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Bevezetés

Az aktivacios méréstechnika élelmiszeranalitikdban torténd felhasznalasat
bemutatd cikksorozatunk 1. részében (1) az aktivaciés analitika elvi alapjait, I1.
részében (2) egyes mikroelemek neutronaktivacidval torténé meghatarozasat, 111.
részében (3) biolégiai anyagok makroelem tartalmanak radioaktivacioval térténé
mérését, 1V. részében (4) pedig a prompt aktivaciés mérési eljarast ismertettik.
A 11 és 111 részben leirt vizsgalati eljaras az Gn. klasszikus (késleltetett vagy radio-
aktivacios modszer) aktivacié elvén alapult, ez esetben a mérésre a besugarzas, tehat
a felaktivalas utan, a besugarzas kovetkeztében keletkezett, viszonylag hosszu
felezési idejd radioaktiv izotopok sugarzasanak detektalasaval kerilt sor.

A V. rész afehérje- és bértartalom mérése kapcsan bemutatta a prompt neut-
ronaktivaciés eljaras élelmiszerkémiaban torténé alkalmazhatésagat. A prompt
méréstechnika esetében az Un. felaktivalasi és mérési id6 egybeesik, s detektalasra
a gerjesztés vagy magreakcié kovetkeztében keletkez6 prompt sugarzas kerdl. Lé-
nyegében a prompt modszerek kézé sorolhatdé a rontgenfluoreszcencias (XRF)
vagy mas néven rontgenemisszids (REA) analizis is, melynek éleimiszeranalitika-
ban valé alkalmazési lehet6ségeit e cikkben ismertetjuk. Az utdbbi 20 évben,
egyébként ez a modszer széles kdrben elterjedt, s szamos elénye —pl. gyors, ron-
csolasmentes eljaras —miatt a legkiilonb6zébb anyagok vizsgalatara alkalmazzéak.

A rontgenfluoreszcencias analizis elve

A vizsgaland6 anyag atomjait gerjesztve, azok a gerjesztett (nagyobb) energia-
allapotbdl az eredeti (kisebb) energiaallapotba mennek at, saz energiakilénbséget
az atomok kvantumszer( sugéarzds formajaban bocsatjak ki. Miutan a gerjesztés
kovetkeztében a kérdéses atomban —kiilonb6z6 valészinliséggel — minden lehet-
séges elektronatmenet el6fordul, igy a karakterisztikus sugarzas az atomban el6-
forduld bels6 energianivéknak megfelel6 szamu, diszkrét vonalbél all. A karak-
terisztikus réntgensugarzas tehat nem magreakciét kdzvetlenil kdvet6 prompt
sugarzas, hanem olyan prompt sugaremisszid, amelynek keletkezési helye nem a
mag, hanem az atom elektronhéja.

A karakterisztikus sugarzast attol fuggéen, hogy mely elektronhéjakra vald
atmenet sorén keletkezik, K, L stb. sugarzasnak nevezzik. A legnagyobb ener-
gidju a K-sugéarzas, az L, M stb. héjak felé haladva a szomszédos energianivék
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iulonbsége egyre kisebb, azaz egyre nagyobb hullamhosszisagu sugarzast kapunk.
\ karakterisztikus rontgensugarzas hullamhossza ('t) és a sugarzas emittalé elem
endszama (Z) kozott oOsszefliiggés van, mely szerint a Ka vonalra — ilyenkor az
‘lektron az L-héjrél lép at a K-héjra - felirhatd, hogy:

T - *2- 'KTF--?)'

ahol:
R a Rydberg alland6 (1,097 «105- 1)

A felirt Osszefiiggés azt jelzi, hogy a Ka vonal az 1 és 2 f6kvantumszamu elek-
ronhéjak k6zotti atmenetnek felel meg.

A kvalitativ mérésnek az az alapja, hogy az emittalt rontgensugar hullam-
nosszusaganak (energiajanak) meghatarozasaval a mintaban jelenlevé elemek azo-
losithatok. A kiilonb6z6 energiju sugarzasok intenzitasanak mérésével pedig az
egyes elemek mennyisége is meghatarozhatoé.

A vizsgalandé minta osszetételére jellemzd karakterisztikus rontgensugarzas
»erjesztésére 3 modszer ismert:

— gerjesztés rontgensugarzassal
— gerjesztés elektronsugarral vagy mas toltott részecskékkel
— gerjesztés y-sugarz6 radioaktiv izotépokkal.

Az els6 modszer esetén a gerjesztésre szolgald folytonos rontgensugarzast
primer sugarzas) izzokatédos, nagyvakuumu rontgencsében allitjak el6. A ront-
gencsovek lizemeltetéséhez szilkséges nagyfesziltséget —50-100 kV — rontgen-
generator szolgaltatja.

Széleskorlien hasznalnak elektronnyalabot is gerjesztésre, s mivel az elektron-
lyaldb jél fékuszéalhato, igy rendkivil kisméretli — fiin nagysagrendd — mintak
vizsgalata is elvégezhetd. A berendezést elektronsugaras tnikroanalizatornak ne-
vezik, magéat a mérési technikat pedig mikroszondas vagy mikroprébas vizsgalat-
nak. Ez a moédszer azonban élelmiszerkémiai szempontb6l nem tal jelentés, a
mikroszonda ugyanis els6sorban lokalis elemzésre alkalmas, az inhomogenitasok
kimutatasara, az elemeloszlas feltérképezésére. Elektronszondaval csak a fellleti
"éteg Osszetételérdl kapunk informaciot. Az élelmiszeranalitika oldalardl nézve
ogyancsak alarendelt jelentéségli az a technika is, amikor gerjesztésre toltott ré-
szecskéket (pl. protonokat) alkalmaznak.

A rontgenfluoreszcencias eljaras alkalmazasi terllete akkor nétt meg nagy-
mértékben, amikor sugéarforrasként radioaktiv izotdpokat kezdtek alkalmazni.
Ennek nagy elénye, hogy igy viszonylag olcsé méréstechnika kidolgozasa valt lehe-
:6vé, a berendezésnek kicsi a helyigénye, s a sugéarforras intenzitdsa sem ingadozik.

A vizsgaland6 anyag Osszetételétl fligg6en kulénbdzd hullamhosszisagu flu-
oreszcens sugarzast kapunk, amelynek detektalasara ma mar csaknem kizarélag
Cie(Li), Si(Li) félvezet6 detektorokat hasznalnak. Az energiafelbontas értéke jo
minéségUi Si(Li) detektor esetében elérheti a 200 - 300 eV értéket is, sigy az energia-
‘elbontés tekintetében a félvezetd detektorokat csak a kristaly-diffuziés gamma-
spektrométerek muljak felul (5). A detektor jeleit pedig szamitégéppel dsszekap-
csolt sokcsatornas analizator dolgozza fel.

Alkalmazasi lehet6ségek

A rontgenfluoreszcencias méréstechnika igen el6nydsen alkalmazhat6 a leg-
kilonfélébb élelmiszermintak makro- és mikroelemtartalmanak vizsgalatara. Leg-
ényegesebb elénye, hogy rendkivil gyors médszer — a mérési id6 perc nagysag-
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rendli —a vizsgalat roncsolasinentes, sigy tdbbszor is megismételhetd, s egyidejl
a 10-nél nagyobb rendszamu elemek mérésére alkalmas.

Az elmult években rendkivil sok olyan dolgozat latott napvilagot, amelyekben
a szerz6k rontgenfluoreszcencias méréstechnikaval kapott vizsgalatokrél szamol-
tak be. Emlitsink meg ezek kdzil néhanyat.

Bacs6 és Kalinka (6) cigarettadohany és égéstermékei vizsgalatat végezte
rontgenemisszios analizissel. Mintanként 28 elemet —P, S, Cl, K, Ca, Ti, V, Cr, Mn,
Fe, Co, Ni, Cu, Zn, Ga, Pb, As, Se, Br, Rb, Sr, Y, Zr, Nb, Mo, Cd, Bi, Hg - kvan-
titative mértek, gerjeszt§ forrasként Se és 13 izot6pokat alkalmaztak. A vizs-
galatokat Si(Li) félvezet§ detektoros spektrométer és EMG NT 31024 analizator
felhasznalasaval végezték. A rendszer energiafelbontasa 6,4 keV energianal 260 eV
volt. Néhany vizsgélati eredmény az 7. tdbladzatban lathat6. A tablazat adatai azt
bizonyitjdk, hegy egyes elemekre elég jelent6s a hamvasztasi veszteség (550°C-oi
végezték a hamvasztast), a sz(irt fistbe viszont csak az eredeti elemtartalom egészen
kis hanyada jut.

1. tablazo

Az egyes elemek relativ (a dohany eredeti elemtartalméhoz viszonyitott) mennyisége

%-o0s tartalom

Mért elem

dohany hamu pergé hamu szlrt fust
100 98+ 18 82+ 15 0,06+0,04
100 100+ 17 75+ 14 0,05+ 0,04
100 65+23 64+20 0,06+0,04
100 72+29 59+ 25 1,7 £1,1
100 72+ 18 50+ 12 1,3 +0,6
100 78+39 85+47 3,8 £1,6
100 71+ 10 64+ 8 0,8 +0,2
100 99+ 7 85+ 7 0,04+ 0,02

Novényi mintak egyes makro- és mikroelemtartalmanak rontgenfluoreszcen-
cias vizsgalatarél szamol be Pazsit és Nagy (7). Meghataroztak a K, Ca, Mn, Fe
Cu, Zn, Br, Rb, Sr, Zr, Mo koncentracidkat. A vizsgalatokat a K vonal mérést
alapjan végezték Z<25 rendszam esetén 55Fe, 25<Z<47 rendszamtartomanyban
A gerjeszt6 forrast hasznalva. Z<47 esetén a mérés az L-vonal alapjan végez
het6. Detektalasra Si(Li) detektort hasznaltak, ajeleket 1024-csatornas amplitidé
analizatorral és MULTI-20 tip. kisszamitogéppel értékelték. Egyetlen méréshdl
valamennyi elem meghatarozhat6 volt.

osszefoglalo jellegl cikket jelentettek meg az 6kologiai vizsgalatokra hasznal-
hat6 rontgenfluoreszcencias mérési moédszerekrél Szmagunova és munkatarsai (8)
Kozléslk szerint a REA technika mind a névényi, mind az allati szovetek vizsga-
latara kivaléan alkalmas, egyidejlileg mérhet6k a legfontosabb makro- (Na, K:
Ca, Mg, S, P) és mikro- (Zn, Cu, Fe, Al, Si, Pb stb.) elemek.

Vizek Co, Cr, Cu, Fe, Hg,Mn, Mo, Ni, Pb, U és Zn tartalmanak réntgenfluo-
reszcencias vizsgalatarol szamolnak be Burba és munkatéarsai (9). Gerjeszt sugar-
forrasként rontgencsévet hasznaltak, s a kdnnyebb elemeknél a Ka, a nagyobb
rendszamuaknai az La vonalat mérték félvezet6 Si-detektor s sokcsatornas anali-
zator alkalmazasaval, 10 perces mérési id6t alkalmazva. Ugyancsak viz REA
technikaval torténé vizsgalatat végezték el Spevackova és munkatarsai (10) is,
gerjeszt6 forrasként 100Cd izotépot alkalmaztak.
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Sajat vizsgalatok

Az Allategészségligyi és Elelmiszer Ellenérz6 Kézpont Radiolégiai Osztalyan
hasznalt mérérendszer ATOMKI gyartmanyéi. A minta, a sugarforras és a detektor
elhelyezését az 7. abra mutatja.

A gerjeszt6 forras gy(ir( alak( 13 izotop. A detektor felbont6d képessége koze-
lit6leg 250 eV 5,9 keV-nél. A spektrometrids mérérendszer tombvazlata a 2. bran
lathato.

REA mér6rendszer

2. abra.
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A mérérendszer hitelesitésére standard addiciés mdédszert hasznalunk egyedi
elemek meghatarozasara. Sorozatban végzett vizsgalatoknal, hasonlé Osszetételli
mintéknal, igy talajok és névényi hamuk esetén hatvany fuggvényt alkalmazunk a
koncentracié szamitdsanal. A hatvany fliggvény paramétereit az adott mérési
geometrianak és atlag rendszamnak megfelel6, ismert elemi dsszetételli etalon soro-
zat mérésével hatarozzuk meg.

A végzett REA vizsgalatok dont6é tobbsége a kornyezeti radioaktivitas ellen-
Orzéséhez szolgaltatott kiegészit6 adatokat. Tovabbiakban az ellenérzés keretében
végzett néhany vizsgalatsorozatot ismertetiink.

A hazai atomerém( indulasat megel6z6 id6szakban sokat foglalkoztunk az un.
alapszint felmérésével, azaz a miikodés el6tti kdrnyezeti viszonyok rogzitésével. Az
érintett 30 km-es korzetb6l 17 mintavételi helyrél talajmintat gy(jtottink be és
azokat sokoldaltian feldolgoztuk. A radioaktiv jellemz&k meghatarozasat (dsszes
alfa és béta aktivitas, 96r+ DY aktivitas) kiegészitettilk a talajszerkezetre jellemzé
kotottsegi szam és az inaktiv elemi Gsszetétel vizsgalataval. A mintak zomében csak
Fe, Rb, Sr és Zr volt j6l értékelhetd mennyiségben a meghatarozott REA spektru-
mokban. Talajra jellemzé REA spektrumot mutat a 3. abra.

A talajok atlagos kémiai Osszetétele mg/g talajértékben kifejezve a kovetkezé:

Fe: 8,8+3

Rb: 0,2+0,03
Sr: 0,38+0,05
Zr: 0,28+0,1

A vizsgalt jellemzék korrelaciés rendszerét elemezve, kimutathaté Osszefiiggés
volt a kotottségi szam, a radioaktiv jellemzdk és a vastartalom kdzott. A Sr-, Rb- és
Zr- tartalom —a péros korrelaciok alapjan —nem mutatott kapcsolatot a vizsgalt
radioaktivitdssal, csupan a talajszerkezett6l val6 fligg6ség tételezhetd fel stroncium
esetében. Az Osszefiiggésrendszert bemutaté péaros korrelacioés egyitthatok mat-
rixa a 2. téblazatban talalhato.

2. tablazat
Korrelaciés matrix
Kotott s.
1) 90Sr/90Y Fe Rb Zr Sr szam
ab 1,0000 0,7139 0,4207 0,7815 0,2491 0,3481 0,3903 0,6417
RO 0,7139 1,0000 0,5687 0,7978 0,5883 0,4669 0,4553 0,8093
90Sr 0,4207 0,5687 1,0000 0,5422 0,2452 0,2618 0,3285 0,5338
Fe 0,7815 0,7978 0,5422 1,0000 0,4376 0,1855 0,5318 0,7465
Rb 0,2491 0,5883 0,2452 0,4376 1,0000 -0,0177 0,3585 0,5430
Zr 0,3481 0,4669 0,2618 0,1855 -0,0177 1,0000 - 0,3629 0,0518
Sr 0,3903 0,4553 0,3285 0,5318 0,3585 - 0,3629 1,0000 0,7209
KQt.
Szam 0,6417 0,8093 0,5338 0,7465 0,5430 0,0518 0,7209 1,0000
n= 17
p=101% FO = 15
P= 1%
P = 5%

208



Tataj spektrum

3. 4bra.

Ugyancsak az alapszint felméréséhez tartozott a Paks kdzvetlen szomszédsaga-
ban levé Dunaszentgyorgyr6l szarmazé birkacsontok vizsgélata. A csontkeres6
dBr aktivitas koncentracio idészakos valtozasat kivantuk nyomonkdvetni havi
mintavétellel kétéves id6szak alatt. A veszélyes élelmiszerszennyez6nek mindgsitett
izotop aktivitdsat nemcsak a szokasosan alkalmazott szarazanyagra, illet6leg a
kémiailag hasonlé tulajdonsagl Ca tartalmara vonatkoztatva, hanem a REA maéd-
szerrel meghatarozott inaktiv stroncium mennyiségére szamitva is kifejeztik. 1979.
és 1980. évi mintavételekbdl szarmazd birkacsontmintak (192 db) stroncium tar-
talmat foglalja 6ssze a 3. tablazat testtaji bontdsban. Megallapithaté, hogy a vizs-
galt csonfajtak kozott nincs jelentds kilénbség.

3. tablazat
Juhcsontok inaktiv Sr-tartalma

A csont tipusa Sr- tartalom mg/g hamu
0,70+ 0,15
0,69+0,15
Combcsont .. 0,76+ 0,16
Labszar 0,68+ 0,13

A csontok hamujaban mért atlagos stronciumtartalom idébeli valtozasa kovet-
het6 nyomon a 4. abran, ahol az atlagot, az egyszeres és kétszeres szorastartomanyt
is bejeldltik.

Az adatok értékelése soran egyértelmien bebizonyosodott, hogy a kdrnyezet-
ben bekodvetkez§ valtozast afajlagos, azaz a sajat inaktiv elemre szamitott aktivitas
jelzi legélesebben. Ugyanis a méasik két vonatkoztatasi tényez6 a stroncium felvé-
telt befolyasolé hatasoktol figgetlendl is valtozhat a szervezet anyagcsere folya-
mataiban. Ez jél észlelhet6, ha a killonb6z6 vonatkoztatdsi alapra szamitott érté-
kek id6beli lefutasat 0sszehasonlitjuk. Az abrakon az atlagot és a szérastartoma-
nyokat (egyesitett és csoporton belili eltéréseket képvisel§ értékeket) megjeldltik.
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> .J12 a”omenergia- alkalmazas mezégazdasagi vonatkozésaival kapcsolatban az
Ontdzési Kutatéintézetben tobbcéli gyeptermesztési kisérletet hajtottak végre
tenyészedényekben. Paks korzetére jellemz6 talajtipusokat hasznéltak fel. E kisér-
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letekb6l szarmaz6, kiilénboz6 vagasi id6pontokban nyert f(i és a tenyészedényekben
lev6 talajokbdl vett mintak elemi dsszetételét vizsgaltuk meg REA mobdszerrel.
A meghatarozott stabil elemek atlag koncentracidit foglalja dssze a 4. tablazat.
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4. téblazo

Tenyészedényben termeli gyep kémiai 0sszetevéi

mg/g fa
Elem Talajtipus Vagas mg/g talaj
i 1.
erdei . 0,17 0,17 0,31 21,63
Fe ré ti... 0,18 0,21 0,28 34,45
csernozjom 0,17 0,23 0,32 22,03
erdei. 0,067 0,054 0,057
Zn réti.. . 0,068 0,061 0,044
csernozjom 0,056 0,061 0,051
erdei 0,065 0,071 0,064
Br réti 0,076 0,109 0,118
csernozjom 0,078 0,106 0,078
erdei. 0,018 0,013 0,014 0,126
Rb réti.. 0,026 0,024 0,024 0,183
csernozjom 0,014 0,015 0,015 0,109
erdei. 0,036 0,029 0,030 0,184
Sr réti.. 0,053 0,054 0,058 0,162
csernozjom 0,044 0,045 0,053 0,208

Vizsgalataink célja a taplalkozéasi lanc talaj-névény szakaszéban érvénye-

sulé, az anyagvandorlasra, ezzel a szennyez@désterjedésre jellemzd atviteli ténye-
z6k meghatarozasa volt. Az atviteli tényez6ket az dsszetartoz6 mintaparok (noé-
vény, talaj) koncentraci6 hanyadosaként allapitottuk meg. Vizsgalati rendsze-
rinkben a széarazanyagra szamitott, stabil elem koncentraiékbdl képzett atviteli
tényez6k a kovetkez6k: vas 0,01 -0,02, stroncium 0,16-0,94; rubidium 0,1 -0,4.
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AKTIVACIOS ANALIZIS AZ ELELMISZER-ANALITIKABAN

V. RESZ
RONTGENFLUORESZCENCIAS ELEMZES
Szab6 S. Andras és munkatarsai

A szerz6k a dolgozatban ismertetik a rontgenfluoreszcencias analizis (XRF)
jelvét, az alkalmazhat6 sugéarforrasokat, stargyaljak a modszer élelmiszeranalitikai
llehet6ségeit. Ismertetik 13 izotbpos gerjesztéssel végzett vizsgalataikat, amelyek
:soran talaj-, gyep- és csontmintak osszetételét mérték. Talajnal a Fe, Rb, Sr és Zr,
ifGnél a Fe, Zn, Br, Rb és Sr, allati csontnal a Sr-tartalmat hataroztak meg. A méré-
sek szerint pl. ajuhcsontok atlagos Sr tartalma 0,7 mg/g hamu volt. A XRF vizs-
galatok hasznos kiegészit6 adatokat szolgaltattak a kornyezeti radioaktivitas ellen-
'6rzéséhez.

AKTUBALMOHHbIN AHANN3 B AHAJTUTUKE MULLEBbLIX MPOAYKTOB
V-A YACTb

PEHTFEHO®/IYOPECLEHLVOHHbIA AHANN3
A. Ca6o Ill. n coTpyLHUKN

ABTOpbl 3HAKOMAT C MNPUHLMNOM PEHTTeHOlyOPEeCLEHLMOHHOIO aHansa
I(XRF), ¢ NpyMeHMMOCTbIO WCTOYHUKOB W3/TyYEHUsT M O6CYXAAT NepcrneKkTuBbl
MeToJa B aHa/MTUKe NWLLEBLIX NPOAYKTOB. ABTOpbI 3HAKOMAT C UCObITaHUAMMU,
LUPOBEAEHHbIMI C MOMOLLBI BO36YXAeHMs m3oTona 151, B pe3ynbTate KOTOpPbIX
16bUM M3MepeHbl CocTaBbl NMOYBbI, AEPHA U KOCTell. B npob6ax nouyBbl aBTOPbLI Onpe-
penanu copgepxaHve Fe, Rb, Srn Zr; B KOCTAX XUBOTHbIX aBTOpaMn onpejens-
nocb cogepxaHve Sr; B npbax TpaBbl aBTOpbl Onpedensnvm cogepxaHue Fe, Zn,
Br. Rb, n Sr.

Mo faHHbIM M3MEpEeHWii, HanpuMep, cpedHee CoAepXaHne Sr B KOCTAX OBel,
poctasnano, 0,7 mr/r 3onbl. AHanm3bl X RF npegoctaBuny nonesHble 4OMNOSHU-
TesbHble AaHHble B 06/1aCT KOHTPONS PaguakTMBHOCTY OKpyXaiowwel cpefbl.

ACTIVATION ANALYSIS IN FOOD ANALYSIS

PART V
X-RAYS FLUORESCENCE ANALSYSIS
S. A. Szab6 and coworkers

The principle of X-rays fluorescence analysis, the applicable radiation sources
are presented, and the possibilities of the method in food analysis are discussed
in the paper. Examinations with iodine-125 induction are presented, in course of
which composition of soil, grass and bone samples were measured. Fe, Rb, Sr and
Zrin soil, Fe, Zn, Br, Rb and Sr in grass, Sr in animal bone were determined. Accor-
ding to the measurements e. g. the mean Sr content of sheep bones was 0.7 mg/g
ash. XRF examinations gave useful additional data for the control of environmental
radioactivity.

213



AKTIVATIONSANALYSB IN DER LEBENSMITTELANALYTIK V. RONT
GENFLUORESZENZ-ANALYSE

Szab6, S. A. und Mitarbeiter

Verfasser erlautern das Prinzip der Rontgenfluoreszenz-Analyse (XRF), die
einsetzbaren Strahlenquellen und die lebensrnittelanalytischen Méglichkeiten der
Methodse. Sie gehen auf die mit m | Isotopen durchgefuhrten Untersuchungen ein,
wobei die Zusammensetzung der Boden-, Gras- und Knochenproben gemessen
wurde. Im Boden wurde der Fe-, Rb-, Sr- und Zr-, im Gras der Fe-, Zn-, Br-, Rb-
und Sr- sowie im Knochen der Sr — Gehalt bestimmt. Nach den Ergebnissen be-
tragt beispielsweise der durchschnittliche Sr- Gehalt der Schafsknochen 0,7 mg/g
Asche. Die XRF-Untcrsuchungen liefern nitzliche ergdnzende Daten zur Kontrolle
der Umweltradioaktivitat.



