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Bevezetés

Az aktivációs módszer élelmiszer-analitikai célokra történő alkalmazhatóságát 
bemutató cikksorozatunk I. részében (1) az aktivációs analitika elvi alapjait, a 
méréstechnika lényegét, a mérőberendezéseket, II. részében (2) szárított paradi­
csom egyes mikroelemeinek neutronaktivációval történő meghatározását, I I I .  
részében (3) pedig különböző biológiai eredetű minták (állati testszövetek) makró- 
elem tartalmának aktivációs analízissel történő mérését ismertettük. E vizsgálati 
eljárások az ún. klasszikus, vagy késleltetett aktivációs analízis elvén alapultak, 
azaz a minták megfelelő neutronfluxussal történő besugárzása (felaktiválása) 
után -  a paradicsom minták mérésére a BME kísérleti atomreaktorán, az állati 
testszövetminták összetételének mérésére a dubnai Atomkutató Intézet IBR —30 
elnevezésű implulzusüzemű reaktorán került sor — a besugárzás következtében ke­
letkezett, adott felezési idejű radioaktív izotópok sugárzásának detektálásával 
történt a mérés.

Jelen közleményünkben a prompt aktivációs analitikai módszert ismertetjük, 
s bemutatjuk a fehérje- s a bórtartalom meghatározásra történő alkalmazhatósá­
gát.

A prompt aktiváció elve és analitikai jelentősége

A prompt aktivációs analízis alapja az, hogy a nukleáris kölcsönhatás (pl. 
neutronokkal történő besugárzás) következtében a vizsgálandó anyag atomjai 
gerjesztett állapotba kerülnek, s ebből a gerjesztett állapotból ügy szabadulnak 
meg, hogy a magreakciót (pl. neutronbefogás) követő 10-10 —10-15 s időtartamon 
belül — azaz lényegében a magreakcióval azonos időben — az adott elemre jel­
lemző energiájú, ún. prompt у sugárzást emittálnak. Ez a prompt sugárzás függet­
len a minta felaktiválódásából származó, ún. késleltetett sugárzástól, s regisztrá­
lása csak a besugárzással azonos időben (s a sugárnyalábtól térben nem elválasztva) 
lehetséges.

Az utóbbi években egyre szélesebb körben kerültek alkalmazásra a különböző 
prompt mérési eljárások. Alkalmazásuk elsősorban akkor célszerű, ha a vizsgálandó 
komponensek klasszikus aktivációs módszerrel, azaz radioaktivációs úton nem 
mérhetők. Ilyen eset akkor fordul elő, ha a magreakcióban keletkező radioaktív 
izotópnak túl hosszú a felezési ideje (s így nagyon hosszú felaktiválásra lenne szük­
ség), ha nagyon rövid a keletkező izotóp felezési ideje (azaz lebomlik, mire a besu­
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gárzóhelyről a mérőhelyre jut), vagy ha a besugárzás következtében nem keletke­
zik у-sugárzó izotóp.

A prompt módszer egyik nagy előnye, hogy azonos besugárzási fluxus esetén 
lényegesen nagyobb érzékenységű, mint a klasszikus radioaktivációs módszer (4). 
Hogy ennek ellenére jelenleg a legtöbb elemre a prompt módszer még nem verseny- 
képes a radioaktivációs módszerrel, annak az az oka, hogy -  lévén prompt mérési 
eljárás esetén a besugárzási és mérési idő egybeesik — a vizsgálandó minta reaktoros 
besugárzás esetén nem az aktív zónában, hanem a reaktor biológiai védelmén kí­
vül, egy kollimált sugárnyalábban kerül besugárzásra, aminek következtében 
10* — 106 nagyságrendű fluxuscsökkenés lép fel az aktív zónában mérhető fluxus­
hoz képest. Ezt a nagymérvű fluxuscsökkenést pedig a legtöbb esetbeb nem képes 
kompenzálni a prompt módszer nagyobb érzékenysége.

Hogy a prompt módszerek alkalmazhatóságának mégis igen komoly perspek­
tívája van, az három okkal magyarázható. Az első az, hogy egyre több nagyfluxusú 
sugárforrás áll rendelkezésre, amelyek fluxusa bőven elegendő a prompt módszerrel 
végzendő, megkívánt pontosságú analízisekhez. A másik az, hogy az ún. tükrös 
neutronvezetők alkalmazása — ennek alapelve a termikus, tehát kis energiájú 
neutronok total-reflexiója -  lehetőséget nyújt arra, hogy pl. a reaktor aktív 
zónájából a termikus neutronokat viszonylag kis fluxuscsökkenéssel kihozzuk a 
biológiai védelmen kívül, azaz a mérőhelyre. Ily  módon, it t  tehát nem érvényes az 
a törvény, mely szerint a fluxus a távolság négyzetével fordítottan arányos. Ilyen 
tükrös neutronvezetőket használnak pl. Grenoble-ban, a Laue-Langevin intézet 
reaktorán, vagy Dubnában, az IBR — 2 elnevezésű, 4 MW teljesítményű impulzus- 
üzemű reaktoron. A neutronvezetők alkalmazásának másik nagy előnye a nagy­
mérvű у háttér csökkenés. S végül a harmadik ok, az impulzusüzemű sugárforrá­
soknál az ún. repülési-idő technika (time-of flight technique) kihasználásának le­
hetősége, amellyel jelentős háttércsökkentés érhető el. Miután pedig a mérési mód­
szer érzékenységét alapvetően a hasznos/zavaró jel aránya határozza meg, az ily  
módon elérhető háttércsökkentéssel viszonylag kisfluxus esetén is jó az érzékeny­
ség.

A következőkben két konkrét mérés (nitrogén- és bőrmeghatározás) kapcsán 
bemutatjuk a prompt neutronaktivációs mérőmódszer élelmiszer-kémiai jellegű 
vizsgálatokra történő felhasználhatóságát.

Nitrogén (fehérje)-tártalom mérés prompt (n ,y )  reakcióval
Ismeretes, hogy az élelmiszer-kémiában a fehérjetartalom mérés döntő fon­

tosságú, hisz élelmi anyagainknak talán leglényegesebb komponense a fehérje. 
Az utóbbi években a fehérjemeghatározás területén lényegeben 2 fő irányban foly­
tak a kutatások, részben a meghatározás automatizálása, részben pedig új, gyors 
módszerek kidolgozása irányában (5), (6). Az új, viszonylag gyors módszerek vagy 
az eredeti Kjeldahl-eljárás módosítására irányulnak, s azt meggyorsítják (7), (8), 
vagy pedig új, leggyakrabban spektrofotometriás mérésen alapuló vizsgálati eljá­
rásról van szó (9), (10), (11), (12).

A fehérje-meghatározásra szolgáló kémiai analitikai módszerek roncsolásos 
eljárások. Újabban azonban az élelmiszer-analitikán belül egyre kiterjedtebben al­
kalmaznak olyan fizikai ill. magfizikai elven alapuló mérési technikákat, amelyek az 
egyes komponensek roncsolásmentes meghatározását is lehetővé teszik. Ilyen ron- 
csolásmentes mérésre nyújt lehetőséget pl. az ún. N IR  (near infra-red) technikán 
alapuló optikai összetétel-analizátor (13).

Roncsolásmentes fehérje (nitrogén)-meghatározást az aktivációs analízis is 
lehetővé tesz. A mérés alapelve az, hogy a nitrogéntartalmat a termikus neutro­
nokra végbemenő

14дг/п, у/15дг
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magreakcióban a neutronbefogást követő prompt у sugárzás mérésével határozzuk 
meg, a fehérjetartalmat pedig a nitrogéntartalomból számítjuk, hús esetében pl. 
6,25-tel való szorzás útján.

Az 1. táblázat a neutronok energia szerinti csoportositását, a 2. pedig néhány 
éelemiszer-kémiai szempontból fontos elem maximális prompt у energiáját mutatja 
(14), (15). Megjegyezzük, hogy az aktivációs analitikában elsősorban a termikus 
tartomány használatos, a neutronenergia növekedésével ugyanis -  általában -  
csökken a reakció neutronbefogási hatáskeresztmetszete, azaz a módszer érzékeny­
sége. A temikus neutronok legvalószínűbb energiája egyébként 0,025 eV, s ez kb. 
2170 m/s neutronsebességgel ekvivalens.

7. tá b lá z a t

A neutronok energia szerinti csoportosítása

N eutronok
Energ ia tartom ány

(eV)

H ideg neutronok ........................ 10-3
Term ikus neutronok ................. 1 0 -3 -  0,5
Ep ite rm ikus (rezonancia)

neutronok ................................ 0 ,5 -  105
Gyors neutronok ...................... 105- 107
U Ítragyors neutronok ............. 107

2 . tá b lá z a t

Néhány élelmiszer-kémiai szempontból fontos elem 
legnagyobb prompt у energiája

A 2. táblázat alapján megállapít­
ható, hogy a nitrogén kivételével va­
lamennyi elem maximális prompt у 
sugárzása 10 MeV-nél kisebb érték. Lé­
vén a nitrogén esetében viszont 10,83 
MeV a prompt у sugárzás maximális 
energiája, e gamma vonal mérése na­
gyon érzékeny nitrogéntartalom mé­
rést tesz lehetővé, hisz a zavaró у 
háttér minimális.

Néhány éve a K F K I Kémiai Fő­
osztályának aktivációs analitikával 
foglalkozó csoportja kezdett vizsgála­
tokat mezőgazdasági termékek (búza, 
kukorica) fehérjetartalmának prompt 
(n, y)-reakcióval történő meghatáro- 
zására(16), (17), (18), (19). Két mérő- 
rendszert dolgoztak ki, az egyik — 
amely tetszőleges helyre telepíthető — 
neutronforrásként hordozható Pu — Be 
forrást alkalmaz, s mérésre egy 
N K -2 2 5  tip. spektrométerhez kap­
csolt N a l(T l) detektor szolgál. A má­
sik rendszer a K FK I reaktorának 

egyik vízszintes csatornájára van telepítve, s a mérőrendszer félvezető Ge(Li) de­
tektorból sokcsatornás amplitúdóanalizátorból áll.

Ilyen promtp (n, y )  aktivációval határozta meg gabonák fehérjetartalmát Ti- 
wari is (20), (21). Tiwari 241Am — Be forrást használt, s а у sugárzás regisztrálására 
N a l(T l) detektor szolgált, 106 n-cm-2 s-1 fluxus esetén 100 g mintát 100 s ideig 
mérve a meghatározás standard deviációja mintegy 1%-nak adódott.

Elem M axim ális
p rom pt

Energia
(M eV)

N ............. 10,83
F ............. 6,60
Na ......... 6,40
M g ........... 9,28
P ............. 7,94
S ............. 8,64
Cl ............. 8,58
К  ............. 7,77
Ca ........... 7,31
Mn ........... 7,27
Со ........... 7,49
Cu ........... 7,91
Zn ........... 9,12
M o ........... 8,37
Cd ......... 9,04
Sn ........... 9,33
1 ............... 6,74
H g ........... 6,46
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Bórmérés a prompt 10B/n, ap L i reakció alapján.
A bőr a növényi szervezetek számára esszenciális miktoelem. Borhiány eseté­

ben jellegzetes tünetek lépnek fel, ilyen pl. a répa szívrothadása, gyümölcsökön 
barna, nektrotikus foltok jelentkezése. Az egyszikűek egyébként kevesebb bőrt 
igényelnek, mint a kétszikűek.

Ugyanakkor egy adott koncentrációhatár felett a bőr már toxikus hatású, 
s igen figyelemreméltó, hogy a szükséges bórellátottsági szint s a már toxikus határ 
közötti intervallum nem túl széles (22). A 3. táblázatban néhány növény fiziológiai­
lag minimálisan szükséges bórkoncentrációja, valamint a már toxikus küszöb­
koncentráció értéke látható (22), (23), (24). Magyarországon egyébként több helyen 
— pl. alföldi és badacsonyi szőlőültetvényeken — krónikus borhiány volt tapasztal­
ható, s ezt csak bórtrágyázással lehetett megszüntetni (23).

3. táblázat
Az IB R — 30 impulzusüzemű reaktor reaktoros és gyorsítós üzemmódjára 

jellemző néhány paraméter

Jellemző param éter
Reaktoros
üzemmód

Gyorsítós
üzemmód

Átlagos te ljesítm ény (kW ) ........................................................... 25 8
Frekvencia (s-1 ) ............................................................................ 5 100
Vízm oderátor vastagság (cm) ....................................................
Á tlagos te rm ikus neutronfluxus a 2. csatornán,

9 4

10 m-re az a k tív  zónától (n • cm~2s_1) ................................. ~10? ~107
%-os neutronarány E „  -= 0,4 eV ........................................... 38 11

E „  <  0 ,4 -4 0 0  eV ............................... 22 14
En -= 400 -  0,56- 106 ............................ eV 23 29
En <  0,56-106 eV ................................. 17 46

Az emberi és állati szervezetek számára a bór toxikus, s az a bórkoncentráció, 
amit a növények még könnyedén elviselnek, emberen és állaton egyaránt súlyos, 
klinikai tünetekben is megnyilvánuló megbetegedést — bór-enteritisz — okozhat 
(25). Az a tény, hogy a bór a növények számára nélkülözhetetlen mikroelem, na­
gyobb koncentrációban azonban már fitotoxikus, s így a bórtrágyázást nagyon 
körültekintően, óvatosan kell végrehajtani, valamint, hogy emberre és állatra 
toxikus hatású, nagyszámú bóranalízist tesz szükségessé a talaj-növény-állat-em- 
ber biológiai lánc valamennyi elemében, s megköveteli érzékeny analitikai mód­
szerek alkalmazását.

Borvizsgálatra kiválóan alkalmas a prompt neutronaktiváció, ami roncsolás- 
mentes mérést tesz lehetővé. A mérés a termikus neutronokra lejátszódó 10B/n, a^L i 
magreakción alapul, s a nagy érzékenységet a reakció extrém nagy neutronbefogási 
hatáskeresztmetszete (ct~ 3800 barn) biztositja. A természetes borban egyébként 
19,6%-os gyakorisággal fordul elő a 10B izotóp.

A mérés során lényegében 2 lehetőség van a bórkoncentráció meghatározására. 
Vagy az (n, a) reakcióban keletkező а-részecskéket detektáljuk, vagy pedig y- 
spektrometriásan mérünk. Az (n, a) reakcióban ugyanis gerjesztett állapotú 7L i 
mag keletkezik, amely úgy stabilizálódik, hogy 478 keV energiájú prompt у foto­
nokat emittál.

Az ÉLELMISZERVIZSGÁLATI KÖZLEMÉNYEK-ben korábban megjelent 
dolgozatunkban (26) már ismertettük a bórmérésre kidolgozott módszerünket, s 
beszámoltunk néhány növényi élelmiszer bórtartalmának vizsgálata során kapott 
eredményeinkről. I t t  — az ismétlések elkerülése céljából -  csak néhány kiegészí­
tést teszünk ezen prompt aktivációs módszer alkalmazhatóságát illetően.
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A prompt aktiváció elvének ismertetésekor szó esett arról, hogy impulzus- 
üzemű sugárforrások esetén lehetőség nyílik az ún. repülési-idő technika nyújtotta 
előnyök kihasználására, azaz a jelentős háttercsökkenés m iatt jobb érzékenység 
érhető el. A repülési-idő technika alkalmazásának az az alapja, hogy a neutronok 
sebessége az energiájuktól függ. Az összefüggést az

5223

L

képlet adja, ahol:

E — neutronenergia (eV) 
t  — az időkapu ideje (fis)
L — távolság az aktív zónától (m)

Mint említettük, a 10B/n, a/7Li reakció termikus neutronokra játszódik le, 
amelyek legvalószínűbb energiája 0,025 eV. Az impulzusüzemű dubnai IB R -3 0  
elnevezésű reaktor frekvenciája reaktoros üzemmódban 5, tehát másodpercen­
ként 5-ször bocsát ki magából impulzusszerűen nukleáris részecskéket, azaz az im­
pulzusok 200 ms-onként követik egymást. A mi mérési helyünk kb. 16 m-re volt az 
aktív zónától. A vákuumkamrában a-detektálásos, felületi záróréteges Si(Au) 
detektort alkalmazó méréstechnika esetén az analizátoron az időkaput úgy állí­
tottuk be, hogy a reaktor-impulzusok kibocsátása után az analizátor 1 ms késlel­
tetéssel indult, 16 ms ideig regisztrálta a detektorról érkező jeleket, s utána ismét 
lezárt. így lényegében a 200 ms időtartamból mi csak 16 ms ideig detektáltuk a 
jeleket. Azaz az analizátor bekapcsolásakor a reaktorból érkező gyorsneutronok 
már elhagyták a detektort, a teljes termikus tartományt viszont az időkapu be­
fogta, s a reakcióban keletkező, 1,471 MeV energiájú а-részecskéket gyakorlatilag 
hiánytalanul detektálta. Később, 17 ms-mal a reaktorimpulzusok kibocsátása 
után, az időkapuzott analizátor ismét lezárt, de nem is kell ezidőben detektálni, 
hisz hasznos jel ezen időintervallumban nem érkezik, csak zavaró háttérjel. Az 
7. ábra az időkapuzással és időkapuzás nélkül kapott hátteret mutatja. Látható, 
hogy alacsony energiáknál az időkapuzással kapott háttér lényegesen kisebb, mint 
időkapuzás nélkül, azaz a repülési-idő technika kihasználásával jelentős háttér­
csökkenés érhető el.

Előző közleményünkben (26) említettük, hogy az a-detektálásos bőrmeghatáro­
zásra kidolgoztunk egy (n, a)-radiográfiás módszert is. A mérési elrendézést a
2. ábra mutatja. E mérésnél egyébként nem reaktoros, hanem gyorsítós üzem­
módban mértünk, s a mérést a reaktor aktív zónájától kb. 10 m-re elhelyezett, a 
gyors neutronok termalizálására szolgáló paraffin tömbben végeztük.

Végezetül még hozzáfűzzük, hogy y-spektrometriásan is végeztünk bórmérést. 
E méréseknél a reaktor aktív zónájától mintegy 16 m távolságra mértünk, s a 
vákuumkamrában történő, a-detektálásos módszerhez hasonlóan it t  is kihasznál­
tuk a repülési-idő technika alkalmazhatóságát. A prompt у-sugárzást detektáló 
y-spektrometriás mérési módszer során reaktoros üzemmódban mértünk, s a 
termikus: gyors neutronarány javítása céljából a neutronnyaláb útjába egy kb. 
8 cm vastag Bi egykristály szűrőt helyeztünk. Az IBR —30 reaktor reaktoros és 
gyorsítós üzemmódjának néhány jellemző paraméterét a 3. táblázat, a bóranalízisre 
kidolgozott mérési módszerünk érzékenységét pedig az 4. táblázat mutatja.
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4. tábláz a
A  felületi záróréteges detektort alkalmazó, a radiográfiás és a prompt y-spektromeriás 

méréstechnika összehasonlítása 10 órás mérés esetén 7 7

Vizsgálati módszer
Term ikus

neutronfluxus
(n -c m -2s " i)

A  m inta  felülete, 
ill .  tömege

K im uta tás i
határ

szárazanyagra

а-detektálás vákuum kam rában fe lü le ti
záróréteges S i/A u /d e te k to rra l....................

(n, a)-radiográfia ............................................
(1 -2 )-1 0 6  
~10?
5 -1 0 5 -  106

10 cm2 
10 cm 2 

1,0 g

~100 m g/kg 
~  0,2 m g/kg 
~  10 mgprom pt (n, y) s p e k tro m e tr ia ..........................

7. ábra
Idökapuzás né lkü li (1) és az im pulzusüzem ű IB R - 3 0  reakto r adta lehetőségeket kihasználó, a 
repülési-idő te ch n iká t a lka lm azó, időkapuzással (2) m ért h á tté r vákuum -kam rában , S i(Au)

detek to rra l m érve.
I — re la tív  in tenzitás, E — energia (M eV)
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2. ábra
Az (n, a)-radiográfiás bórmérésre szolgáló berendezés vázla ta.

1 — neutronnyaláb a reakto rbó l; 2 — k o llim á to r; 3 — para ffin  tö m b , a gyors neutronok leféke­
zésére, azaz term alizá lására; 4 — a m in ta  s a detekto r elhelyezésére szolgáló, a pa ra ffin  töm bben 
vá j't mélyedés; 5 — detektor ( L R — 115 je lű , K odak gyártm ányú , poliészter lemezre fe lv it t  n it ­
rá tce llu lóz nyom detek to r); 6 — m in ta ; L  — távolság a ra k to r a k tív  zónájátó l.
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