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1.はじめに

晴乳類動物の骨 ･歯 ･牙などの14C年代測定に際しては､それらから抽出したコラー

ゲンを用いて測定するのが一般的である｡ しかし､風化が進んで変質している化石骨

の場合は､骨以外からの炭素の汚染を受けて若返 りの年代を示す例が見られる (沢田

ほか,1992;中村ほか,1996)｡それに対 し､XAD-2樹脂という吸着ポリマーを用いる

方法は化石骨試料からフミン酸､フルポ酸などの外来有機物を効果的に除去し､信頼

度の高い14C年代を得るのに有効であることが報告されている (Stafford,etal.,1988;南 ･

中村,1997;1998). しかし､xAD2樹脂を用いることにより､同位体分別を起こし､

試料中の炭素 ･窒素同位体比に変化が生じている恐れがある｡コラーゲシの尿素 ･窒

素安定同位体比は動物が摂取 した食資源の同位体比を反映するとされており､食性復

元の手段 として用い られている (Van derMerweandVogel,1978;加Niroand Epstein,

198α ｡信頼度の高い14C年代とともに､正しい炭素 ･窒素安定同位体比を得ることは､

化石骨研究において重要なことである｡本研究では､XAD-2樹脂処理が同位体比に影

響を与えるかどうか調べるために､極めて保存状態のよい象牙試料に対 し､化学処理

法の異なるいくつかの成分について ∂ 13C､ ∂ 15N値を測定した｡

2.試料調製

試料は､池田 ･中村 (199･7)において14C測定結果が報告されている"ⅠVORY-1一一を用

いた.この試料 は1.2NNaOI廿および1.2NHClで超音波洗浄したのみで､コラーゲン抽

出を行なっていないものである｡"ⅠvORY-1--からのゼラチンコラーゲン抽出の方法は､

有田ほか (1990)によった.また､-1VORYll"を6NHClで加水分解した後､XAD-2樹

脂を用いてアミノ酸集合体を得る実験操作は南 ･中村 (1997)に詳しい｡ゼラチンコ

ラーゲン成分 (GC)･､0.8NHClで脱灰のみした成分 (DBP)､XAD2樹脂を通 して得

られたアミノ酸集合体成分 (ⅩAD)､フミン酸 ･フルポ酸成分の各成分は酸化銅､銀

線とともにバイコール管に真空封管して850℃に加熱し､生 じた気体を真空ラインを

用いて精製 してCO2､N2を得 た (南 ほか,1998) ｡気体用質量分析計(Finnigan

MAT-252)により813C､ 8 15N値を測定 し､また､cNコーダー (柳本製､Mr-700)に

より炭素および窒素含有量を測定した｡

3.結果

表 1に象牙試料の各成分の炭素 ･窒素含有率､Cが比､炭素 ･窒素同位体比を示 し

た｡-tⅣoRY-1--のデータは､池田 ･中村 (1997)から引用 した｡
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表 1象牙試料の炭素 ･窒素含有率､CN比､炭素 ･窒素同位体比

Table1Carbonandnitrogencontent,C/Nratio,Carbonandnitrogenisotopic

compositionofanivorysample.

Fraction C content Ncontent C/N ∂

ratio
CpDB ∂

ⅠvoRY-ll) 16.6 5.6 3.0 _25.4
GC2) 44.6 15.7 2.8 _25.4 11.3

DBP3) 50.2 16.3 3.1 _25.5 11.2

ⅩAD4) 35.5 12.7 2.8 _24.4 11.5

F5) 1.60 0.19 8.6 _25.1 8.2

X AD-2resin 68.0 nd. -29.0 nd.

1)DatafromIkedaandNakamura(1997).

2)GC:Gelatincollagenfractionextractedbymeansofgelatinization.

3)DBP:DecalcifiedBonePowder.

4)XAD:XADresin-treatedHydrolysatefraction.

5)F:FulvicandHumicacidfraction.

表 1の結果から､コラーゲン抽出を行わないバルク成分､ゼラチンコラーゲン抽出

成分､希塩酸で脱灰のみした成分の∂13C､ ∂ 15N値はほとんど変化 していない｡一方､

XAD-2樹脂処理をしたアミノ酸集合体の∂13C､ ∂ 15N値は､上述の3成分とは明らか

に異なり､ ∂ 13C値は1‰､ ∂ 15N値は0.20/0.大きくなっている｡Staffordetal.(1988)は

アキレス鮭のコラーゲンについて､XAD-2樹脂を用いることによる同位体分別は､♂

15N値が0.1‰､ ∂ 13C値が0.3‰と報告しており､今回の結果はそれよりも大 きい｡しか

し､フミン酸やフルボ酸成分のC/N比が8.6という､コラーゲンが一般に示すといわれ

ている3.2±0.5の値 (HareandvonEndt,1990)よりもかなり高い値を示していること

から､この不純物を取 り除いたために､XAD2樹脂処理をしたアミノ酸集合体の∂13C､

∂ 15N値がゼラチンコラーゲンとは異なったとも考えられる｡コラーゲン抽出を行わな

いバルク成分とゼラチンコラーゲン抽出成分とで ∂ 13C値が全 く変化 しないという結果

も疑問が残 り､ゼラチンコラーゲンの∂13C値に問題がある可能性 もありうる｡今後､

XAD-2樹脂処理が同位体比に与える影響を明確にするには､コラーゲンあるいはアミ

ノ酸の標準試薬を用いて同様の比較実験をする必要があると思われる0

XAD-2樹脂は化石燃料の石油から合成されたもので､∂13Cは-30‰に近い値を示す｡

ⅩAD-2樹脂処理の過程で抽出成分に樹脂が混入 して くると重大 な汚染 となるが､

XAD-2樹脂処理をしたアミノ酸集合体の∂13C値はゼラチンコラーゲンの値に比べて高

くなっていることから､混入による影響はないと考えられる｡
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Abstract

XAD-2resinisconsideredthegoodmaterialstoseparatequantitativelythepolaraminoacids

from thelesspolar fulvicandhumicacids･ToevaluateifXAD-2tr組 tmentaffectsisotope

values, 813C and 815N weremeasured on bulk sample by a simplepreparation,

gelatin-collagenextracted by usual method,decalcified bonepowderand XADIPurified

hydrolysatesfromamodem well-preservedivorysampletrIVORY-1".Am ongthreefractionsof

buk,gela血-co止agenanddecalcifiedivorypowder,therearealmostnodifferenceinboth ∂13c

and♂ 15N･Ontheotherhand,XAD-treatedhydrolysatehasapparendymorepositive♂13cand

♂15Nvaluesthan thethr∝ fracdons･However,itisdoubtwhethertheresultisduetoisotope

fractionationbyXAD2treat汀蛤ntbecausethefulvicandhumiccontzminationinthecollagen

mightaffectisotope Valuesofbulk,gelatin-conagenanddecalcifiedivorypowder･TheC/Nratio

infulvicandhumicphasesisslgnific肌dymorehigherthan collagen･Inthenextstudy,wehave

tostudymodemcollagenstandardsoram inoacidstandardstoevaluateifXAD12resinintroduce

isotope fractionation.
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