
24/7 7122 0'184 01065 7017 010110 5018 3519
24/6 12137 0'322 0'135 8319 010375 8313 6919
24/5 12137 01438 0'179 8117 010495 8310 67'8
24/4 12170 0'355 0'146 82'3 0'0395 8112 66'8




4.5, 1.2. - Resultados de las medidas de actividad

-
- o — > . " S - - — " - - S A S e W04 W e S R s S o G

En las Tablas XLVIIl a LVIlI se exponen los resultados de 1as
medidas de actividad de -las muestras correspondientes al sondeo GR-24,
Los valores medios de actividad, fondo y eficiencia, asf como los valores
de actividades absolutas totales y por gramo de benceno han sido calcula~-
dos seglin lo expuesto en el apartado 3.8,2., al igual que las edades que

se exponen en la Tabla LVIII.

Con los valores de esta Gltima tabla se construyd la grafica

que aparece en la Figura 4, 1,

176



TABLA XLV
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
24/11
Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 1161 d.
Parametros para la determinacidén de la Eficiencia
P = -01051 Q= 01544 R = 01544
N2 de la medida :éu(rfnn:r;t:: ) féfﬁi’i’é‘ff ) &%)
1 1618 ‘1030 6015
2 1582 1008 6017
3 1587 969 60!7
4 1618 1063 6015
5 1546 966 6110
6 1595 1034 6012
7 1595 1043 60'5
8 1543 1012 6012
9 1561 1071 5915
10 1553 1027 6017
11 1572 1049 6110
12 1540 963 60'5
13 1532 9261 6017
14 1541 1048 5917
15 1532 1043 S917
16 1662 987 6010
17 1609 1034 5912 N
18 1632 1044 6012
19 1635 989 5917
20 1575 1023 6110
21 1574 1017 6010
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TABLA AL IX

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO VY EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

24/10

Tiempo de cada medida = 100 min.

Peso de benceno = 2175 g,

Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = <0105 Q= 0!'544 R = =01544

N¢ de la medida A (Cuentas Fi (Cuentas EA%)
acumul adas) acumuladas) i

1 2298 966 6012

2 2300 1034 607

3 2147 1043 6017

4 2181 1012 60'2

5 2233 1071 6015

6 2182 1027 5915

7 2213 1049 6017

8 2292 963 6017

9 2209 961 6110
10 2138 1048 6017
11 2258 . 1043 5917
12 2270 987 5915
13 2207 1034 5917
14 2232 1044 5917
15 2234 989 6045
16 2249 1023 5915
17 2146 1017 6010
18 2287 1030 - 6012
19 2242 1034 6012
20 2177 1008 6012
21 2161 1021 .1 6010,
22 2241 1100 * 5912
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TABLA L

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA

24/9

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 3135 g,

Parametros para la determinacibén de la Eficlencia

P= -01051 Q= 0'544 R = -01544

. A; (Cuentas F: (Cuentas N
N® de la medida aéumuladas) ati:umuladas) Ei(%)

1 2186 1057 5917
2 2174 1002 6012

3 2118 1042 5815

4 2109 1081 5812

5 2145 - 1055 60'0

6 2158 1045 6010

7 2145 1001 5917

8 2087 985 5817

9 2227 1045 5915
10 2134 1057 5915
11 2135 1032 5910
12 2237 1021 5910
13 2114 1000 5817
14 2134 981 5815
15 2217 985 5917
16 2216 983 ~ 5912
17 2179 992 5912
18 2146 1011 5817
19 2093 970 5912

- 20 2192 947 5912

21 2165 993 7 5917
22 2071 1030 T 5815
23 2171 1015 5910
24 2271 1052 59017
25 2155 993 © 5915
26 2190 _ 1029 5912
27 2109 966 5910.
28 2132 1016 5910
29 2218 981 - 5917
30 2191 977 5817
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TABLA L1

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

24/8

Tiempo de cada medida = 100 min,

Feso de benceno = 2!73 g,

Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P =-01051 Q= 0'544 R = -01544

. A: (Cuentas F. (Cuentas
N2 de ia medida aclzumuladas) acl:umuladas) Ei(%)

1 2053 978 6012
2 2014 1019 6012

3 2043 1003 61'0
4 2058 1036 60!5

5 2003 . 988 5915

6 2107 1029 60!'2

7 1987 984 602

8 2011 986 60'2

9 } 1967 995 60'0
10 2000 998 5912
11 1980 996 5917
12 2015 ' 920 59'5
13 2014 1048 6012
14 2027 926 6012
15 1970 994 5912
16 2079 956 5915
17 2005 1005 5910
18 1992 974 60'0
19 1979 1007 60'0

20 2002 1021 5917
21 1895 1004 5915
2 1957 981 5912
23 2069 1085 6010
24 1951 1044 6012
25 1947 955 - 5917
26 1925 1023 5910
27 : 2039 993 .5910
28 2023 1044 5912
29 1972 987 5919
30 1993 1015 5915
i ]
dm 1
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TABLA L1

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
24/7 ;

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 0185 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = =0!051 Q= 0!544 R = ~01544
A: (Cuentas F. (Cuentas
Ne de la medida aéumuladas) aéumuladas) Ei(%)
1 1219 984 5815
2 1232 928 5910
3 1111 977 5812
4 1163 1007 5815
5 1178 - ' 1018 5812
6 1225 1024 5817
7 1176 1025 5717
8 1214 087 5812
9 1165 1055 5719
10 1159 1028 5812
11 1201 970 5719
12 1227 972 5719
13 1161 970 5817
14 1166 980 5719
15 1206 984 5719
16 1152 1012 5719
17 1162 1008 5812
18 1197 961 5714
19 1176 1066 5719
20 1175 954 5812
21 1219 9266 5714
22 1225 1028 5717
23 11986 1009 5714
24 1290 1040 5717
25 1149 965 - 5719
26 1177 976 5717
27 1224 1009 5717
28 1206 1008 5812
29 1195 1009 5717
30 1196 1030 . 5714
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TABLA LIl

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDQO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
24/6
Tiempo de cada medida =. 100 min,
FPeso de benceno = 2'66 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :
P = 01069 Q= 0630 R = -0!1668
. A; (Cuentas F. (Cuentas
N¢ de ta medida aéumuladas) ac':umuladas) Ei(%)
1 1250 1049 6819
2 1269 964 67'6
3 1286 989 6718
4 1325 1032 67'5
5 1334 . 994 6716
6 1289 1021 67'5
7 1296 1014 678
8 1333 993 6710
9 1300 989 6716
10 1268 1008 67'6
11 1345 935 6716
12 1337 1027 67'3
13 1262 969 67'5
14 12856 1034 6710
15 1388 989 66'6
16 1312 1002 6715
17 1264 951 6713
18 1370 977 6710
19 1314 965 - 6711
. 20 1306 1013 6711
21 1373 1012 67'5
22 1319 977 6715
23 1303 1023 6715
24 1244 1013 6616
25 1343 1010 6715
26 1271 1035 6711
27 1311 1060 67'6
28 1323 1017 66'8
29 1358 954 6616
30 1256 ‘ 939 6713
S
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TABLA LIV

- MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
24/5

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 3133 d.
Parametros para la determinacién de 1a Eficlencia :

P = -01069 Q= 0'630 R = -0'668
. A; (Cuentas F. (Cuentas
Ne de la medida aéumuladas) ac‘umuladas) Ei(%)
1 2207 1001 67'8
2 2217 1034 67'8
3 2252 993 66'5
4 2243 986 6715
5 2179 1009 6715
6 2330 950 67'1
7 2279 1001 6810
8 2326 1006 6710
9 2291 999 6811
10 2171 1016 67'1
1 2225 1024 6716
12 2243 1024 66'6
13 2191 986 . 67'3
14 2214 975 6618
15 2135 988 6710
16 2230 977 67'5
17 2186 1055 66'8
18 2168 999 67'1
19 2289 992 66'8 -
20 2250 955 6710
21 2224 988 6710
22 2242 1003 6715
23 2260 972 666
24 2146 1004 6710
25 2308 953 . 66!8
26 2213 1070 - 6710
27 2254 1042 “ 6713
28 2321 979 6716
29 2314 954 6713
30 2239 964 66'6 -
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TABLA LV

MEDIODAS DE ACTIVIDAD, FONDO VY EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

24/4
Tiempo de cada medida =100 min, i
fPeso de benceno = 2!'53 g.
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :
P = -01069 Q= 01630 R = -01668
. ; A; (Cuentas F. (Cuentas ‘
N2 de la medida aclzumuladas) ac.".umuladaS) Ei(%)
1 1295 1001 67'5
2 1305 1034 6819
3 1279 993 6713
4 1360 986 67!5
5 1276 1009 67!5
6 1291 950 66'6
7 1314 1001 6710
8 1279 1006 67'5
9 1319 999 6710
10 ' 1331 1016 67'8
11 1300 1024 6716
12 1304 : 1024 6711
13 1305 986 6715
14 1300 975 66'8
15 1355 977 6810
16 1232 988 6713
17 1338 1055 6618
18 1333 999 6618
19 1268 992 67'1
20 1355 955 67'3
21 1282 1003 66!'8
22 1261 988 ’ 67'5
23 1274 72 6715
24 ' 1291 1004 6718
25 1268 953 67N
26 1307 1070 671
27 1286 979 6715
28 1309 954 66'6
29 1226 964 671
30 1343 1042 6710




TABLA LVI

VALORES DE X 2

¢ X2(

para n =21 1015 2810

Non =22 mz X2 < 2815

u n = 30 1710 < X 2 < 3910
Muestra n X 2(Ai) X Z(Fi)
24/11 21 17179 22130
24/10 22 24147 24118
24/9 30 31101 31113
24/8 30 30!68 35112
24/7 30 28199 29148
24/6 30 32166 29167
. 24/5 30 36'59 25146
24/4 30 24182 25146
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TABLA

LVl

RESUMEN DE LOS VALORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-

NIDAS PARA LAS MUESTRAS DEL. SONDEO
GR - 24

Muestra R(cpm) Flcpm) E(%) A_(cpm) A (dpm) 2
s t so grCgHg

24/11 15181 4 0109 | 1018 £ 0'07 | 6013 £ 0'5 5163 4 0'11 | 9'3440'20 | 5'80 £ 0'08
24/10 22123 4 0110 | 1023 $ 0107 | 60'2 £ 0'5 | 12100 4 0112 | 19193 £ 0'26 | 7254 009
24/9 21161 £ 0108 | 10111 £ 0106 | 592 £ 0'5 | 11150 4 0110 | 19143 § 0'24 | 580 % 0107
24/8 20107 + 0108 | 10100 4 0'06 | 59'8 4 0'5 | 10107 & 0110 | 16'84 £ 0'22 | 617 4 0108
24/7 11191 4 0'06 | 9198 4 0'06 | 58!0 4 0'4 1193 4 0108 | 3133 + 0114 | 319210116
24/6 13108 4 0107 | 9199 3 0106 | 67'3 1 0'4° | 3109 40109 | 41591014 | 1173 4005
24/5 22138 4 0109 | 91994 0106 | 67'24 014 | 12139 4 0111 | 18144 1 0120 | 5'54 £.0'06
2474 13100 £ 0107 | 9197 $ 0106 | 67'3 4 0'5 | 310340109 | 415030114 | 1178 40106




TABLA L.\t

EDADES ]4C DE LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO

’ GR-24
Muestra ldentificacion Prof. {m) Edad(ados 8, P)
24/11 UGRA-40 110 5660 4 155
24/10 UGRA-41 2110 3860 + 150
24/9 UGRA-42 3110 5660 4 145
24/8 UGRA-43 4112 5160 + 145
24/7 UGRA-44 6'02 8800 4 350
24/6 UGRA-49 7182 15370 4 260
24/5 UGRA-50 9132 6030 4 140
24/4 UGRA-51 11112 15150 ¢ 295
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Edad (anos BP)
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Prof.(m)

FIGURA 4,1,~- Resultado de la datacibn por MC del sondeo GR~-24,
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4,6.2. - Sondeo GR-25

4,6,2.1.~ Resultados del proceso quimico

En la Tabla LIX se exponen los resultados de las reacciones
implicadas en el proceso de obtencibén de benceno a partir de la muestra
a datar. L.os célculos de las cantidades de gas se han realizado segln lo

i

expuesto en el apartado 3,8,1,
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TABLA Lt

RESUL TADOS DE L0S PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR

LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO GR-25

1 Z‘C PARA

Rendimiento

Rendimiento

Rendimiento
Peso CcO C_H =en c.H
2 2 c. 6 6 i - o
Muestra 2 (%) del proceso| (mdles) (%) del proceso| global (%)
(gramos) (moles) (moleS) mole
—_—> ] CH—> CH |CO—> CH
COZ C2H2 2 2 6 6 2 6 6
25/1 10117 01256 01113 88!3 010323 8518 7517
25/2 16107 0'329 0'134 8115 0'0395 8814 7210
25/3 11145 01272 01111 817 010307 83'0 67'7




4.6.2.2. - Resultados de las medidas de actividad

En las Tablas LLX a LXIV' se exponen los resultados de las
medidas de actividad de las muestras correspondientes al sondeo GR-25,
Los valores medios de actividad, fondo y eficiencia, asf como los valores
de las actividades absolutas totales y por gramo de benceno, han sido -
calculados segln lo expuesto en el apartado 3,8.2,, al igual que las

edades MC que se exponen en la Tabla I...XV .

Con los valores de esta Gltima ‘tabla se construyd la gréafica

que aparece en la Figura 4.2,
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TABLA LX

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

25/1

Tiempo de cada medida = 100 min.

Peso de benceno = 2122 g,

Parametros para la determinacién de la Eficlencia :

P = <=0'069 Q= 01630 R = -01668

. A (Cuentas F. (Cuentas
N de la medida aéumuladas) ac'umuladas) Ei(%)

1 1264 968 65'8
2 1385 962 6611
3 1323 976 66'3
4 1376 1010 66'3
5 1339 1038 6516
6 1356 947 ' 65!8
7 1369 942 65'2
8 1348 986 66'0
9 1316 970 658
10 1372 960 656
11 1279 1034 65'1
12 1366 1029 6516
13 1395 950 65'1
14 1312 1012 65!6
15 1357 1011 65'6
16 1428 958 645
17 1347 973 65'1
18 1375 1019 65'6
19 1364 1001 65!8
20 1373 1006 6514
21 1300 915 65'8
22 1363 992 6514
23 1380 1003 65'4
24 1327 1002 6419
25 1313 976 ' 65'6
26 1384 1062 L. 65'1
27 1344 968 . 6511
28 1301 982 652
29 1318 983 - 652
30 1346 943 651
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TABLA LXI

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TEA
25/2

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2'87 g.
Parametros para la determinaciéon de la Eficiencia

P = -=01069 Q= 0'630 R = -01668
] A; (Cuentas F. (Cuentas
NE de la medida aclumuladas) atl:umuladas) Ei(%)
1 1326 980 66'6
2 1356 967 66'3
3 1368 993 6610
4 1314 984 6514
5 1375 - 959 66!'5
6 1371 989 66'1
7 1389 998 66!'5
8 1392 1007 6611
9 1337 981 65'8
10 1349 966 6514
11 1333 1009 66'1
12 1423 994 6514
13 1330 1013 65'8
14 1333 974 65'8
15 1337 1051 6514
16 1268 1026 66!'1
17 1372 993 665
18 1307 997 66!1
19 1340 + 1000 66! 1
20 1391 “Y 1039 66'3
21 1368 I 1024 66'3
22 1414 -1 958 ' 6616 -
23 1362 ’ 1022 65!8
24 1424 969 6610
25 1398 1012 . 6616
26 1331 1038 66'0
27 1275 1004 - 6610
28 1343 997 6610
29 1364 1063 R = T R
30 1365 1027 6514
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TABLA L XllI

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
25/3

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2122 g,
Parametros para la determinacién de la Eficlencia :

P = ~01069 Q= 0'630 R = -0'668
N de la medida A; (Cuentas F; (Cuentas EA%)
acumul adas) acumuladas) i
1 1203 998 6611
2 1160 1007 66!'3
3 1219 981 65'8
4 1176 966 651
5 1170 - 1009 66'1
6 1165 994 ' 65'8
7 1182 1013 66'1
8 1210 974 6516
9 1156 1051 65'8
i0 1219 1026 6516
11 1157 997 652
12 1215 993 649
13 1231 1000 6512
14 1185 1039 65'8
15 1169 1024 6512
16 1208 958 65'2
17 1096 969 645
18 1194 1012 65'8
19 1179 1038 6512
20 1173 1004 65'8
21 1214 997 64!3
22 1154 1063 65!'6
23 1177 1027 6514
24 1161 994 6512
25 1204 985 - 651
26 1184 994 6512
27 1124 1004 . 6512, .
28 1194 983 65'9
29 1217 1022 , 6514
30 1126 989 6541
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TABLA LXI1I

VALORES DE X2
para n =30 17<X 2¢ 39
2 2
Muestra X “(A}) X “(F;)
25/1 . 28145 32124
25/2 31104 21103
25/3 24101 1773
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TABLA

LXIV

RESUMEN DE LOS VAL ORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-

NIDAS PARA LAS

MUESTRAS DEL SONDEO

GR-~25
Muestra ‘R(cpm) F(cpm) E(%) A (cpm) A (dpm) (—gm—)
s t so grCgHg
25/1 13147 4 0107 | 9186 4 0106 | 6554+ 0'4 | 316140109 | 551 £ 014 | 2148 4 0106
25/2 13155 1 0'07 {10100 4 0106 | 66'0 4 0'4 | 3155 4009 | 5!38 £ 0'14 | 1187 £ 0105
25/3 11181 4 0106 | 10104 4 0'06 | 65'5% 0'5 1177 $ 0'08 | 2170 $ 0112 | 1'22 4 0105




TABLA  LXV

EDADES '*C CORRESPONDIENTES A LAS MUESTRAS DEL SONDEO
GR-25
Muestra Identificacibn Prof, (m) Edad(afos BP)
25/1 UGRA-55 1'5 (espesor = 0'10) 12480 $ 220
25/2 UGRA-56 12'16 (espesor = 0'35) 14750 4 240
25/3 UGRA-57 19126 (espesor = 0170) 18180 $ 345
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Edad (afos BP)

259

110

- FIGURA 4,2, - Resultado de la datacibén por l“C de! sondeo GR-25,



4,6,3.1,~ Resultados del proceso qufmlco

En la Tabla LXVI se exponen los resultados de las reaccio-
nes implicadas en el proceso de obtencién de benceno a partir de la muestra
a datar, L.os calculos de las cantidades de gas se realizaron seglin lo ex-

i . .

¢

puesto en el apartado 3,8,1,
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TABLA

LXVI

RESUL TADOS DE LOS PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR
LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO GR-26

"4c pARA

Peso

CcO

C_H

Rendimiento

Rendimiento

Rendimiento

Muestra (gramos) (moi%s) (moles) ((?O) ‘f')p;o.:eso (mOIeGS) (g‘):i';mgejo Cglof)' é%})_i
2 2 2 22 6 6 2 6 6
26/1 9125 0342 0'136 7916 - 0'0369 814 64'8
26/2 10100 01323 01137 848 010387 8417 7119
26/4 27108 0'418 01164 7815 010441 80!7 6316
26/5 11115 0'240 01099 82'5 7818 65'0
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4,6.3,.2,~ Resultados de las medidas de actnvudad

O i S s o S e b s W B e S B o e o, S T e S S W e S ey > e A S P e

En las Tablas LXVIlI a LXXIl se exponen los resultados de
las medidas de actividad para las muestras correspondientes al sondeo -
GR~-26 . Los valores medios de actividad, fondo y eficiencia, asf como -~
las actividades absolutas totales y por gramo de benceno han sido calculg
das segln lo expuesto en el apartado 3.8, 2. , al igual que las edades MC

i

que aparecen en la Tabla LXXIll,

Con los datos de ésta Gitima tabla se construyb la grafica que
aparece en la Figura 4,3,
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TABLA LXVIiI

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
26/1

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2'49 g.
Parametros para la determinacion de la Eficlencia :

P = -01059 Q= 01579 R = -0!'563
. A: (Cuentas F. (Cuentas
Ne de la medida aclumul adas) ac'umuladas) E:i(%)
1 2210 1028 64!7
2 2169 972 6512
3 2140 961 65t0
4 2076 945 6417
5 2141 " 969 6411
6 2193 . 1020 ' 64'1
7 2117 986 6510
8 2177 950 641
9 2076 1012 6510
10 2091 1008 6316
11 2153 1003 647
12 2109 962 641
13 2051 1032 63'8
14 2150 993 6415
15 2173 972 64!'7
16 2140 1029 6413
17 2174 976 6417
18 2142 1002 6415
19 2168 962 63'8
20 2184 926 6411
21 2102 921 65'0
22 2127 942 © 6415
23 2162 1030 64'3
24 2249 997 6411
25 2080 943 6512
26 2249 987 4
27 2172 979 643
28 2073 945 ) 6512
29 2209 1036 6415
30 2156 945 6415 -
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TABLA L. XV

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
26/2

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2158 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = -0'059 Q= 01579 R = -01563
. A: (Cuentas F. (Cuentas
N2 de la medida aéumuladas) aéumuladas) Ei(%)
1 2222 1028 6512
2 2213 972 654
3 2299 961 6417
4 2241 945 6415
5 2185 - 969 6417
6 2227 1020 65'9
7 2256 986 6512
8 2283 950 65'5
9 2265 1012 643
10 2260 1008 6417
11 2263 1003 6417
12 2290 962 6413
13 2247 1032 65'4
14 2202 993 6415
15 2228 972 6512
16 2290 1029 64!5
17 2197 976 65'0
18 2271 1002 6510
19 2327 962 65'4
20 2248 926 6417
21 2268 961 6415
22 2152 942 64'1
23 2120 1030 6415
24 2263 997 6417
25 2256 943 © 6510
26 2288 987 .64
27 2211 979 6417
28 2235 945 6510
29 2246 1036 6516
30 2233 945 6417
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TABLA _ LXIX

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
26/4

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 3130 g, .
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = -0'050 Q= 0!536 R = -01533
. A; (Cuentas F. (Cuentas
N de la medida acl:umuladas) ac‘:umuladas) Ei(%)
1 1964 1021 62'7
2 2036 985 6118
3 1956 1004 62'0
4 2050 963 62'5
5 1994 - 1025 61'8
6 1916 955 ’ 61'8
7 1931 982 6113
8 1979 968 6115
9 1966 1053 6113
10 1944 1002 6210
11 1978 967 6113
12 2027 972 6115
13 1911 997 61!5
14 1934 1015 61'5
15 1934 956 6018
16 1947 1021 6118
17 1952 1022 6113
18 2036 1037 60!8
19 1892 982 60'8
20 1991 988 6115
21 1899 989 6113
22 1883 986 " 6013
23 1943 1023 60'6
24 1949 971 60'8
25 2030 1029 _ - 608
26 1961 1001 ; 60'8
27 1969 965 6113, .
28 1956 1007 61'3
29 2054 1014 6013
30 1955 952 60;6'
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TABLA L XX
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

26/5
Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 1176 g,
Parametros para la determinacién de la Eficlencia s
P = =01050 Q= (01536 R = _-0!533
) A: (Cuentas F. (Cuentas
N2 de la medida acizumuladas) atl:umuladas) Ei(%)
1 1545 1014 6018
2 1435 1020 60'8
3 1436 1049 6111
4 1547 1015 60'8
5 1519 - 1044 6011
6 1472 1014 6016
7 1439 954 60'6
8 1447 1026 6111
9 1478 1016 60'6
10 1574 1025 611
11 . 1482 1035 60'6
12 1460 1038 60'6
13 1526 1006 6013
14 1450 975 6013
15 1509 946 5916
16 1488 991 60!3
17 1474 1004 61'1
18 1427 989 6013
19 1479 1054 6111
" 20 1429 945 5918
21 1446 1054 60'3
22 1493 954 6018
23 1451 986 60'6
24 1413 975 60'8
25 1517 1064 . 6011
26 1435 977 . 5918
27 1553 964 . 6018
28 1547 1012 6011
29 1485 1017 6011
30 1461 949 5916:
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TABLA L XXl

VALORES DE x?
para n =30 | 17 <x2(39
a2 2
Muestra X (A} X°(F;)
26/1 . 34130 33167
26/2 24161 30130
26/4 31153 21135
26/5 37175 35169
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TABLA LXXII

RESUMEN DE LLOS VAL ORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-

202

NIDAS PARA LAS MUESTRAS DEL SONDEO
GR-26
Muestra R(cpm) l:'(cpm) E(%) A (cpm) A (dpm) A (_gg_m___,

s t so grCgHyg
26/1 21147 £ 0'08 | 9182 3 0'06 | 64151 0'4 | 111654 0110 | 18106 4 0119 | 7125 4 0108
26/2 2243 1 0109 | 9182 3 0'06 | 64'94 0'5 | 12161 40111 | 19143 $ 0123 | 7153 4 0109
26/4 191651 0108 | 919540106 | 61134016 | 9170 4 0110 | 15'82 4 0122 | 4179 & 0107
26/5 14181 £ 0107 | 10104 4 0106 | 60'54 014 | 4177 3 009 | 7188 £ 0116 | 4148 4 0109




TABLA _LXXIII

EDADES ]40 DE LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO

GR-26
Muesitra Identificacion Prof. {m) Edad(afos B, P)
26/1 UGRA-36 170 3860 4 140
26/2 UGRA-37 3155 3560 1 140
26/4 UGRA-38 6'60 7190 4 160
26/5 UGRA-39 9195 7730 4 190
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- FIGURA 4,3, - Resultado de la datacibn por MC del sondeo GR-26,

209



4,6, 4, - Sondeo  GR-29

- - ——— - S S W G v g s B O P T G G S S M0 S S eme S

En la Tabla LXXIV se exponen los resultados de la reacciones
implicadas en el proceso de obtencidn de benceno a partir de la muestra
a datar. Los calculos de las cantidades de gas han sido realizados segln

lo expuesto en el apartado 3.8.1.
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TABLA

LXXIV

RESULTADOS DE LOS PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR ”‘C PARA

LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO GR-29

Rendimiento

Rendimiento

Rendimienio

Muestra (;:Sn:os) (r(n:ﬁ%s) (232125) (W) el Proceso (mE1e) () Lot procesol siovel (&)

2 22 2 2 6 6 2 6 6
29/1 10'15 0'292 0'121 82t9 010282 6919 5719
29/3 16137 01313 0'134 85'6 010390 8713 7418
29/5 29181 01454 01177 78'0 010455 77'1 60'1
29/7 63112 01314 0'135 86'0 010374 83'1 71'5
29/8 11131 01398 01172 86'4 010422 7310 63'6
29/9 30'04 0'328 0'146 8910 010420 86'3 76'8




4,6.4,2.~ Resultados de las: medidas de actividad
En las Tablas LXXV a LXXXIl se exponen |os resultados
de las medidas de actividad para las muestras correspondientes al sondeo
GR-29 . Los valores medios de actividad, fondo y eficiencia, asf como
las actividades absolutas totales y por gramo de benceno han sido calcu-
ladas segln lo expuesto en el apartado 3.8.2., al igual que las edades
4 .
C que aparecen en la Tabla LXXXIII.
|
!
Con los datos de esta Gltima tabla se ha contruido la grafica que

aparece en la Figura 4.4,

ty

""v.
B I - ‘v
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TABLA L XXV

MEDIDAS DE ACTIVI DAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
29/1

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 1177
Parametros para la determinacién de la Eficlencia :

P = 01059 Q= 01579 R = _01563
A: (Cuentas F. (Cuentas
NE de la medida vaéumuladas) acl:umuladas) Ei(%)
1 1636 993 58t3
2 1697 1012 5811
3 1632 989 583
4 1632 935 5813
5 1656 - 993 . 5813
6 1607 1014 5818
7 1732 994 5718
8 1720 992 5816
9 1677 983 5813
10 1698 1029 5816
11 1636 972 5813
12 1688 995 5816
13 1637 1027 5811
14 1737 990 5813
15 1637 1010 5841
16 1591 974 5813
17 1693 953 57'8
18 1651 1007 5718
19 1650 994 581
20 1664 1004 57'8
21 1686 1057 5816
22 1676 989 5811
23 1661 : 1028 5716
24 1630 984 5713
25 1671 941 . 5718
26 1728 1013 . 5818
27 1658 985 . 5811
28 1704 1004 57'3
29 1666 088 . 5718
30 1686 976 5715
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TABLA L XXVI

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
29/3

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2169 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = -01059 Q= 0!579 R = -0'563
. A; (Cuentas F. (Cuentas
N2 de la medida acl:umuladas) acI:umuladas) E:i(%)
1 2138 933 6316
2 2038 960 6413
3 2036 1028 6312
4 2022 1010 634
5 2122 - 941 6318
6 2024 1037 6318
7 2069 978 634
8 2077 1022 ' 629
9 2096 942 63'6
10 1988 991 6312
11 2091 1016 6312
12 2098 1002 6318
13 2082 965 6318
14 2005 995 634
15 2020 947 6316
16 2062 1017 629
17 2026 973 6312
18 2071 1065 6312
19 2034 913 6219
20 2041 980 63'4
21 2117 996 6314
22 2085 963 6312
23 2050 1040 6314
24 1975 958 62'7
25 2071 964 6318
26 2031 976 6219
27 2085 964 - 6318
28 2096 972 ' 6314
29 2097 992 622
30 2065 977 6312
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TABLA | _XXVII

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
29/5

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 3111 d.

Parametros para la determinacién de la Eficiencia ;

P = -01059 Q= 01579 R =_01563

. A; (Cuentas F. (Cuentas
Ne de la medida aéumuladas) ac':umuladas) Ef(%)
1 1749 957 - 6217
2 1747 951 6217
3 1732 993 6219
4 1710 987 6312
5 1704 - 1001 6219
6 1817 997 63'6
7 1725 922 6217
8 1720 981 6314
9 1791 985 6219
10 1779 933 6312
11 1789 938 6219
12 1780 961 6312
13 1840 991 6215
14 1780 992 6212
15 1778 974 6217
16 1862 988 6217
17 1880 1008 6215
18 1760 969 6215
19 1730 1009 6212
20 1808 987 6219
21 1766 1006 6212
22 1780 , 976 6312
23 1782 999 6219
24 1781 991 6217
25 1815 1056 - 6215
26 1755 1011 , 6217
27 1794 1008 © 6219
28 1805 985 6212
29 1712 1010 62'9,
30 1813 1024 6215
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TABLA L XXVIII

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
29/7

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2161 g.
Parametros para la determinacién de la Eficiencia

P = -01059 Q= 01579 R = 01563
A; (Cuentas F: (Cuentas
N2 de la medida aclzumuladas) aéumuladas) Ei(%)
1 1222 951 64'3
2 1205 993 64'3
3 1258 987 6415
4 1261 1001 6413
5 1275 997 636
6 1190 922 6314
7 1217 981 643
g - 1244 985 6411
9 1274 933 6318
10 1238 938 6417
11 1223 961 64!1
12 1259 991 63'6
13 1297 992 : 64'5
14 1312 974 6314
15 1282 988 63!8
16 1271 1008 6411
17 1253 969 6318
18 1253 1009 63'6
19 1320 987 6411
20 1283 1006 6312
21 1305 976 6318
22 1345 999 6316
23 1274 991 6318
24 1286 1056 : 6316
25 1253 1011 S 6316
26 1267 1008 . 6318
27 1255 985 63!8
28 1273 1010 ) 6318
29 1263 1024 6318
3o 1336 978 6312
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TABLA LXXIX

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
29/8

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2'96 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = ~-01059 Q= 0579 R = -01563
. A; (Cuentas F. (Cuentas
N2 de la medida ac,umuladas) ac'umuladas) Ei(%)
1 1724 1006 6514
2 1669 967 6518
3 1678 994 6516
4 1660 929 6512
‘5 1596 - 941 65!4
6 1664 990 65'0
7 1649 o948 6510
8 1650 968 65!8
9 1670 1004 65'0
10 1623 1003 6512
11 1681 930 6514
12 1619 1041 6417
13 1682 969 6516
14 1725 997 65!0
15 1610 971 6510
16 1688 1034 65'0
17 1677 994 6510
18 1629 988 6413
19 1709 996 6512
20 1636 976 6411
21 1708 1017 6413
22 1741 981 6318
23 1629 937 64'5
24 1669 984 6219
25 1697 996 6318
26 1677 956 IS 6314
27 1614 995 - 6318 ,
28 1721 983 641
29 1626 973 " 6316
30 1669 937 6413
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TABLA LXXX
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

29/9
Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 1153 g.
Parametros para la determinacién de la Eficiencia : ‘
P = -0'061 Q= 01584 R = -01602
. A; (Cuentas F. (Cuentas
Ng de la medida aéumuladas) , ac':umuladas) Ei(%)
1 1008 979 6412
2 1040 1007 6416
3 978 950 6410
4 975 974 6514
5 977 " 1018 6412
6 968 970 6414
7 1050 929 6514
8 1037 999 65'5
9 1016 1103 6510
10 1000 985 6414
11 1013 1007 6416
12 1012 995 65'2
13 1000 971 64'6
14 1007 983 6410
15 1031 979 6418
16 1002 999 6410
17 977 961 6416
18 1012 977 6410
19 972 923 6412
20 1031 1005 6512
21 1025 1011 6418
22 1027 966 o 6418
23 1050 973 6414
24 1071 946 6410
25 1036 967 N 6414
26 1021 1029 64'8
27 944 999 6414
28 1003 988 6410
29 1009 943 6417
30 950 963 6414
¥
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TABLA _LXXXI

VALORES DE X2

para n =30 17¢ X %39
2 2
Muestra X “(A;) X “(F;)
29/1 23115 18185
29/3 22123 35186
29/5 31118 22187
29/7 29169 22103
29/8 ' 25125 24138
29/9 26139 34124
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TABLA

L AXXXI1!

RESUMEN DE L OS VALORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-

NIDAS PARA LAS MUESTRAS DEL SONDEO
GR-29
Muestra R{cpm) E(Cpm) E(%) A (cpm) A (dpm) (—-c-jm-——)
s t so grCgHg
29/! 16'68 + 0107 | 9194 { 0'06 58'1 1+ 0'4 6'74 4+ 0'09 | 11'60 + 017 6'554 0'10
29/3 20160 4 0108 | 9184 4 0106 63144 014 |10'76 £ 0'10 | 16'97 4 0119 | 6'31 4 0107
29/5 17176 4 0108 | 9'86 £ 0'06 | 62'84 0'4 | 7'90 4 0110 |12!58 4 0118 | 4105 % 0106
29/7 12166 4 0'06 | 9199 4 0106 | 63194 0'4 | 2167 3 008 | 411840113 | 1160 4 0105
29/8 16/12 4 0107 | 9180 £ 0106 | 6417 $ 0!8 | 6'32 $ 0109 | 9177 $ 0118 | 3130 + 0106
29/9 10108 4 0'06 | 9'83 % 0106 64'6 4 0'5 | 012540108 | 01394 0'12 | 0'25 1 0108




TABLA LXXXII|

i

EDADES '‘c pELAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO
GR-29
Muestra Identificacién Prof, (m) Edad(ados B. P)
29/1 UGRA-26 2100 4670 4 165
29/3 UGRA-27 3120 4970 4 140
29/5 UGRA-28 6'20 8540 4 160
29/7 UGRA-29 9100 16000 4 280
29/8 UGRA-31 10140 10180 4 180
- 29/9 UGRA-32 12150 30910 ¢ 2575
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Edad (afios BFP)

310

Prof.(m)

FIGURA 4,4, - Resultado de la datacibn por ‘40 del sondeo GR-29.
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4,6, 5, - Sondeo GR-31

4,6,5,1.~ Resultados del proceso qufmlco

En la Tabla LXXXIV se exponen los resultados de las reac-
ciones implicadas en el proceso de obtencién de benceno a partur de la

muestra a datar, Los chlculos de Ias cantidades de gas se reallzaron segln

lo expuesto en el apartado 3.8,1,
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RESUL TADOS DE LOS PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN

TABLA

LXXXIV

LA DATACION POR

LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO GR-~-31

4C PARA

Peso

cO

c. H

Rendimiento

c_H

Rendimiento

Rendimiento

2 c. 6 6 p g
Muestra (gramos) (molzes) (moles) (C?;D) del p(r;o:eso (motes) (g):el pr-oc;:e:o C?)'Obal E:’OL
2 2 2 2 2 6 6 2 6 6
31/1 16185 01214 01085 7914 = 010236 8313 66'2
31/2 6102 01246 0'104 8416 010306 88'3 7416
31/3 17103 01345 01151 8715 010449 8912 7811

v
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4,6.5.2, - Resultados de las medidas de actividad

S T W s W e . o G W A - Wt e S v T — — — p— — - — —— — — o

En las Tablas LXXXV a LXXXIX se exponen los resultados de
las medidas de actividad para las muestras correspondientes al sondeo

GR-31. Los valores medios de actividad, fondo y eficiencia, asf como las

actividades absolutas totales y por gramo de benceno han sido calculadas
S . 4
segln lo expuesto en el apartado 3,8, 2, , al igual que las edades C que

aparecen en la Tabla XC.

Con los datos de esta Ultima tabla se construyd la grafica que

aparece en la Figura 4,5,

)
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TABLA LXXXV
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

31/1

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 1142 g,

Parametros para la determinacibébn de la Eficiencia :

P = =01069 Q= 01630 R = ~01668

) A; (Cuentas F. (Cuentas
N2 de la medida ac'umuladas) ac.umuladas) Ei(%)

1 1863 1006 66'0
2 1831 973 66!5
3 1810 985 66'0
4 1866 1046 66'3
5 1874 - 1097 66'3
6 1813 981 6611

7 1807 969 66!'3
8 1865 1036 6611
9 1839 . 999 66'1
10 1871 967 66'0
11 1851 975 6514
12 1806 1008 6518
13 1896 951 6419
14 1769 1036 65!'8
15 1875 1011 66t0
16 1937 994 66!3
17 1887 1017 65'6
18 1839 1045 66'0
19 1770 965 66'3
20 1735 1013 66'3
21 1887 995 6518
22 1860 985 6610
23 1877 999 66'5
24 1830 1022 6610
25 1849 994 ’ . 6610
26 1772 971 66!1
27 1783 1007 . 6617
28 1779 987 6615
39 1891 1008 -7 65'6,
30 1835 968 6514 '
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TABLA LXXXVI

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TR A
31/2

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2169
Parametros para la determinacion de la Eficiencia :

P = -01069 Q= 0'630 R = -0'668
- . A: (Cuentas F. (Cuentas
N2 de la medida acl:umuladas) aéumutadas) Ei(%)

1 1743 973 658

2 1713 962 65'1

3 1693 1012 6413

4 1726 1031 6511

5 1662 - 971 6514

6 1770 1040 . 6419

7 1721 1023 651

8 1806 990 6512

9 1797 985 651
10 1767 953 6417
11 1784 1011 6419
12 1661 o88 651
13 1740 949 6417
14 1728 988 6512
15 1680 963 6518
16 1703 1013 645
17 1675 1011 6419
18 1738 985 6511
19 1773 991 652
20 1696 1025 6419
21 1729 1021 656
22 1687 980 |~ 6419
23 1665 953 6512
24 1721 994 6511
25 1797 970 . 6518
26 1662 1019 . 6413
27 1772 1022 6417 -
28 1661 1034 6511
29 1699 9280 s
30 1739 996 6512




TABLA LXXXVII

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA  MUESTRA

31/3

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 3!20 g,

Parametros para la determinacién de la Eficlencia :

P = -01069 Q= 01630 R = ~01668

N2 de la medida Ai (Cuentas Fj (Cuentas E.(%)
acumul adas) acumuladas) i

1 1084 ' 991 ‘ 6512

2 971 1007 6512

3 1039 1089 65!'6

4 1022 987 6419

5 1042 1001 65'8

6 1004 1041 6419

7 1030 1001 6417

8 1010 1010 6410

9 1043 991 6419
10 1038 1006 6411
11 999 | 980 64'5
12 1070 1023 6411
13 1005 1059 6419
14 1042 955 6415
15 1005 1022 6514
16 1044 1015 6417
17 1012 1003 6415
i8 1010 980 6411
19 1023 1006 64'9
20 1035 1003 6417
21 991 1028 6419
22 959 : 989 . 6413
23 1011 1041 651
24 1028 965 6413
25 1020 973 6419
26 1036 1071 T a7
27 1022 1031 6417
28 1034 994 ‘6411
29 984 1032 . 6419
30 1017 1042 | 64'7
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_TABLA LXXXVILI

VALORES DE X2

para n =30 17X *Ca0

Muestra xz(A;) Xz(f:;)

31/1 . 33114 27138
31/2 33194 19197
31/3 19149 - 27102

- - ot s -
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TABLA

LXXXIX

RESUMEN DE LOS VALORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-

NIDAS PARA LAS MUESTRAS DEL SONDEO
GR-31
Muestra R(cpm) Flcpm) E(%) A {(cpm) A (dpm) A (—Q&—)
s t so grCgHyg
3]/1 ]8'38i0'08 10'00_4-_0'06 66'0i0'4 8138 1 0'10 12'70i0'17 8‘94i0'12
31/2 17124 1 0008 | 9194 4 0'06 | 65!'1 £ 0'4 | 7'30 10110 | 11121 £ 0117 | 4117 4 0106
31/3 10121 4 0106 | 10'11 £ 0106 | 6417 $ 04 | 011040108 | 0'154 0'19




TABLA XC

14

EDADES C DE LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO
- GR-31
Muestra Identificaciédn: Prof, (m) Edad(aios B, P)
31/1 UGRA-58 0'85 2170 4 150
31/2 UGRA-59 5100 8300 $ 154
1o
Q.
(3
n
o
=
2
0
1]
°
w -
| i [l &
0 2 4 6 —
Prof.(m)

-~ FIGURA 4, 5, - Resultado de la datacidbn por MC del sondeo GR-31,
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4,6, 6, - Sondeo GR-33

4,.6,6.1, - Resultados del proceso qufmico

SO s S s e S0n A Gt S TS B G GO T T S W S T S SO VYR S G W

En la Tabla XCli se exponen los resultados de las reacciones
implicadas en el proceso de obtencibén de benceno a partir de la muestra a

datar. Los céalculos se realizaron segiin 1o expuesto en el apartado 3,8, 1,
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TABLA XClI

RESUL TADOS DE LOS PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR

LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO GR-33

H‘C PARA

Rendimiento

Rendimiento

Rendimiento

Muestra (;T;:os) (nfﬁés) (io:s) &) e Procese Y (Zv)Hd?_'_;"Occe:O Sopal (h)
2 2 2 22 6 6 2 6 6
33/14 44159 0'308 0'135 8717 0'0399 8817 7717
33/13 65194 01371 0'159 8517 010429 8019 6914
33/11 22'25 01406 0'181 8912 0'0532 ” 8812 78'6
33/7 39139 01270 0'098 726 93'6 6810

010306




4.6.6.2.~ Resultados de las medidas de actividad

En las Tablas XCIlI a XCVIl se exponen los resultados de las
medidas de actividad para las muestras correspondientes al sondeo GR-33,
L.os valores medios de actividad, fondo y eficiencia, asl como las actividg
des absolutas totales y por gramo de benceno se calcularon segln lo expues
to en el apartado 3,8,2, al igual que las edades 14C que aparecen en la

Tabla XCVIii,

Con los resultados de esta Gltima tabla se construyd la grafica

que aparece en la Figura 4,6,

234



TABLA XCil

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
33/14

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 2191 g,

Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = 01047 Q= 01519 R = _01524

NE de lamedida | T [SHEN S maden) &%)

1 2319 1043 656
2 2343 995 65'6
3 2292 995 6418
4 2283 981 6515
5 2298 1006 6417
6 2327 983 6419
7 2303 947 65'3
8 2234 982 6516
9 2298 1017 65'3

10 2318 977 6610

11 2246 946 65'6

12 2274 976 65'6

13 2345 958 65'8

14 2292 1024 - 6513
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TABLA XCll|

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
33/13

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 3102 g. |
Parametros para la determinacién de la Eficiencia : e
P = -01060 Q= 0'580 R = -01585

N2 de la medida :c‘uffufét::} :éu(rfffﬁ::) & (%)
1 2181 1012 651
2 2181 957 6417
3 2221 1023 6513
4 2269 989 65'1
5 2234 999 6413
6 2251 1013 6417
7 2176 981 6314
8 2185 957 6415
9 2267 1012 6413

10 2265 950 651
1 2214 1025 6417
12 2148 950 | 6411
13 2223 1005 6411
14 2218 954 6316
15 2222 970 - 6314
16 2180 | 960 6415
17 2193 1007 S-TAT
18 2304 963 . 6318
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TABLA XClv

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
33/13

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno 3192 g,
Parametros para la determinacibén de la Eficlencia :

P = -01060 Q= 0'580 R = 01585
. A; (Cuentas F: (Cuentas
N2 de la medida aéumuladas) acI:umuladas) Ei(%)
1 1928 969 651
2 1925 967 643
3 1974 1006 65'3
4 1947 986 64'9
5 1837 - 966 6419
6 1919 1034 64'3
7 1969 959 64!7
8 1922 955 6415
9 1933 985 6413
10 1901 960 647
11 1803 962 6417
12 1885 991 6511
13 1945 1001 6417
14 1948 935 6411
15 1981 1024 6417
16 1956 . 947 6411
17 1955 1005 64'3
18 1889 995 6413
19 1953 998 63!8
20 1923 937 64'3
21 1968 1010 6415
22 1950 989 6411
23 2000 1027 6411
24 1915 993 64!5
25 1873 988 6411
26 1957 959 6411 —
27 1907 991 - 6415 .
28 1979 1040 6413
29 1926 933 T 64
30 1890 988 64'5
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TABLA XcV

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
33/7

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 2!'17 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia

P = -0'060 Q= 0'580 R = -01585
. A; (Cuentas F. (Cuentas :
N2 de ia medida ac':umuladas) at':umuladas) Ei(%)
1 964 1003 6610
2 960 985 6419
3 1022 1006 65'9
4 1021 965 6417
5 980 . 959 651
6 1001 1002 65'1
7 1013 1000 65'3
8 966 1028 6417
9 1012 1021 65'3
10 1029 1036 65'3
1 1038 954 65'5
12 994 1001 651
13 971 1038 6517
14 1010 952 6517
15 966 988 65'5
16 1022 933 65'5
17 986 1040 65'1
18 990 991 6417
19 1018 964 65'1
20 975 975 657
21 1010 982 65'7
22 989 1004 ) 66'0
23 1019 976 6419
24 1073 1065 65'5
25 950 979 . 65'3
26 1069 987 . 659
27 925 1037 65'3
28 1006 993 65'1
29 1041 1000 ~ 65'3
30 980 967 6417
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TABLA _ XCVI

VALORES DE X 2

para n= 14 515 ‘Xz < 1915
" n=18 gs € X2 ( 2415
" on=30 im0 { X2 ( 3910
2 ’ 2
Muestra n X7(A;) X ;(F"i)
33/14 14 5192 10143
33/13 18 12188 12191
33/11 30 27187 24150
33/7 30 32175 27126
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TABLA XCVII

RESUMEN DE LOS VALORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-

NIDAS PARA LAS MUESTRAS DEL SONDEO

GR-33
Muestra R(cpm) Flcpm) E(%) A (cpm) A (dpm) (—SBm )
s t so grCghyg
33/14 22198 { 0'13 | 988 { 0108 65'4 4+ 0'4 | 13110 1 0'15 | 20'03 4 0'26 | 6'88 + 0'09
33/13 22'18 4 0'11 | 9'85 4 0107 6414 4 0'6 | 12!33 4013 | 191154 027 | 6'34 4 0109
33/11 19129 1 0'08 | 9'83 4 0106 6415 ¢ 014 9146 4 0'10 | 14'67 £ 0118 | 3174 { 0'05
33/7 10'00 1 0'06 | 9194 § 0'06 65!3 4 0'4 0106 4 0108




TABLA XCVilI

EDADES '“C DE LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEQ
GR-~33
Muestra Identificacién Pirof, (m) Edad(ados B, P)
33/14 UGRA-22 1130 4280 4 150
33/13 UGRA-23 1180 4940 ¢ 160
33/11 UGRA-24 2180 9180 ¢ 155
33/7 UGRA-28 4180
1104

Q.

m

n

(=]

[~

N

v

9

0

w

) 1 !
0 2 4

Prof.(m) - ) ) —

~ FIBURA 4,6, - Resultado de la datacién por 140 del sondeo QR-:?.‘;. .
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4,.6,7., - Sondeo GR-35

4,6,7.1.~ Resultados del proceso quimico

En la Tabla XCIX se exponen los resultados de las reacciones
implicadas en el proceso de obtencibén de benceno a partir de la muestra
a datar. L.os chlculos de las cantidades de:gas se realizaron segin lo -

expuesto en el apartado 3,8,1.
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TABLA

XCIX

RESUL TADOS DE LOS PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR -‘40 PARA

LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO GR-35

Peso co C H Rendimiento C H Rendimiento Rendimiento
Muestra 1 (gramos) (molés) (ma1es) (g‘g ipgo:eso (mS1e2) (Z’)Hdi'_;"occe:o cg"’_ﬁ é;%:.;
2 2 2 2 2 6 6 2 6 6
35/1 30126 01441 01186 8414 010552 8910 751
35/2 27159 01328 0'145 88'5 010406 8410 7413
35/3 13120 01355 0t158 89'0 0'0446A 8417 7514




#.6.7.2. - Resultados de |as medidas de actividades

En las Tablas C a CIlV se exponen los resultados de las
medidas de actividad para las muestras correspondientes al sondeo GR-35,
L.os valores medios de actividad, fondo y eficiencia, asl como las activi-
dades absolutas totales y por gramo de benceno se calcularon segin lo
expuesto en el apartado 3,8,2,, al igual que las edades 14C que aparecen

en la Tabla CV.

Con los datos de esta (Oltima tabla se construyd la grafica que

aparece en la Figura 4.7,
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TABLA C

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
35/1

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 3190 g,

Parametros para la determinacién de |a Eficiencia

P = -01059 Q= 01579 R = -01563

NS de la medida A (Cuentas F; (Cuentas E (%)
acumul adas) acumuladas) i

1 1447 1008 6516

2 1460 922 667

3 1376 937 65'6

4 1461 1001 6613

5 1413 " 1004 6611

6 1392 : 992 66'3

7 1414 967 65'6
8 1425 992 6613

9 1411 994 65'6
10 1463 983 6518
11 1483 991 656
12 1427 998 6514
13 1411 1023 65'2
14 1452 943 65'8
15 1433 1003 66'1
16 1445 961 65'6
1?7 1456 1010 6516
18 1478 972 654
19 1417 989 6514
20 1526 1025 66'1
21 1473 958 65'6
22 1487 1012 65'8
23 1380 1044 6514
24 1375 985 6512
25 1546 1025 65'6
26 1409 980 6518 -
27 1406 997 - 6512 .
28 1495 903 65'6
29 1453 950 65'8
30 1460 1041 66!1
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TABLA Cl
MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

35/2

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 2175 g,

Parametros para la determinacién de la Eficlencia :

P = =01059 Q= 01579 R = -01563

. A; (Cuentas F. (Cuentas
N2 de la medida aclumuladas) ac'umuladas) Ei(%)

1 1286 987 66'5

2 1236 1090 65!6

3 1268 1014 66'5

4 1304 963 65'8

5 1259 1037 6516

6 1207 2983 65'0

7 1222 1044 654
"8 1230 994 ' 658

9 1280 953 65'0
10 1196 1009 6512
11 1280 995 65'6
12 1244 981 6512
13 1218 1020 654
14 1208 985 6516
15 1150 1006 66'1
16 1253 983 65'4
17 1226 973 66!1
18 1276 967 661
19 1229 941 6516
20 1239 940 6512
21 1214 948 6518
22 1209 ’ 966 6512
23 1257 986 65'6
24 1219 994 65!0
25 1183 980 . 6510
26 1263 977 v 645
27 1285 950 - 658
28 1275 1012 6514
29 1232 1038 6510
30 1233 955 6514
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TABLA Cll

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
35/3

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 313 d.
Parametros para la determinaciédn de la Eficlencia :

P = -01059 Q= 0579 R = -01563
) A: (Cuentas F. (Cuentas
N& de la medida aéumuladaS) aéumuladas) Ei(%)
1 1022 987 645
2 994 953 6512
3 998 964 6510
4 991 953 6417
5 1014 - 988 6415
6 978 1044 6417
7 962 981 65'0
8 1005 956 64'5
9 977 958 6417
10 1027 945 64!'3
11 964 1036 6411
12 973 945 6413
13 966 979 6413
14 1018 1028 6417
15 963 972 64'5
16 1015 961 6318
17 990 945 6417
18 1029 969 63'8
19 979 1020 6411
20 1026 986 6510
21 1040 950 65'0
22 1008 1012 ‘ 636
23 1002 1008 ‘ 6417
24 1012 1003 6318
25 992 962 : : 6318
26 954 1032 64'3
27 969 993 L .Bary
28 1014 972 64!5
29 1023 1029 6316
30 1029 976 6416
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TABLA __ CllI

VALORES DE x?
2
para n =30 17X “Ca0
2 2

‘Muestra X “(A}) X “(F;)
35/1 . 35126 32176
35/2 28'18 33189
35/3 17138 27126
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TABLA civ

RESUMEN DE 1. 0S VALORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-

NIDAS PARA LAS MUESTRAS DEL SONDEO

GR -35
Muestra R{cpm) E’(Cpm) E(%) A (cpm) A (dpm) ('—E‘DL)
s t so grCgHg
35/1 14142 £ 0107 | 9187 £ 006 | 657 4 0'4 | 415510109 | 6'93 4 0114 | 1178 4 0104
35/2 121394 0'06 | 9'89 1 0'06 | 65(540'5 | 2150 4 0108 | 3'82 £ 0113 | 1139 ¢ 0105
35/3 9198 £ 006 | 9184 10106 | 64'440'4 | 011440108 | 0122 3012 | 0107 4 0104




TABLA ___CV_

EDADES '“C DE LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEQ
GR-35
Muestra Identificacién Prof. (m) Edad(aiios B. P)
35/1 UGRA-33 4150 15140 4 210
35/2, UGRA-34 5180 17130 4 310
35/3 UGRA-35 7185 41130 -
edad aparente
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410

210 -

‘Edad (afios BP)

0- 2 4 6 .8

Prof.(m)

‘_‘ o FIGURA 4, 7.~ Resultado de la datacién por 14¢ el sondeo GR-35,
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4, 6,8, - Sondeo GR-37

4,6,.8, 1.~ Resultados del proceso qufmtco

En la Tabla CVI se exponen los resultados de las reacciones
implicadas en el proceso de obtencidn de benceno a partir de la muestra. '
a datar. Los calculos de las cantidades de gas se real'izaron"segﬁnqu -

expuesto en el apartado 3.8.1.,
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TABLA CVi

RESUL TADOS DE LOS PROCESOS QUIMICOS IMPLICADOS EN LA DATACION POR H‘C PARA
LAS MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEO GR-37

Peso co C H Rendimiento C H Rendimiento- Rendimientc
Muestr 2 2 2 (%) del proceso 6 6 (%) del proceso| global (%)
8 1 (gramos) (moles) (moles) co i (moles) CH—=cn |lco C H
2 2 2 2 6 6 2 6 6
37/2 15198 01570 0'236 8218 - 0'0618 786 6541
lé‘ 37/3 19190 0'618 01258 83'5 010766 8911 7414
37/4 14149 01338 01149 8812 010445 8916 7819
37/5 20130 01491 01202 8213 0'0582 86'4 7111
37/6 53187 01473 01202 8514 0'0516 76'6 65!'5 ;
37/7 19110 01422 01190 90t0 010558 881 7913 g
37/9 20120 0t356 0t147 8216 0'0419 85'5 70'6 *
%
|
i
é
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En las Tablas CVII a CXIV se exponen los resultados de las
medidas de actividad para las muestras correspondientes al sondeo GR-~-37,
Los valores medios de actividad, fondo y eficiencia, asi como las activida-
des absolutas totales y por gramo de benceno se calcularon segin lo expues
to en el apartado 3,8,2,, al igual que las edades 14C que aparecen en la

Tabla CXV.

Con los datos de esta (ltima tabla se construyd la grafica que

aparece en la Figura 4,8,
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TABLA CVIi

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
37/2

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 4129 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P= =01051 Q= (01539 R = ~01543
) A; (Cuentas F. (Cuentas
N de |a medida aéumuladas) _ aéumuladas) Ei(%)
1 2525 1003 6513
2 2517 1044 642
3 2490 1017 6417
4 2586 988 651
5 2588 - 998 6414
6 2527 994 64'9
7 2546 1032 647
8 2555 1078 6417
9 2540 1045 6414
10 2464 1024 6417
11 2470 1045 6513
12 2637 1053 6412
13 2571 950 6412
14 2518 968 653
15 2496 1056 6412
16 2461 985 6417
17 2563 1035 6419
18 2521 1054 6417
19 2568 1056 63'6
20 2495 984 645
21 2612 1007 63!8
22 2548 987 6419
23 2557 1020 63!8
24 2561 988 6414
25 2536 993 : 63!8
26 2438 1018 . 6419
27 2603 1022 . 6417,
28 2472 1023 647
29 2555 1062 . 6410
30 2458 964 6412
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TABLA CVili

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA
37/3

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 4137 g,

Parametros para la determinacidén de la Eficiencia : '
P = -01051 Q= 01539 R = =01543

. A; (Cuentas F: (Cuentas
N2 de la medida ac]umuledas) aclumuladas) Ei(%)
1 1956 1003 65'3
2 1930 1044 64'9
3 1949 1017 65'5
4 1968 988 651
5 1957 ° 998 65'3
6 2030 994 6513
7 1987 1032 6412
8 1910 1078 65'1
9 1949 1045 6419
10 2006 1024 6412
11 1981 1045 65t1
12 1926 1053 65'5
13 1932 950 6410
14 2053 968 6412
15 2032 - 1056 65'5
16 1930 985 651
17 2030 1035 64'9
18 1970 1054 . 6412
19 1977 1056 64'0
20 2011 984 6414
21 1937 1007 . 64'9
22 1944 987 , 6414
23 1996 1020 65!3
24 1991 988 ' 6414
25 1969 9983 S 6417
ne 1961 1018 . ’ 657
3 1982 1022 647
/8 1921 1023 6513
29 2051 1062 ' 6410
30 1934 964 6318
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TABLA CiX

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
37/4

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 3132 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia ;

P = -01069 Q= 01630 R = -~01668

Ne de la medida| A (Cuentas Fi (Cuentas E (%)
acumul adas) acumuladas) i

1 1111 1042 562
2 1157 992 5610
3 1183 1017 5612
4 1171 958 5515
5 1148 931 5417
6 1108 1017 565
7 1075 1006 56'5
8 1076 958 5515
9 1077 1020 5610
10 1047 965 56!9
R 1109 1028 5612
12 1133 1019 5610
13 1069 1009 5510
14 1094 930 56'5
15 1081 976 565
16 1089 996 5615
17 1107 970 5515
18 1068 971 5517
19 1110 998 5610
20 1061 . 965 5513
21 1066 969 5515
22 1102 985 5513
23 1062 983 5610
24 1062 961 5612
25 1094 1004 560
26 1060 969 565
27 1078 950  56!0
28 1084 933 T T 5610°
29 1055 1002 5617
30 1092 973 5612
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TABLA CcX

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUEGTRA
37/5

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 4!38 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = <01060 Q= 01584 R = -01597
K . A; (Cuentas F. (Cuentas

N% de la medida aéumuladas) a(':umuladas) E;t%)
1 1157 996 66'1
2 1159 977 655
3 1200 1016 66!'5
4 1166 1043 6519
5 1158 « 1053 67'1
6 1155 1024 66!3
7 1216 1031 66'3
8 1236 1006 . 66'8
9 1122 1060 .66'5
10 1151 964 673
11 1198 , 1040 6519
12 1185 1029 6517
13 1197 986 6517
14 1209 1039 66!3
15 1197 981 66'!'8
16 1147 966 655
17 1098 981 66'3
18 1242 982 65'5
19 1120 1017 6517
20 1208 1035 6615
21 1181 1028 66'5
22 1160 983 6517
23 1170 1035 6517
24 1157 1018 65!1
25 1135 1023 . 857
26 1209 992 o 661
27 1179 1071 ’ 659
28 1187 968 657
29 1112 1033 . ) 65'3
30 1263 992 ' 6519
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TABLA CcXl

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUES TRA
37/6 '

Tiempo de cada medida = 100 min,
Peso de benceno = 4103 g,
Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = -01060 Q= 0!584 R = -01597
. A; (Cuentas F. (Cuentas

Ng de la medida aéumuladas) » aéumuiadas) Ei(%)
1 1069 1029 6218
2 1091 1037 6212
3 1088 997 6212
4 1119 999 6214
5 1086 " 1015 6317
6 1124 1020 6310
7 1126 1055 624
8 1103 1103 6216
9 1075 991 63'0
10 1087 1036 6313
11 1074 965 6317
12 1070 1016 62'6
13 1037 978 6310
14 1051 962 63'5
15 1035 1027 6317
16 1072 954 6315
17 1046 947 6218
18 1076 998 63'3
19 1050 1044 6319
20 1063 1015 6310
21 1078 983 6310
22 1001 1023 6313
23 1097 1066 637
24 1025 997 628
25 1071 1020 © 6216
26 1084 991 6218
27 1046 995 6310
28 1034 988 6214
29 1050 979 | 6216
30 1095 1034 6310
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TABLA CXIl

MEDIDAS DE ACTIVIDAD, FONDO Y EFICIENCIA PARA LA MUESTRA

37/7

Tiempo de cada medida = 100 min,

Peso de benceno = 4137 g,

Parametros para la determinacién de la Eficiencia :

P = =0'060 Q= 01584 R = -01597

. A: (Cuentas F. (Cuentas
Ne de la medida acl:umuladas) ac'umuladas) Ei(%)

1 1023 1029 61'5

2 1059 1037 6119

3 1053 997 6117

4 1082 999 6216

5 1040 - 1015 622

6 1039 1020 6214

7 1008 1055 61'9

8 1003 1103 61!9

9 1035 991 61'7
10 1062 1036 6117
11 1016 965 6216
12 1021 1016 624
13 1001 978 62'6
14 1035 962 6212
15 1043 1027 62'4
16 1049 954 6218
17 1024 947 6119
18 1040 998 6216
19 969 1044 6310
20 1012 1015 6119
21 1060 983 62'4
22 1061 1023 ’ 6117
23 1012 1066 62'2
24 981 997 624
25 1042 1020 - 6216
26 1030 991 62'2
27 1034 1046 63'0
28 1073 1034 62'8
29 1051 1050 6214
30 1052 1095 6310
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TABLA __ CXill

VALORES DE x?
2
para n =30 ]7 (X <39
2 | 2
Muestra X (A} X “(F;)
37/2 . 28!'35 30'07
37/3 23132 30107
37/4 32106 25174
35/5 37166 25138
37/6 23162 33189
37/7 18190 33189
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TABLA

CXIV

RESUMEN DE LOS VALORES MEDIOS DE LAS MEDIDAS Y ACTIVIDADES ABSOLUTAS OBTE-

NIDAS PARA LAS MUESTRAS DEL SONDEO
GR-37
Muestra ‘R{cpm) Flcpm) E(%) A (cpm) A (dpm) A (___q‘o_r_r]__)

s t so grCgHyg
37/2 25133 4 0009 | 10116 £ 0106 | 6415%0'5 | 15117 $ 0111 | 23'52 3 025 | 5'48 1 0106
37/3 19172 4 0108 | 10116 4 0106 | 6418 3 0'6 9156 4 0110 | 141754 0'21 | 3'384 0105
37/4 10194 1 006 | 9'83 4 0'06 | 56'0 % 0'5 1111 £ 008 | 1198 4 0114 | 0'60 + 0104
37/5 11175 4 0106 | 10112 £ 0'06 | 66'1 + 0'6 1163 1 0108 | 2147 £ 0112 | 0156 + 0103
37/6 10171 4 0106 | 10109 £ 0106 | 6310 4 0'5 0'62 4 0'08 | 0198 £ 0113 | 024 4 0'03
37/7 10134 § 0106 | 10109 4 0'06 | 6213 4 0'4 0125 4 0108 | 0140 £ 0'13 | 0109 1 0'03




TABLA  CXV

EDADES '“c DpE Las MUESTRAS CORRESPONDIENTES AL SONDEG
GR-37

Muestra Identificacion Prof, (m) Edad(afos B. P)
37/2 UGRA-9 3150 6110 + 140
37/3 UGRA-8 4100 9990 4 160
37/4 UGRA-7 4150 23870 4 550
37/5 UGRA-6 5100 24430 4 445
37/6 UGRA-5 5!50 312354 1010
37/7 UGRA-4 6100 39110 4 2685
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PRI S

Edad (afos BP)

11d'-

Prof.(m)

FIGURA 4,8, - Resultado de la datacién por l40 del sQndeo GR-37.

264



V.- DISCUSION DE LOS RESULTADOS






V.- DISCUSION DE LOS RESULTADOS

Después de una revisibn de los métodos descritos en la biblio-
graffa y que se han empleado desde |os comienzos de la datacibn por MC
para la detueccibn de este radisbtopo (22 a 29) elegimos la técnica de cen-
telleo Ifquido por su gran sensibilidad, reproducibilidad y relativa facili~
dad de aplicacibn, Todas estas ventajas se detallaron en el apartado 1. 4,
del presente trabajo,

La técnica de medida de MC por centelleo Ifquido implica, en
primer lugar, la transformacidn de la muestra en benceno; este proceso -
ha sido descrito en los apartados 3.1 a 3,6, Obtenido el benceno, se ha -
de medir su actividad de MC, para lo que hemos usado un equipo analiza-
dor de centelleo Ifquido, marca Nuclear Chicago modelo Isocap 300, cuyas
caracterfsticas se han descrito en el apartado 2,11 vy la técnica de medi

da utilizada se ha expuesto en el apartado 3,7,

Consideraremos, en primer lugar, los resultados de los distin
tos procesos quimicos implicados en la transformacidbn de la muestra en
benceno; nos ha parecido interesante comprobar, a partir de estos resul-
tados, que todas las rreacciones estaban bajo control, pudiendo predecirse

los resultados con ur, cierto grado de confianza,
L.a primera transformacibn a que se someten las muestras, una

vez quUe han recibidc el tratamiento previo, es su combustibp en atmbsfera

de oxfgeno, en el interior de la cAmara Phonom 400 , Esta combustidn es
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total, no habiendose observado, ni incluso en aquellas muestras de alto -
contenido en ar‘ciHaS, la presencia en las mismas de residuos combustibles,
En las Tablas Xlll y XXIl, en las que se recogen los resultados del proceso
qufmico para las muestras de madera M-1 a M-5y de turba T-1 a T-5, res-~
pectivamente, se puede observar que no hay una relacibn directa entre el
peso de muestra tomado y el ntmero de moles de dibxido de carbono reco-
gido, para un mismo tipo de muestra, Estas oscilaciones no son debidas‘ a
combustiones incompletas, segln se ha indicado antes, sino que son atri-
buibles a fallos de tipo mecénico en el proceso de evacuacibn de la cdmara,
E! mas comln de ellos es la obstruccibn del filtro situado en el conducto de
entrada y salida del cuerpo central de la camara, |lo que da lugar a una eva

cuacibn lenta e incompleta del gas contenido en ella,

Una vez obtenido, purificado y almacenado el dibxido de carbono,
a partir de &l se ha de sintetizar el acetileno, Dado el método elegido (83)
para esta sfntesis, mediante la obtencidn previa de carburo de litio; cabfa
esperar que el rendimiento de la transformacibn de dibxido de carbono en
acetileno no dependiera de ninglin factor en concreto y que las oscilaciones
en este rendimiento pudieran ser consideradas como oscilaciones estadfg_
ticas, Con el fin de comprobar lo anterior se ha realizado un estudio esta-~
dfstico, cuyos resultados se exponen a continuacibn,

A partir de los datos correspondientes a los rendimientos de las
reacciones implicadas en los procesos de obtencibn de benceno, |os cuales
se Mecogen en las Tablas Xlll, XXI, XXIX, XXXIV, XL, XLVII, LIX,LXVI,
LXXXIV , XCI,XCD{y CVI, del capftulo 4 de la presente.memoria, se ha re-

presentado en la Figura 5,1 el rendimiento del proceso de transformacibn -
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del didxido de carbone en acetileno, para todas las muestras analizadas .,
L.as tres |fneas trazadas en dicha figura corresponden a los valores de

r, (Ifnea detrazos)y r 3 o , siendo :

1 1

Zr,
r =
1 n
, =2
X -r)
a n
donde : r. es el rendimiento en tanto por ciento de la transformacibn

1
de dibxido de carbono en acetileno para cada muestra, n es el nUmero

de muestras estudiadas, que es igual a 56 en nuestro caso y Or,] es la

———

desviacibn tfpica con respecto a r~] .

Como se puede ver, la mayorfa de los puntos (43 puntos, es
decir el 76'8 % del total) quedan dentro del intervalo r-~l 1+ 0O ry

Hemos establecido ademés una carta de control (96), que consis-
te en una representacibn gré&fica de los datos obtenidos, agrupados crono-
lbgicamente, Comprende dos gréficas : la superior, en la que se representa
la media de los grupos y su Ifmite para una cierta probabilidad y la inferior,

én la que se representan las desviaciones de cada grupo 'y'su'ifmite, calcu-

lado para la misma probabilidad que la elegida para la media,
L.as muestras se ordenaron cronolbgicamente, seglin la fecha de

8u analisis, de forma que cada uno de los grupos de valores esta formado -

POr los resultados correspondientes a cinco muestras que se analizaron su-
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cesivamente en el tiempo, siendo las del grupo 1 las primeras muestras
analizadas en el laboratorio, Los grupos y los resultados que los inte—

gran se detallan en la Tabla CXVI,

Para hacer la citada carta de control hemos representado en
ordenadas los valores de las medias, los valores de las desviaciones vy
sus Ifmites. En el eje de abscisas se representa el nUmero del grupo ,

El célculo de las caracerf{sticas de la carta de control se rea-
liza de la siguiente forma :

x] = cada uno de los resultados obtenidos,

Rl' = media de cada grupo ,

O‘1 = desviacidn de cada grupo de cinco resultados.

5'] = media de las O] de todos los grupos,

§1 = media general de todos los resultados.

L.os IImites de variacibdn de X] son 3—(‘] 3 A' 61 y
—— o—
X, - Al o

1 1
donde A] es una constante cuyo valor depende del nGmero de resultados

que componen cada grupo de la probabilidad adoptada, Para grupos de cinco

resultados y una probabilidad del 99!7 9, A] vale 1!6 (96),

L.a desviacidén oscila entre 83(')" ;Y B,

dependen del niimero de resultados -

o y » siendo B,
y 84 constantes que al igual que A] ’
‘de cada grupo y de la probabilidad adoptada, En nuestro caso los valores

de 83 y 1;34 (96) son 0 y 2113, respectivamente,

271



TABLA CXVI

RESUL TADOS CONSIDERADOS AL ESTABLECER LA CARTA DE CONTROL.

PARA LOS PROCESOS DE TRANSFORMACION DE COZ EN Csz Y DE
Csz EN C6H6
dok
Grupo Muestra ><1 (%) xz( )
M-1 90"1 AY:
M-2 9512 9319
1 T-1 87'6 6111
M-3 88'9 8714
M-4 i 7113 ] 8514
T-2 83'5 8414
T-3 80'0 8817
2 T-4 86! 1 7612
T-5 84'8 80'8
- M-5 7 82'6 8317
L-1 85'4 8817
L-2 8713 7613
3 NBS-1 8017 7210
NBS-2 9419 5916
NBS-3 8910 8710
37/9 82!6 85!5
37/7 9010 8811
4 37/6 85'4 7616
37/5 82'3 86'4
- 37/3 83'5 8911
37/2 82'8 786
33/14 8717 8817
33/ 89'2 8812
I USRI/ AN 7216 9317
29/1 8219 6919
29/3 85'6 87'3
6 29/5 78'0 771
29/7 86'0 8311
29/8 86'4 7310
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TABLA

CXVI

(Continuaci

6n)

Grupo Muestra >(I (%) qui*)

29/9 8910 86'3

35/3 89'0 8417

7 35/2 8815 8410
35/1 8414 8910

26/1 7916 81'4

26/2 8418 8417

26/4 7815 8017

8 26/5 8215 7818
24/11 7518 6911

24/10 8210 8117

24/9 8012 86'4

24/8 80'8 8110

9 24/7 7017 5018
24/6 83!9 8313

24/5 8117 8310

24/4 82'3 8112

NPL-69 7115 7912

10 25/1 883 85'8
25/2 81'5 8814

25/3 8117 8310

NPL-17 8413 9113

31/3 87'5 8912

11 31/1 79'4 8313
31/2 8416 8813

NPL-~17-bis 902 8817

(k) Xla- Rendimiento en % del proceso de transformacién de CO2
en C H

(k) X2= Rendimiento en % del proceso de tra

2 2°

en C6H6'

273

nisfor‘macibn de C

2H

?



TABLA CXVII

CARACTERISTICAS DE LA CARTA DE CONTROL PARA EL PROCESO
DE TRANSFORMACION DE CO2 EN C_H

2 2

Grupo ;I (k) 0’I

1 « 8616 415

2 8314 112

3 8715 216

4 84'8 116

5 8316 313

6 83!8 118

7 86'1 211

8 807 118

9 7915 216

10 811 310

11 852 _ 2'0
—';Z"I = 83'8
—51 =214

——

Limites de variabilidad de '>Z1=(>'21 A '&") =87'6 y 80'0

Variabilidad de ’c'r'] entre 0 y 5'1

(&) ;(-1 es la medja de cada uno de los grupos de valér‘es‘ de’)(l que aparecen

en la Tabla CXVI,
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Los valores de estas caracteristicas se encuentran recopila-
dos en la Tabla CXVIl y con estos valores se ha trazado la carta de con
trol que aparece en la Figura 5,2. En ella, como ya se indicb anteriormente,
se representa en la parte superior el valor de la media y sus Ifmites, asf
como los valores de las medias de cada grupo, En la parte inferior de la
gréafica se trazan primeramente dos Ifneas que corresponden a los |ITmites
de la desviacibn y luego los puntos correspondientes a las desviaciones -

de cada uno de los grupos,

Al observar la carta de control, vemos que el valor de ;] del
grupo 9 cae fuera de los |fmites establecidos; esto indica que el control es
defectuoso para ese punto, Si consideramos los resultados que integran -
ese grupo vemos que hay en &l un valor, (el correspondiente a la muestra
24/7 en la Tabla CXVI) que es el mas bajo de todos los obtenidos ; sin -
embargo no se observb ninguna anomalia en el proceso de preparacibn y

posterior tratamiento de la muestra, En lo que respecta a las desviaciones,

NnO se oObserva en ellas ninguna irregularidad.

Una vez obtenido el acetileno, el siguiente proceso es la trime-
rizacibn de este gas a benceno, segln el procedimiento que ya se describid
en el apartado 3, 6. Los resultados de este proceso se han sometido a un -
tratamiento similar al descrito anteriormente para la transformacibn del -

dibxide de carbono en acetileno,

En la Figura 5.3 se ha representado el rendimiento de la trans
formacibn de acetileno en benceno, correspondiente a todas las muestras -

anallzadas en el presente trabajo; los datos para la elaboracibn de la citada
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figura se han tomado de las Tablas XIil, XXI, XXXIV, XL, XLVII, LIX R
LXVILXXXIV, XCI,;{C”‘.IX y CVI, Las tres Ifneas trazadas corresponden

‘a los valores de Fz (Ifnea de trazos) y Fz + O, , siendo;

r
F=Zz
2 n

2
2

ag =
r\

Zlr,-r,)
2 | n

donde ro es el rendimiento en tanto por ciento de la transformacibn de -
acetiler:; en benceno para cada muestra, n es el niUmero de muestras con-

sideradas, que también ahora es igual a 56 y (7,.2 es la desviacibn tf

pica respecto a la media.

Vemos que, en este caso, es alin menor el nlmero de puntos —

que caen fuera de los IfTmites establecidos por r + 0 ro * Solo diez -

2
puntos (1719 % del total) se salen de estos Ifmites; sin embargo, el inter-

valo de oscilacibn es mas amplio que en el caso anterior,

lgualmente que en el caso de la transformacibn de! dibxido de
carbono en acetileno, hemos establecido una carta de control para la -
transformacibn del acetileno en benceno ; 10s grupos de resultados van
detallados en la Tabla CXVI vy las caracterfsticas calculadas de forma -
&n&loga a la descrita anteriormente se encuentran en la Tabla CXVIlI, De
8cuerdo con estas caracterfsticas se ha trazado la carta de control que

aparecen en la Figura 5,4,
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TABLA CXVIlI

~ CARACTERISTICAS DE LA CARTA CONTROL PARA EL PROCESO DE
TRANSFORMACION DE CZH EN CGHG

2
5 (k)
Grupo Xz 02
1 751 918
2 8218 2'3
3 7617 519
4 851 2'5
5 86'0 311
6 781 316
7 851 14
8 7910 310
9 76'9 714
10 8315 118
11 8812 115
jva = 1
Xz 81'5
b"z = 318

l_imites de variabilidad de >'<'2=( >?2 A '52) =754 y 8716

Variabilidad de ;2 entre 0 y 8!

(&) ;(-2 es la media de cada uno de los grupos de valores de )(2 que aparecen

en la Tabta CXVI )
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FIGURA 5,4,~ Carta de control para el proceso de transformacidbn de C
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En este caso, al observar la carta de control, lo primerc que
vemos es que los intervalos, tanto de las medias como de las desviaciories
son més amplios que los registrados en el caso de la transformacién de
dibxido de carbono en acetileno, Este resultado es justificable si se tiene
en cuenta que el nUmero de moles de acetileno de partida es mucho mas -
variable que el nlmero de moles de dibxido de carbono del que se partfa
inicialmente, Puede observarse que el control resulta defectuoso para los
grupos 1 y 11 ., Si observamos los datos que integran el grupo 1 vemos que
efectivamente hay fuertes oscilaciones (Tabla CXVI) registrdndose ademéas
un valor xz realmente muy bajo que es el correspondiente a la muestra M-1,
Este resultado puede ser debido a que, por tratarse de las primeras mues-
tras analizadas, no todos los factores (activacidn del catalizador y poste-
rior recuperacidn del benceno) estuvieran bien controlados; en el caso del
grupo 11 parece haberse dado el fenbmeno contrario, es decir, un control
mas efectivo de todos los factores que intervienen en el proceso, lo cual
parece confirmarse con los resultados obtenidos posteriormente en el Iabg
ratorio con muestras que formarén parte de posteriores trabajos, De cual-
guler modo y aunque las experiencias realizadas hasta ahora no permiten
ponerlo de manifiesto totalmente, parece ser importante la influencia del ~

nbmero de moles de acetileno inicialmente en el sistema,

En Gltimo lugar, y para completar este apartado correspondiente
a |os resultados del proceso qufmico, se ha representado en la grafica de
la Figura 5,5, de manera an4loga a como se hizo con los rendimientos de
las transformaciones de dibxido de carbono en acetileno y'poster‘ior‘mer\te
de acetileno en benceno, el rendimiento global, es decir, el correspondien

te ol BrRoceso de transformacibn total de dibxido de carbono, procedente de
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la combustidon de fa muestra, en benceno, para cada una de las muestras
analizadas. L.os datos para la elaboracién de la citada figura se han toma
' do de las Tablas XII, XXI, XXIX, XXXIV, XL, XLV, LIX, LXVI, -
LXXXIV,XCl, XCIX yCVl.L.as tres |fheas trazadas corresponden a los

- - - zr
valores de .rg (Ifnea de trazos) y r*g + O .o siendo : rg =—?‘g-
g
- 2
2 -r)
UP - g g
g n

donde :9, es el rendimiento global en tanto por ciento de la transformacibn
de dibxido de carbono en benceno, n es el nlmero de muestras considera-
das, y g—r:-a es la desviacibn tfpica respecto a la media, Como cabfa -~
esperar, la mayorfa de los puntos (el 73124 % del total) queda dentro del
intervalo r + 0. .

g g

Considerando 1o expuesto anteriormente podemos decir que, en
el caso de la transformacién de diéxido de carbono en acetileno, las os-
cilaciones en el rendimiento del proceso caen dentro de los Ifmites estadls
ticos y ademés, segln la informacibn obtenida de la carta de control, el
proceso se ha desarrollado en todos los casos dentro de unas condiciones
aceptables. En el caso de la transformacibn de acetileno en benceno, si
bien considerando el conjunto de los resultados, éstos caen dentro de Ifm_f
tes estadfsticos, la carta de control indica la presencia de control defec-
tuoso en dos grupos, lo que nos ha hecho pensar, como indicabamos ante-
r‘iormente, ‘en la existencia de factores cuyo control es necesar‘io para obte

her rendimientos més altos, similares a los de las muestras que integran e

grupo 11 de la carta de control correspondiente,
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En lo que respecta a los rendimientos hemos establecido que,
en las condiciones de operacibtn expuestas, el rendimiento medio de la -
transformacidn de dibxido de carbono en acetileno es del 8319%, siendo su
valor mfnimo de! 80% aproximadamente; por otro lado, el rendimiento medio
de la trimerizacibn del acetileno a benceno y posterior recogida de este -
benceno es del 81'6%. Este rendimiento, asf como el de la transformacibn
total de dibxido de carbono en benceno, que actualmente es del 68'5%, son

suceptibles de ser mejorados.

Otro aspecto importante a considerar en la técnica elegida ~
. 14 . - .
para la datacibn por C es, ¢omo ya se ha indicado, la medida de la ac-

.. 14 . . .
tividad del C contenido en el benceno una vez sintetizado este,

El contaje de las muestras se ha realizado en el canal B del
programa 8 del equipo analizador de centelleo Ifquido utilizado , En este
canal el discriminador inferior se encuentra situado a 20 KeV, razbn por
la que la actividad que pudiera tener el benceno debida al tritio queda -
totalmente eliminada. La eficiencia de contaje para una muestra de MC
con baja extincidn es del 70%, aproximadamente, El factor de mérito , -

~definido como el cociente entre el cuadrado de la eficiencia y la actividad -

de fondo es, en nuestras condiciones experimentales de medida, mayor de 500.

La eficiencia de contaje de las muestras analizadas estuvo -
comprendida, en la mayorfa de los casos, entre el 50y el 70% . Como se
indicd en los apartados 3,7 y 3.8, la correccibn de la extfncibn se realizb
por el imétodo de la relacibn de canales externos, pasando, de esta forma

a actividades absolutas. Este procedimiento de correccibn es.muy, efectivo
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y 5 Por tanto , las determinaciones pueden considerarse suficiente-

mente satisfactorias,

Pasamos a considerar a continuacibn diversos factores que
. 14 . .
pueden afectar a la datacibn por C, tales como el fraccionamiento -
isotbpico y la contaminacibn durante el tratamiento de la muestra, los -

cuales han sido estudiados en el presente trabajo,

Como ya se ha indicado anteriormente, en todo proceso en el
que el rendimiento no es del 100% , cabe la posibilidad de fraccionamiento
isotbpico; en caso de producirse este fraccionamiento, se afectarfa la -
actividad especffica de |la muestra considerada, Con el fin de comprobar -
este extremo, y teniendo en cuenta las dificultades para determinar las -
razones isotbpicas, se llevd a cabo el analisis de MC de las muestras -
M-1 a M-5 y T-1 a T-5 ., Los resultados del anélisis de estas mues-
tras se encuentran en las Tablas XIII a XXVIll, y en las gré&ficas de
las Figuras 5,6 y 5.7 se han representado las correspodientes activida-

des especfficas frente al rendimiento global del proceso,

Para evaluar los resultados de la medida de actividades y de~
terminar la existencia de resultados aberrantes hemos seguido el método

propuesto por Lacroix (96) . Se trata de calcular los siguientes valores :

- X%
= —
n
X (x, - ;'<)2 _
g = e ’
n-1
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FIGURA 5,6, ~ Variacidn de la actividad especifica con el rendimiento giobal

de la transformacidén en Cﬁt--l6 para las muestras M-1 y M-5,
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"de la transformacibn en 06H6 para las muestras T-1y T-5,

TABLA CXIX

VALORES DE REFERENCIA PARA LA DETERMINACION DE LOS
RESULTADOS DEFECTUOSOS

Serie de muestras 3 g t Xtot | X -0t
M-1 a M-5 18104 0119 2177 18157 17! 51
T-1 aT-5 5187 0121 2177 6145 5129
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donde : ><i es la actividad determinada para cada una de las muestras
n es el ntimero de muestras (cinco en ambos casos) y O es la desviacibn
tfpica respecto a la media, En la tabla de Fischer (96) se busca el valor
de un parametro, t, para N = (n-1) y P =0'05, tal que todo resultado
que se encuentre fuera de los |fmites establecidos por x 4+ Ot debe ser

considerado defectuoso o aberrante,

En la Tabla CXIX se encuentran |los valores antes citados -
para las dos series de muestras que estamos considerando, A la vista -
de esta tabla y teniendo en cuenta los valores de las actividades deter-
minadas para ambas series desmuestras y que aparecen en las Tablas XX
y XXVIlI, respectivamente, no hay lugar para considerar defectuoso nin-

guno de los resultados,

Podemos concluir de lo anterior y teniendo en cuenta las nu
merosas referencias bibliograficas sobre esta cuestibn (29,71,83), que
no se produce fraccionamiento isotbpico apreciable en el tratamiento de las

muestras,

Otra cuestibn es la que se refiere a la posible contaminacibn
de la muestra durante su tratamiento y preparacibn previa, Para comprobar
este punto se llevd a cabo el anélisis de 14C de las muestras L-1 y L-2 ,
Dada la subuesta antigliedad del tignito, su actividad de MC; debia ser -
nula; los resultados de las medidas de actividades que se encuentran en |3

Tabla XXXIV son concluyentes en o que respecta a estas ‘muestras pues

su a<tividad es efectivamente nula,
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Podemos decir, a la vista de los resultados de estos ar. disis,
que no se produce contaminacidén de la muestra, por carbono moderno, nij
durante la preparacibn previa ni durante el proceso posterior de sfntesis

de benceno,

| Comprobados los puntos que hemos citado anteriormente se -~
pasb a realizar el anblisis del patrén contemporéneo (&cido oxalico NBS),
Hay que sefialar que, en este caso, la o>éidaci6n de la muestra a dibxido
de carbono se llevb a cabo por via humeda, segln |o descrito en el aparta
do 3,4.2, Son abundantes en la bibliograffa (97,98, 99) las referencias al
fraccionamiento isotbpico de [as muestras de &cido ox&lico sometidas a
este tipo de oxidacibn; sin embargo, los resultados obtenidos por nosotros
y expuestos en las Tablas XXXV a XL. no nos permiten detectar que se haya
producido fraccionamiento isotbpico, Por otro lado, el valor due hemos -
determinado para Aou (actividad del patrtn por gramo de benceno) nos

ha conducido a la obtencién de edades en concordancia con los valores -

esperados para las muestras datadas hasta la fecha en este L.aboratorio,

Otra cuestibn de importancia al poner en funcionamiento un -
laboratorio de datacibn es contrastar sus resultados con los obtenidos en
Otros lavoratorios, Este contraste lo hemos realizado datando dos muestras
fechadas con anterioridad en el National Physical Laboratory de Teddington,
- Inglater~a, La concordancia en la fecha dada para la muestra de madera -
NPL-69 (LIGRA-52) es muy buena; sin embargo, en lo que respecta a la
muestra c¢: carbbn NPL-17 (LUGRA-53) no existe coincidencia entre las

feehas, razébn por la cual se llevd a cabo el anélisis de una nueva porcibn
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de muestra, llegandose en esta segunda ocasibn a un resultado préactica-

mente idéntico al encontrado en nuestra primera determinacibn,

Teniendo en cuenta la concordancia de la fecha para la -
muestra NPL_-69 y la repetitividad de la fecha determinada por nosotros
para la muestra NPL-17, consideramos que la comprobacibn del funcio
namiento es positiva; sin embargo, esta proyectado realizar més adelante
nuevas dataciones de comprobacibn interlaboratorio, para lo cual se han

solicitado muestras a diversos laboratorios extranjeros de datacibn,

Puesta a punto la técnica de datacibn por ]40 , hemos llevado
a cabo la datacibn concreta de una serie de muestras de turba, procedentes
de la Depresibn de Padul, y que corresponden a testigos de los sondeos =
que se especificaron en el apartado 2, 12. 5 de la presente memoria, L.as =~
dataciones obtenidas se encuentran expuestas, como ya sSe ha Indicado -
anteriormente, en las Tablas LVIIl, LXV, LXXIH, LXXXI, XC,XCVIil,
CV y CXV, a partir de las cuales hemos obtenido las gl:‘éfiCaS que aparecen

en las Figuras 4,1 a 4,8,

A la vista tanto de los datos que aparecen en las Tablas LVII
y LLXXXIll, como de las representaciones gréficas de los mismos en las -
Figuras 4.1y 4.4 , hay que sefialar el hecho de que los resultados obte-
nidos para las muestras 24/11, 24/5 y 29/8 son anbmalos, por corres-
ponder a sedimentos més profundos edades mas recientes que a otros que
se encuentran sobre ellos en la misma vertical, Hay que h’écer‘ constar -~
también que, ya que en el proceso de preparacibn y medida de la actividad

de diéhas muestras no se ha detectado ninguna anomalfa,cabe pensar que
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probablemente dichos valores anbmalos sean debidos a una posible conta-
minacibn "in situ" de las mismas, por lo que serfa necesario disponer de
mas cantidad de muestra que permitiera realizar nuevamente su datacibn,
Por todo lo expuesto, se ha considerado oportuno no incluir dichos tres

tres resultados en la presente discusibn,

Por otra parte, consideramos interesante poner de relieve el
hecho de que los datos obtenidos pPor nosotros son concordantes con |os -~

de estudios realizados anteriormente por otros investigadores (68),

A partir de los datos obtenidos Y que se resumen en la Tabla
CXX, en el presente estudio se pueden hacer, en primer lugar, una serie
de consideraciones de interés que permiten establecer con més precisibn
la evolucibn tectbnica en el &mbito de Ia Depresidbn de Padul en los Giti-

mos 30, 000 afios, es decir en el dominio de la neotectbnica,

Con objeto de comparar los resultados obtenidos para los dis-
tintos sondeos, en los que se han realizado dataciones, se han represen-
tado gré&ficamente dichos datos en las Figuras 5,8 a 5,1 1, junto a la loca-~
lizacibn de los sondeos, dentro de la Turbera, En estas figuras, y sobre
las columnas de los sondeos, se han unido los puntos que corresponden a
las mismas edades, mediante Ifneas de distintos trazos para cada edad -
representada, L_os pares de valores de edades Y pr'ofundidades, a partir
de los cuales se han obtenido estas figuras, se han establecido por lec-
tura directa de las gréficas correspondientes a la datacibn de cada sondeo

(Flguras 4.1 a 4,4),
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TABLA

CXX

RESUMEN DE LOS RESULTADOS OBTENIDOS EN LA DATACION DE L.OS
DISTINTOS SONDEOS ESTUDIADOS

Edad Profundidad (m)

(afios BP) [ Gr_24 | GR-25 | GR-26 | GR-29 | GR-31 | GR-33 | GR-35 | GR-37
1000 - - - - - - - -
2000 - - - - - - - -
3000 - - - - 114 - - -
4000 210 - 3'8 - 211 - - -
5000 2'8 - 417 313 2'8 1'8 - -
6000 415 - 57 411 314 VAR - -
7000 510 - 6!5 510 41 2'3 - 3'6
8000 5'5 - 116 5'8 418 215 - 318
9000 6'1 - - 6'4 - 2'8 - 3'9

10000 6'3 - - 6'8 - - - 410
11000 616 - - 71 - - - 410
12000 6'9 - - 7'5 - - - 411
13000 712 45 - 719 - - - 419
14000 714 711 - 813 - - - 411
15000 717 | 1217 - 86 - - - 412
16000 - 14'9 - 910 - - 51 42
17000 - 1710 - 93 - - 5t8 412
18000 - 1913 - 95 - - 519 413
19000 - - - 917 - - 6!0 413
20000 - - - 10'0 - - 6'1 414
21000 - - - 10'2 - - 6'2 414
22000 - - - 1014 - - 6'2 414
23000 - - - 10'6 - - 6'3 45
24000 - - - 1019 - - 6'4 416
25000 - - - 1M - - 6'5 419
26000 - - - 114 - - 616 : 511
27000 - - - 1116 - - 6'7 512
28000 - - - 11'8 - - 618 512
29000 - - - 12'0 - - 6!'9 513
30000 - - - 1213 - - 710 514
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FIGURA 5,8, - Lineas isocronolbgicas de los sondeos periféricos del &rea
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A partir de la observacibn de las citadas Figuras 5.8

5,11 pueden establecerse una serie de hechos que vamos a sefialar,

En primer lugar se constata que en el sector meridional de ia
turbera (sondeo GR-37)el espesor de sedimientos depositados es muy -
reducido en comparacibn con lo que se observa en el sector més septen-
trional(sendeos GR-24, GR-25 y GR-26);es decir, la serie sedimentolbgica
estd mas condensada al Sur que al Norte, o que pone de manifiesto una -

subsidencia méas acusada en este sector septentrional,

Esto se constata éspecialmente en los materiales méas antiguos,
del sector septentrional, con un ritmo acelerado de depbsito durante el
periodo correspondiente, Hay que destacar que el sondeo GR-25 se localiza
en la proximidad del denominado Manantial del Ojo Oscuro, en el cual se
encuentra, en el momento actual, la mayor surgencia de agua de toda la
Depresibn de Padul, surgencia que se justificaria por localizarse sobre
un sector de tectdbnica mas activa, posiblemente reflejado por esta mayor

subsidencia,

Si consideramos perfodos méas recientes, se puede observar -

c6mo el ritmo de depbsitc en el sondeo GR- 25 se hace mucho menos intenso

al tiempo que se incrementa en los sondeos GR-24 y GR-26 ,en los cuales,
para ei ifiismo perfodo de ‘‘empo, el espesor de sedimientos acumulados es
mucho mayor, Esto parece jue debe interpretarse como consecuencia de hun
dimigntos diferenciales en los compartimientos en l|os que se individualiza

la fosa (tectbnica de blog.ies) .
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Si tenemos en cuenta que las condiciones de sedimentaci®n 6
de formacibén de turba tienen lugar para espesores similares de la I&mina
de agua, es de suponer, en base a los hechos indicados anteriormente, que
las variaciones constatadas en el espesor de sedimentos correspondan a
anomalias en el hundimiento del bloque correspondiente, En estas condi-
ciones se puede sefialar que en la cuenca se produce un hundimiento mucho
mas acusado de la parte septentrional que de la parte meridional, Este -
hecho es coherente con la geologfa estructural de la depresibn, ya que -
en las fallas del borde noreste se observa mucha méas actividad que en las
del suroeste (100) . Por otra parte,se evidencian hundimientos diferencia

les de bloques, dentro de la propia Depresibn,

Con objeto de analizar, con méas detalle, las secuencias de -
deposicidbn de sedimentos, anteriormente resefiadas, se Ilevb a cabo la re-
presentacidn gréfica de las velocidades de sedimentacidon correspondientes
a cada intervalo de 1000 afios, para todo el perfodo de tiempo abarcado en
el presente estudio que se encuentra en la Figura 5,12. Los datos, que -
aparecen en la Tabla CXXl, se obtuvieron, también en esta ocasibn, por
interpolacibn directa sobre las graficas de la datacibn de los sondeos -

(Figuras 4,1 a 4.8),

A partir de la citada Figura 5,12 pueden hacerse otras consi-
deraciones de interés, con respecto a la evolucibn geolégica de esta fosa
tectdbnica. En efecto, hay un perfodo que abarca hasta los 18,000 afos BP,
en el que la sedimentacidn es muy homogénea practicamente en todo el &m-

bito estudiado, manteniéndose la velocidad de formacién de sedimentos por
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TABLA

CXXI

VEL.OCIDADES DE SEDIMENTACION CORRESPONDI ENTES A INTERVALOS

DE 1000

ANOS

amens

intervalo de

Velocidad de sedimentacién (m m/afio)

o]

(a;fsm‘;p, GR-24 | GR-25 | GR-26 | GR-29| GR-31 | GR-33 | GR-35 | GR-37
30000-29000 - - - 0120 - - 0109 0'03
29000~28000 - - - 0120 - - 0'09 0'03
28000-27000 - - - 0'20 - - 0'09 0'03
27000-26000 - - - 0120 - - 0109 0'03
26000-25000 - - - 0'20: - - 0'09 0120
25000~24000 - ~ - 0120 - = 0'09 0130
24000-23000 - - - 0'20 - - 0109 0't0
23000-22000 - - - 0120 - - 0'09 0103
22000-21000 - - - 0120 - - 0'09 0103
21000~20000 - = - 0120 - - 0109 0103
20000-19000 - - - 0130 - - 0'10 0'04
19000-~18000 - - - 0130 - - 0110 0'04
18000~17000 - 2120 - 0130 - - 0110 0104
17000~16000 - 2120 - 0130 - - 0170 0'04
16000~15000 -~ 2120 - 040 - - 0170 0'04
15000-14000 0'30 5160 - 0140 - - - 0104
14000-13000 0130 2160 - 0140 - - - 0104
13000-12000 0130 2160 - 0140 - - - 0104
12000-11000 0130 - - 0140 - - - 0'04
11000~10000 0'30 - - 0140 - - - 0104
10000~ 9000 0120 - - 0140 - - - 0110
9000~ 8000 0'60 - - 0'60 - 0130 - 0110
8000- 7000 0'50 - 5110 0180 0170 0'30 - 0110
7000- 6000 0'50 - 0190 0180 0170 0130 - 0110
6000~ 5000 1170 - 0190 0!80 0170 0130 - -
5000~ 4000 0'80 - 0190 - 070 0160 - -
4000~ 3000 - - - - 0'70 - - -
3000~ 2000 - - - - 0t70 - - -
2000~ 1000 - - - - - - - -
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debajo de 0'2 mm/afio., Este perfodo se corresponde, de acuerdo con la
curva climética de Chaline (100) que se presenta en la Figura -~

5,13, con el perfodo glaciar wirm 1l .,

La coincidencia observada hace pensar que, 6 bien las con-
diciones climéaticas registradas durante este perfodo no son favorables -
para el depbsito 6 para la formacidn de turba, & bien que en diche perfodo
se encuentra atenuada la actividad tectbnica subsidente, sin que se produz
ca hundimiento de la cuenca. Ambos hechos, es decir, la no deposicibn y
el no hundimiento, pueden también ser simultaneos.

Otro periodo que queda netamente diferenciado, en cuanto a
la formacidn de sedimentos, es el perfodo comprendido entre los 12000
y los 18000 afios BP . En esta estapa se registra, en general, una activi-
dad de depbsito mas intensa que en la inmediatamente anterior; climética-
mente, este perfodo viene a corresponderse con el interglaciar Wirm -

-V, segﬁn la ya citada curva climética,

Se puede pensar que en este perfodo las condiciones climéti-
cas fueron muy favorables para la formacibén de turba, 6 que durante él
se produjo una subsidencia que hizo posible la acumulacibdn de estos car-

bones, especialmente en el sector septentrional de la depresibn,

Se observa, a continuacién , en la citada Figura 5.12 ,otro
per‘l'od@, que se sitGa en antiglledades comprendidas entre los 8000 y los
12000 afios BP, en el que se constata de nuevo una reduccibn en la deposi
cibn de materiales, y que coincide con el perfodo glaciar Wlrm IV, Esto

harfa <uponer las mismas condiciones seflaladas anteriormente para el -

Wi L,
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El cuarto perfodo que cabe diferenciar, dentro del perf:do de
registro estudiado,’ es el que se extiende entre los 2000 y los 8000 afios
BP . En este perfodo hay una deposicibn mas intensa, aunque irregular,
de unos puntos a otros, y se corresponde con el actual perfodo inte;‘gla-

ciar,

Todos los hechos anteriormente observados ponen de mamfles

to una serle de crr‘cunstanc;as, que se r‘e5umen a continuacibn,

En primer lugar, la actividad tectbnica de este sector, del que
se presenta en la Figura 5, 14'un esquema estructural (101) y en la Figura
5.15 el corte transversal correspondiente a la Depresibtn de Padul, no se
detiene en el Pleistoceno sino que, segln los datos constatados, continCa
hasta l.os tiempos actuales, De acuerdo con los trabajos de Sahtanach y
Sanz de Galdeano ( 99, 101), hay certeza de movimientos tectbnicos verti-
cales en el sector, que se extiende desde el Nebgeno hasta el Pleistoceno,

con un desplazamiento en la vertical de 800 m,

Es de destacar que si bien se sospechaba que la actividad -
tectbnica de la fosa habfa continuado, sin embargo, no existfa mnguna cons
tatamén cuantitativa de dicha activida, la cual queda puesta de manifiesto

en el presente trabajo,

Por otro lado, a la vista del distinto comportamiento reflejado
en las verticales de unos sondeos con respecto a otros, se puede evidenciar

la eStabilidad del sector meridional, respecto a la mayor actividad subsiden
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. . ’
te del sector septentrional, lo cual , como yase ha indicado, esta de

acuerdo con los datos estructurales del sector (100),

Se puede sefialar, asfmismo, que dadas las diferencias en
espesores, en sondeos prbdximos, es necesario invocar una tectbnica -
de bloques en los cuales, en el sustrato, hay hundimientos diferenciales
de unos sectores respecto de otros, y esta actividad, a lo largo del tiem
po, sufre también variaciones, ya que unos bloques se hunden con mayor
rapidez en unas etapas que Olros.

Finaimente, esta investigacion atestigua que, dentro de este
4rea, hay una tectbdnica activa, la cual debe tenerse en cuenta a la hora
de estimar los riesgos sfsmicos en ella, maxime si tenemos en cuenta que,
para un futuro inmediato, esta prevista la realizacidn de una gran explo-

taciébn minera a cielo abierto,

De todo lo expuesto en el presente capftulo y en los anteriores,
podemos considerar que esta metodologfa de trabajo aporta datos de interés
en un estudio geolbgico estructural regional, y puede ser una técnica valig
sa en las investigaciones que se llevan a cabo en el &mbito de la neotectd-
nica, |

La técnica de datacibén, empleada en el presente estudio, serfa
utilizable, indudablemente, para seguir la evolucibn de otras &reas que -

reunan caracter{sticas semejantes a las del sector estudiado,
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VI.~ CONCLUSIONES






Vi, - CONCL USIONES

A partir de los resultados que se han expuesto referentes a la
instalacibn y puesta a punto de un sistema de datacibn por MC, basado
en la medida de actividades por centelleo fquido, y utilizando los datos
obtenidos.en el estudio del contenido en MC de los distintos tipos de -
muestras analizadas (turba, madera, &cido oxalico, etc,), se han coor
dinado nuestros resultados y observaciones con |los datos encontrados en
la bibliograffa, lo que nos ha permitido llegar, entre otras, a las siguien
tes conclusfones : "

12, - Se ha conseguido la instalacibn y puesta a punto de un sistema para
datacibn por MC, que utiliza la transformacidon de la muestra pro-
blema en benceno, para la posterior medida de la actiyvidad de este

benceno mediante un sistema de centelleo |fquido.

28.- Se ha realizado un estudio estadfstico de los rendimientos obtenidos
para los distintos procesos de transformacibn, encontréndose que los
diversos factores que pueden afectar a dichos procesos estan bien -
controlados, pudiendo establecerse que las oscilaciones observadas

en dichos rendimientos caen dentro de Ifmites estad{sticos aceptables.

32, ~ En nuestras condiciones experimentales hemos obtenido los siguientes
rendimientos medios para las diferentes transformaciones ;
8319% para la transformacién de dibxido de carbono a acetileno,

81'6% para la trimerizacidbn del acetileno a benceno,
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E! rendimiento global medio del paso de dibéxido de carbono a
benceno es, por lo tanto del 68'5%. Este rendimiento puede considg

rarse como muy satisfactorio en este tipo de transformaciones,

43, ~ Para la medida de la actividad de las muestras no ha sido preciso -
disminuir el voltaje del detector para la eliminacibn de las interfe-
rencias debidas al tritio, lo que ha sido satisfactoriamente resuelto

mediante el simple empleo de un discriminador de impulsos situado

convenientemente,

53, - En nuestras condiciones.de medida, la eficiencia de contaje bptima

4
para el ] C es del 70%, con un factor de mérito de 500,

68, - Hemos comprobado que, efectivamente, y segln cabfa esperar,

durante el proceso de sfntesis del benceno no se produce fracciona

miento isotbpico que afecte apreciablemente a las medidas de la ac-

tividad de las muestras,

72, - No se ha observado contaminacibn de las muestras por carbono mo-

derno, ni durante su preparacibn previa ni durante el proceso pos-

terior de sintesis de benceno,

88, ~ Se ha realizado un calibrado de la técnica de datacibn, utilizando -
muestras datadas anteriormente en otro laboratorio, habiéndose -~

obtenido resuitados en concordancia con los valores esperados para
las citadas muestras,
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93, - Se ha realizado un estudio geocronolbgico del 4&mbito de la Depresibn
14
de Padul mediante el analisis de C de muestas de turbas, pudiendo
establecerse que la técnica de dataciébn empleada por nosotros puede

ser utilizada para seguir la evolucibn de areas geolbgicas an&logas

a los yacimientos de turba estudiados ,
102, - Hemos comprobado que los datos obtenidos son concordantes ;con fos
. . . ; . . {
de estudios realizado anteriormente por otros investigadores, Estos
datos permiten establecer con més precisién la evolucibn tectbnica
en el &mbito de la Depresidn de Padul en los Gltimos 30,000 afos.
118, - Se ha podido constatar que, en el 4rea estudiada, la serie sedimen-
tolbgica est4 mas condensada al Sur que al Norte, lo que pone de -

manifiesto una subsidencia mas acusada en el Norte (sector septen-

trional),

122, - Se ha podido comprobar la existencia de variaciones en el ritmo de
depbsito de unos sondeos a otros, Esto hace pensar en una tectbnica
de bloques en cuyo sustrato hay hundimientos diferenciales de unos
sectores respecto de otros; esta actividad, a lo largo del tiempo

?
sufre variaciones, ya que unos bloques se hunden con mayor rapidez

en unas etapas que otros,

132, - L os datos obtenidcs nos han permitido establecer la existencia de un
perfodo de tiempo que abarca hasta los 18, 000 afos BP, en-el que la
s@8imentacibn es inuy homogénea practicamente en todo el Ambito es-

tUdiado, Este perl/odo de tiempo corresponde con el glaciar Wtirm 1,



Se ha podido establecer asfmismo otro perfodo de tiempo
-~ el comprendido entre los 12,000 vy los 18,000 afios BP- en el que se
se registra una actividad de depbsito més intensa; este perfodo viene

a corresponderse con el interglaciar Wirm Hi-1V.

Un nuevo perfodo de tiempo, en el que se constata una reduc-
cidbn en la deposicidn de materiales, es el que se ha podido situar -
entre los 8,000 y los 12,000 afios BP; este perfodo se corresponde

con el glaciar Wirm 1V,

142, - Se ha observado igualmente un Gitimo intervalo de tiempo en el que
se registra una deposiciﬂbn més intensa, aunque irregular de unos
puntos a otros, es el perfodo de tiempo situado entre los 2.000 y

‘ Ios. 8. 000 afios BP y que se corresponde con el actual perfodo inter

glaciar,

152, - De acuerdo con las conclusiones anteriores, la coincidencia obser
vada entre las condiciones climéticas y el ritmo de formacibn de -
sedimentos hace pensar que, durante las épocas glaciares, las
condiciones no son - favorables para el depbsito de turba, 6 bien
que en estos perfodos se encuentra atenuéda la actividad tectbnica
subsidente, sin que se produzcan hundimientos en la cuenca mientras
que durante los periodos interglaciares (en los que se produjo una
mayor sedimentacién) las condiciones para la formacibn 6 deposi-
cibn de la turba fueron muy favorables 6 bien que durante ellos se
predujo una subsidencia que hizo posible la acumulacibn de estos -

¢arpones, especialmente en el sector septentr‘iona;l,,g:le,‘la/[D'epr‘esibn.
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162, - Se ha podido poner de manifiesto, de forma Cuantitativa, la activi-
dad tectbnica de la fosa, comprobdndose asf que seglin se sospecha

ba, la actividad de este sector no se detuvo en el Pleistoceno, sino

que continlia hasta los tiempos actuales,

172, -~ El distinto comportamiento detectado en las verticales de unos -
sondeos con respecto a otros, pone en evidencia la estabilidad del
sector meridional, respecto a la mayor actividad subsidente del -

sector septentrional, lo cual esti de acuerdo con los datos estruc-

turales del sector,

L.a tectbnica activa de este area, puesta de manifiesto por -
esta investigacibn, ha de tenerse en cuenta a la hora de estimar -
los riesgos sfsmicos en ella, maxime si tenemos en cuenta que, para
un futuro inmediato, esté prevista la realizacibn de una éran explo-

tacidbn minera de la misma a cielo abierto,

182, = Finalmente, podemos considerar que esta metodologfa de trabajo -
aporta datos de interés en un estudio geolbgico estructural regional
y puede ser una técnica valiosa en las investigaciones que se llevan

a cabo en &mbito de la neotectbdnica,

313






VIl - BIBLIOGRAFIA . ’






(1) -

(2). -
(3). -
(4). -
(5). -
(6). -
(7). -
(8). -

(9). -

Vil, - BIBLIOGRAFIA

RUTHERFORD, E, ; Radioactive transformations, Charles Senbner!s
sons, New York (1906) |

BOLTWOOD, B. ; Am, Jour, Sci.; ser 4, 23, 77 (1907)
WICKMAN,F. é.;Tek. Tid., 73, 37 (lém)

GOODMAN, C., EVANS,R.D.; Bull, Geol, Soc, Am, ; 52, 491 (194?)
HAHN y col, ; Chem, Ztg,; 67 (5-6), 55 (1943)

ALDRICH,L.T., NIER,A, G, ; Phys, Rev, ; 74, 876 (1948)
JEFFREY,H. ; Am.Geophys.; 6 , 10 (1950)

GOENNENWEIN, F, ; Phys, Unserer Zeit,; 3 (3), 81 (1972)

KURIE,F.N.D. ; Phys, Rev,; 45, 904 (1934)

(10), - BONNER, T.W., BRUBAKER, W, M, ; Phys., Rev, ; 48, 469 (1935)

(11). - BONNER, T. W,, BRUBAKER, W.M. ; Phys. Rev., 49, 223 (1936)

(12): ~ BURCHAM, W. E, GOLDHABER, M, ; Proc, Camb. Phil. Soc. ; 32

’

632 (1936)

317



(13). - YOST,D., RIDENOUR, L., SHINOHARA, K, ; J. Chem, Phys.;
3, 133, (1938)

(14). - JOHNSON, C.H., BARSCHALL,H.H. ; Phys. Rev,; 80, 819 (1950)
(15). - CORNOG, R, ,LIBBY,W.F.; Phys, Rev.; 59, 1046 (1941)
(16). - KORFF,S,A.,; Terrestrial Magnetism and atmospheric electricity

(1940)

o

(17). - LIBBY,W.F,; Phys, Rev.; 69, 671 (1946)
(18). - ANDERSON, E.C,. y col.; Science, 105, 576 (1947)

(19). - ANDERSON, E,C, y col,; Phys, Rev., ;72 , 931 (1941)

(20), - GROSSE, A, V. y col, ; Science; 113, 1 (1951)

(21). ~ LIBBY, W, F, ; Datacién Radiocarbbnica. &£d.Labor,Barcelona(1970)

(22). - CRANE,H, R, ; Comunicacibn privada a W,F, Libby (1954)

k)

(23). - BARKER, H.; Nature, 172, 631 (1953)

(24). - BURKE, W,.H., MEINSHEIN, W. G, ; Rev, Scient, Instrum. ; 26,1137
(1955)

24

318



(25). - NYDAL, R, ; Rev. Scient, Instrum,; 33, 1313, (1962)
(26). - KULP, J. L., TRYON,L.E.,; Rev. Scient, Instrum, ; 23 , 296 (1952)

(27). - PEREZ MODREGO, S., PLATA BEDMAR, A, ; Radiaciones lonizan-
tes, Ed. Artes graficas, Lang y Co. Madrid (1965)

(28), - TAMERS,M. A, ; Geochirﬁ. and Cosmochim, Acta; 24, 266 (1961)
"129), - TAMERS, M. A, ; Molecular Crystals; 4, 261 (1968)

(30). - HEDGES, R, E. M.;Natur:e, 281, 19 (1979)

(31). - STUIVER, M, ; Science, 202, 881 (1978)

(32), - ARNOL.D, J.R., LIBBY,W,F,; Science, 110, 678 (1949)

(33), - DE VRIES, H,C.; Proc, K.Ned, Akad. Wetensch,; B, 61, 94 (1958)

(34), - BROECKER, W.S., OLSON, E.A., BIRD, J. ; Nature, 183 , 1582
(1959)

(35). - WILLIS, E.H., TAUBER,H., MUNICH, K, O.;Radiocarbon, 2, 1 (1960)
(38), - LIBBY,W.F.; Science; 140 , 278 (1963)

(37), - WOOD, L., LIBBY,W.F,; Isotopic and Cosmic Chemistry, 205 {1963)

319



(38).

DAMON, P, E.;Radiocarbon Variations and Absolute Chronology;
571-594, Edited by .U, Olsson, Wiley Interscience Liivision,
John Wiley and Sons, New York (1970)

(39). ~ STUIVER, M, ; Science, 149, 533 (1965)

(40), ~ SUESS,H. E, ;Radiocarbon Variations and Absolute Chronology ,
303-312, Edited by 1.U, Olsson, Wiley Interscience Division,
John Wiley and Sons, New York (1970)

(41), - STUIVER, M. ; Nature, 273 , 271 (1978)

(42). - STUIVER,M, ; Jour, Geophys. Res., 66, 273 (1966)

(43), - SUESS, H. E. ; Metereological Monographs (1966)

(44). - LIBBY, L. M., LUKENS,H.R. ; Jour, Geophys, Res., 78 , 5902(1973)

FLEISCHER, R. L., PLUMER, J. A,, CROUCH, K. ; Jour. Geophys.
Res., 79, 5013 (1974)

(45),

(46), - OTTAWAY, B, ,OTTAWAY, J.H, ; Nature 250, 407 (1974)

sty

(47), - BARBETTI,M. F. ; MCELHINNY,M. W, ;Nature, 239, 327 (1972)

(48). ~ BARBETTI,M.F., McELHINNY,M, W, ; Phil. Trans, R.Soc., 281
515 (1976)

320



(49), - HUXTABLE, J,, AITKEN,M, J, ; Nature, 265, 40 (1977)

(50), - SUESS,H, E, ; Proc, Conf, on Nuclear Processes in Geologic
Settings, 52 (1953)

(51). - LABEYRIE, J. ; La Recherche, 7, 1036 (1976)
(52). - NYDAL., R, ; Nature, 200, 212 (1963)
(53), - BROECKER, W. S, vy col, ; Science , 130, 331 (1959)

(54). - SUESS,H, E, ; Radioactive Dating and Methods of Low-L evel Counting.
IAEA, Vienna (1967)

(55). ~ STUIVER,M, , SUESS, H, E, ; Radiocarbon , 8 , 534 (1966)

(56), - PEARSON vy col, ; Nature, 270, 25 (1977)

(57). - CLARK,M,, RENFREW, C, ; Nature, 243 , 266 (1973)

(58) - CAIN,W. F., SUESS,H.E.; Jour, Geophys, Res, ; 81, 3688 (1976)
(59)s - STUIVER, M, ; Nature, 228 , 454 (1970)

(89). - CRAIG,H. ; Jour. of Geology, 62 , 115 (1954)

(61)s ~ STUIVER, M. , POLLACH H. A, ; Radiocarbon, 19, 355 (1977)

321



(62). - Fifth Radiocarbon Dating Conference, Cambridge (1962)

(63). - 9th International Conference on Radijocarbon Dating, Los Angeles,

(1976)
(64). - GODWIN, H, ; Nature, 195, 984 (1962)

(65), - FERNANDEZ-RUBIO, R, , PULIDO BOSCH, A, ; Problemas hidrogeo-
Ibgicos que afectan a la explotacidbn de la turbera de Padul.
SIAMOS, Granada, 1, 125 (1978)

(66), - PULIDO BOSCH, A, ; Aportacibn al conocimiento de la hidrogeologfa
de los Alpujarrides y sus bordes en el extremo occidental
de Sierra Nevada; Dpto, de Hidrogeologfa, Facultad de -
Ciencias. Granada (1979)

(67). - MENENDEZ AMOR, J., FLORSCHUTZ,F, ; Geol, Mijnbouw, 131
(1962)

(68). - MENENDEZ AMOR, J,, FLORSCHUTZ,F, ; Bol, Real Soc. Hist .
Nat., 62, 251 (1964)

(69). - VILLEGAS MOLINA, F,; El Valle de Lecrfn; Instituto de Geograffa
Aplicada del Patronato "Alonso de Herrera'. Granada,

(1972)

(70), - BURL.EIGH, R, ;Comunicacibn personal

322



(71). - NOAKES, J,E., KIM,S,M,, STIPP, J, J. ; Proceeding of the Sixth
International Conference Radiocarbon and Tritium Dating;
68 (1965)

{72). - PIETIG,Von F,, SCHARPENSEEL ,H, W, ; Atompraxis, 12 , 95 (1966)

(73). - CALLOW, W. J., BAKER,M, J,, HASSALL,H. |, ; Radiocarbon, 7
156 (1965)

(74). - CALLOW, W. L., BAKER,M. J., PRITCHARD, D.H. ; Radiocarbon,
5, 34 (1963)

(75). - Datos suministrados por ENDESA, Empresa Nacional de Electricidad
SLA,

(76). - SWITSUR,V,R,; 8th International Conference on Radiocarbon Dating;
1, 120 (1972)

(77). - BARKER,H. ; Nature, 221, 49, (1969)

(78). - SWITSUR,V.R., HALL,M, A, and WEST,R, G, ; Radiocarbon, 12
590 (1970)

il

[
(79), = VALASTRO y col, ; Radiocarbon, 19, 375 (1977)

(80),~ GREY,D.C. y col.; Radiocarbon, 11, 1 (1969) - = -

(81), ~ SUESS,H. E. ; Science, 120, 5, (1954)

323



(82). - ARROL, W, J., GLASCOCK,R. ; Nature, 159, 810 (1947)

(83), - POLACH,H.A,, STIPP, J. J.; Int,J, Appl, Radiat, Isotopes, 18 ,
359 (1967)

(84). - TAM;LRS,M. A. ; Radiocarbon, 11, 396 (1969)

(85). - WILLIANS, E, T, ; Radiocarbon, 19, 1, (1977)

(86). - BURLEIGH, R, ; L.iquid Scintillation Counting, 2 , 139 (1971)

(87). - NOAKES, J.E. y col , , Geochim, Cosmochim, Acta, 27 , 797 (1963)

(88). - PEARSON, G. W, ; Radiocarbon, 21 , 1 (1979)

(89). - BLLAS, L. ; Agenda del Qufmico, 32 Edicibn, Ed, Aguilar, Madrid
(1963) |

(90). - Dato suministrado por el Observatorio Meteorolbgico de la Univer-

sidad de Granada,
(91). - N, B.S. Technical News Bulletin, Octubre (1963)

(92), - OVERMAN, R, T., CLARK,H.,M, ; Radioisotope Techniques ., -
McGraw-Hill Book Company, Inc. (1960)

(93), - FAIRES,R.A., PARKS, B.H, ; Radioisotope Laboratory Techniques,

Butterworth, London (1973)

324



(94), - OLSSON, I, U, y col, ; Radiocarbon, 3 , 81 (1961)
(95). - LACROIX, Y. ; Analyse chimique, Masson et Cie, Paris (1962)
(96), - GREY, D.C. y col, ; Radiocarbon , 11, 11 (1969)

(97). - POLACH,H, A, , KRUEGER, H, G, ; Royal Soc, New Zealand Proc,
2, H 121, (1972) ,

(98), ~ VALASTRO,S., LAND,L.S., VARELA, A, G, ; Radiocarbon, 19,
375 (1977)

"

(99), - SANZ DE GALDEANO, C, ; Reunidn sobre la geodinédmica de la Cor-
dillera Bética y Mar de Albordn, 197, (1976)

(100), - CHALINE, J. ; Le Quaternaire. Ed.Doin,Paris (1972)

(101), - SANTANACH, P,F,, SANZ DE GALDEANO, C., BOUSQUET,J.C.;
Boletfn Geolbgico y Minero, 417 , T.XCl-Il, (1980)

325






	0001
	0002
	0003
	0004
	0005
	0006
	0007
	0008
	0009
	0010
	0011
	0012
	0013
	0014
	0015
	0016
	0017
	0018
	0019
	0020
	0021
	0022
	0023
	0024
	0025
	0026
	0027
	0028
	0029
	0030
	0031
	0032
	0033
	0034
	0035
	0036
	0037
	0038
	0039
	0040
	0041
	0042
	0043
	0044
	0045
	0046
	0047
	0048
	0049
	0050
	0051
	0052
	0053
	0054
	0055
	0056
	0057
	0058
	0059
	0060
	0061
	0062
	0063
	0064
	0065
	0066
	0067
	0068
	0069
	0070
	0071
	0072
	0073
	0074
	0075
	0076
	0077
	0078
	0079
	0080
	0081
	0082
	0083
	0084
	0085
	0086
	0087
	0088
	0089
	0090
	0091
	0092
	0093
	0094
	0095
	0096
	0097
	0098
	0099
	0100
	0101
	0102
	0103
	0104
	0105
	0106
	0107
	0108
	0109
	0110
	0111
	0112
	0113
	0114
	0115
	0116
	0117
	0118
	0119
	0120
	0121
	0122
	0123
	0124
	0125
	0126
	0127
	0128
	0129
	0130
	0131
	0132
	0133
	0134
	0135
	0136
	0137
	0138
	0139
	0140
	0141
	0142
	0143
	0144
	0145
	0146
	0147
	0148
	0149
	0150
	0151
	0152
	0153
	0154
	0155
	0156
	0157
	0158
	0159
	0160
	0161
	0162
	0163
	0164
	0165
	0166
	0167
	0168
	0169
	0170
	0171
	0172
	0173
	0174
	0175
	0176
	0177
	0178
	0179
	0180
	0181
	0182
	0183
	0184
	0185
	0186
	0187
	0188
	0189
	0190
	0191
	0192
	0193
	0194
	0195
	0196
	0197
	0198
	0199
	0200
	0201
	0202
	0203
	0204
	0205
	0206
	0207
	0208
	0209
	0210
	0211
	0212
	0213
	0214
	0215
	0216
	0217
	0218
	0219
	0220
	0221
	0222
	0223
	0224
	0225
	0226
	0227
	0228
	0229
	0230
	0231
	0232
	0233
	0234
	0235
	0236
	0237
	0238
	0239
	0240
	0241
	0242
	0243
	0244
	0245
	0246
	0247
	0248
	0249
	0250
	0251
	0252
	0253
	0254
	0255
	0256
	0257
	0258
	0259
	0260
	0261
	0262
	0263
	0264
	0265
	0266
	0267
	0268
	0269
	0270
	0271
	0272
	0273
	0274
	0275
	0276
	0277
	0278
	0279
	0280
	0281
	0282
	0283
	0284
	0285
	0286
	0287
	0288
	0289
	0290
	0291
	0292
	0293
	0294
	0295
	0296
	0297
	0298
	0299
	0300
	0301
	0302
	0303
	0304
	0305
	0306
	0307
	0308
	0309
	0310
	0311
	0312
	0313

