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Bevezetés

Az aktivaciés mddszer élelmiszer-analitikai célokra torténé alkalmazhat6sagat
bemutat6é cikksorozatunk I. részében (1) az aktivaciés analitika elvi alapjait, a
méréstechnika Iényegét, a mér6berendezéseket, |l. részében (2) szaritott paradi-
csom egyes mikroelemeinek neutronaktivacidval torténé meghatarozasat, Ill.
részében (3) pedig kiilénb6z6 biolégiai eredetli mintak (allati testszovetek) makré-
elem tartalmanak aktivaciés analizissel torténé mérését ismertettilk. E vizsgalati
eljarasok az un. klasszikus, vagy késleltetett aktivaciés analizis elvén alapultak,
azaz a mintak megfelel6 neutronfluxussal torténé besugéarzésa (felaktivalasa)
utdn - a paradicsom mintdk mérésére a BME kisérleti atomreaktoran, az allati
testszovetmintdk Osszetételének mérésére a dubnai Atomkutat6 Intézet IBR —30
elnevezésli implulzustiizem( reaktoran keriilt sor —a besugarzas kovetkeztében ke-
letkezett, adott felezési idejli radioaktiv izotépok sugarzasanak detektélaséaval
tortént amérés.

Jelen kdzleménylinkben a prompt aktivaciés analitikai médszert ismertetjik,
s bemutatjuk a fehérje- s a bdértartalom meghatarozasra térténé alkalmazhat6sa-
gat.

A prompt aktivacio elve és analitikai jelent6sége

A prompt aktivacids analizis alapja az, hogy a nukleéris kolcsdonhatas (pl.
neutronokkal torténd besugarzas) kovetkeztében a vizsgaland6 anyag atomjai
gerjesztett allapotba keriilnek, s ebbdl a gerjesztett allapotbdl tgy szabadulnak
meg, hogy a magreakciét (pl. neutronbefogas) kéveté 10-10—10-15 s idGtartamon
belil — azaz lényegében a magreakciéval azonos id6ben — az adott elemre jel-
lemz6 energiaju, un. prompt y sugarzast emittalnak. Ez a prompt sugarzas figget-
len a minta felaktivalodasabol szarmazoé, an. késleltetett sugarzastol, s regisztra-
lasa csak a besugarzassal azonos idében (s asugarnyalabtdl térben nem elvalasztva)
lehetséges.

Az utobbi években egyre szélesebb korben keriiltek alkalmazasra a kiulénb6z6
prompt mérési eljarasok. Alkalmazéasuk els6sorban akkor célszer(, ha a vizsgalando
komponensek klasszikus aktivaciés modszerrel, azaz radioaktivaciés Gton nem
mérhet6k. llyen eset akkor fordul el6, ha a magreakcidban keletkezé radioaktiv
izotopnak tul hosszu a felezési ideje (s igy nagyon hosszu felaktivalasra lenne szik-
ség), ha nagyon rovid a keletkez8 izotop felezési ideje (azaz lebomlik, mire a besu-
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géarzohelyr6l a mér6helyre jut), vagy ha a besugarzas kdvetkeztében nem keletke-
zik y-sugérzé izotop.

A prompt mddszer egyik nagy elénye, hogy azonos besugarzasi fluxus esetén
Iényegesen nagyobb érzékenységl, mint a klasszikus radioaktivaciés modszer (4).
Hogy ennek ellenére jelenleg a legtdbb elemre a prompt médszer még nem verseny-
képes a radioaktivaciés modszerrel, annak az az oka, hogy - |évén prompt mérési
eljaras esetén a besugarzasi és mérési idé egybeesik —avizsgalandé minta reaktoros
besugarzas esetén nem az aktiv zénaban, hanem a reaktor biologiai védelmén ki-
vil, egy kollimalt sugarnyalabban kerll besugarzasra, aminek kovetkeztében
10* —106 nagysagrend( fluxuscsokkenés |ép fel az aktiv zéndban mérhetd fluxus-
hoz képest. Ezt a nagymérvi fluxuscsokkenést pedig a legtobb esetbeb nem képes
kompenzalni a prompt mddszer nagyobb érzékenysége.

Hogy a prompt médszerek alkalmazhatésdganak mégis igen komoly perspek-
tivaja van, az harom okkal magyarazhat6. Az els6 az, hogy egyre tobb nagyfluxusu
sugarforras all rendelkezésre, amelyek fluxusa béven elegend6é a prompt modszerrel
végzendd, megkivant pontossagi analizisekhez. A masik az, hogy az un. tikros
neutronvezet6k alkalmazdsa — ennek alapelve a termikus, tehat kis energiaju
neutronok total-reflexiéja - lehet6séget nyujt arra, hogy pl. a reaktor aktiv
z6najabdl a termikus neutronokat viszonylag kis fluxuscsokkenéssel kihozzuk a
biologiai védelmen kivil, azaz a mér6helyre. Ily modon, itt tehat nem érvényes az
a torvény, mely szerint a fluxus a tavolsag négyzetével forditottan aranyos. llyen
tikros neutronvezet6ket hasznalnak pl. Grenoble-ban, a Laue-Langevin intézet
reaktoran, vagy Dubnaban, az IBR —2 elnevezésl, 4 MW teljesitményl impulzus-
Uzem( reaktoron. A neutronvezet6k alkalmazasanak masik nagy el6nye a nagy-
mérvi y hattér csokkenés. S végul a harmadik ok, az impulzusiizem( sugarforra-
soknal az an. repulési-id6 technika (time-of flight technique) kihasznalasanak le-
het6sége, amellyel jelents hattércsokkentés érheté el. Miutan pedig a mérési mod-
szer érzékenységét alapvet6en a hasznos/zavar6 jel ardnya hatarozza meg, az ily
maddon elérhetd hattércsokkentéssel viszonylag kisfluxus esetén is j6 az érzékeny-

A kovetkez6kben két konkrét mérés (nitrogén- és bérmeghatarozas) kapcsan
bemutatjuk a prompt neutronaktivaciés mérémoédszer élelmiszer-kémiai jellegd
vizsgélatokra torténd felhasznalhatosagat.

Nitrogén (fehérje)-tartalom mérés prompt (n,y) reakcioval

Ismeretes, hogy az élelmiszer-kémidban a fehérjetartalom mérés donté fon-
tossagu, hisz élelmi anyagainknak talan leglényegesebb komponense a fehérje.
Az utébbi években a fehérjemeghatarozas teriletén Iényegeben 2 f6 irdnyban foly-
tak a kutatasok, részben a meghatarozas automatizalasa, részben pedig Uj, gyors
maodszerek kidolgozasa iranyaban (5), (6). Az Uj, viszonylag gyors médszerek vagy
az eredeti Kjeldahl-eljards moédositasara iranyulnak, s azt meggyorsitjak (7), (8),
vagy pedig Uj, leggyakrabban spektrofotometrias mérésen alapulé vizsgalati elja-
rasrol van sz6 (9), (10), (11), (12).

A fehérje-meghatarozasra szolgalé kémiai analitikai modszerek roncsolasos
eljarasok. Ujabban azonban az élelmiszer-analitikan belil egyre kiterjedtebben al-
kalmaznak olyan fizikai ill. magfizikai elven alapulé mérési technikakat, amelyek az
egyes komponensek roncsolasmentes meghatarozéasat is lehetévé teszik. llyen ron-
csolasmentes mérésre nyujt lehetéséget pl. az tn. NIR (near infra-red) technikan
alapulé optikai Osszetétel-analizator (13).

Roncsolasmentes fehérje (nitrogén)-meghatarozast az aktivacios analizis is
lehet6vé tesz. A mérés alapelve az, hogy a nitrogéntartalmat a termikus neutro-
nokra véghemend

14ar/n, y/150r8
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magreakcidban a neutronbefogast koveté prompt y sugarzas mérésével hatarozzuk
meg, a fehérjetartalmat pedig a nitrogéntartalombdl szamitjuk, hds esetében pl.
6,25-tel valé szorzés utjan.

Az 1 tablazat a neutronok energia szerinti csoportositasat, a 2. pedig néhany
éelemiszer-kémiai szempontbdl fontos elem maximalis prompt y energidjat mutatja
(14), (15). Megjegyezziik, hogy az aktivaciés analitikAban els6sorban a termikus
tartomany hasznalatos, a neutronenergia ndvekedésével ugyanis - Aaltaladban -
csokken a reakcié neutronbefogési hataskeresztmetszete, azaz a médszer érzékeny-
sége. A temikus neutronok legval6szinlibb energidja egyébként 0,025 eV, s ez kb.
2170 m/s neutronsebességgel ekvivalens.

7. tablazat

A neutronok energia szerinti csoportositasa

Energiatartoman
Neutronok g (eV) y

Hideg neutronok ... 10-3
Termikus neutronok 10-3- 0,5
Epitermikus (rezonanc
neutronok 0,5- 105
Gyors neutronok 105- 107
Ultragyors neutrono 107
2. tablazat A 2. tdblazat alapjan megallapit-
Néhany élelmiszer-kémiai szempontbol fontos elem hato, hogy a nitrogén kivételével va-
legnagyobb prompt y energiaja lamennyi elem maximalis prompt y
sugéarzasa 10 MeV-nél kisebb érték. Lé-
Maximalis Energia Vvén a nitrogén esetében viszont 10,83
Elem 4z ™
prompt (MeV) MeV a prompt y sugarzas maximalis
energidja, e gamma vonal mérése na-
10,83 gyon érzékeny ”nl,trog_entartalom me-
6,60 rést tesz lehetévé, hisz a zavar6 y
g"z‘g hattér minimalis.
704 Néhany éve a KFKI Kémiai F6-
8,64 osztalyanak aktivacios analitikaval
?’?? foglalkozé csoportja kezdett vizsgéla-
731 tokat mez6gazdasagi termékek (bluza,
7,27 kukorica) fehérjetartalmanak prompt
Z';‘f (n, y)-reakciéval torténé meghatéro-
912 zaséara(16), (17), (18), (19). Két méré-
8,37 rendszert dolgoztak ki, az egyik —
gvgg amely tetszéleges helyre telepithet6 —
674 neutronforrasként hordozhaté Pu—Be
6,46 forrast alkalmaz, s mérésre egy

NK-225 tip. spektrométerhez kap-

csolt Nal(TI) detektor szolgél. A ma-

sik rendszer a KFKI reaktordnak

egyik vizszintes csatornajara van telepitve, sa mér6rendszer félvezet§6 Ge(Li) de-
tektorbol sokcsatornas amplitiddanalizatorbol all.

llyen promtp (n, y) aktividcidval hatarozta meg gabonék fehérjetartalmat Ti-

wari is (20), (21). Tiwari 24Am —Be forrast hasznalt, s a y sugarzas regisztralasara

Nal(TI) detektor szolgalt, 106 n-cm-2 s-1 fluxus esetén 100 g mintat 100 s ideig
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Bormérés a prompt 1B/n, ap Li reakcié alapjan.

A bér a névényi szervezetek szdmara esszencialis miktoelem. Borhiany eseté-
ben jellegzetes tiinetek Iépnek fel, ilyen pl. a répa szivrothadasa, gyumolcsokon
barna, nektrotikus foltok jelentkezése. Az egyszikliek egyébként kevesebb bdrt
igényelnek, mint a kétszik(iek.

Ugyanakkor egy adott koncentraciohatar felett a bér mar toxikus hatasu,
s igen figyelemreméltd, hogy a szilkséges borellatottsagi szint s a mar toxikus hatar
kozotti intervallum nem tul széles (22). A 3. tabldzatban néhany névény fiziologiai-
lag minimalisan szikséges borkoncentracidja, valamint a mar toxikus kiszob-
koncentracio értéke lathatd (22), (23), (24). Magyarorszagon egyébként tobb helyen
—pl. alfoldi és badacsonyi sz6l6iltetvényeken —krénikus borhiany volt tapasztal-
hat6, s ezt csak bértragyazassal lehetett megszintetni (23).

3. tablazat
Az IBR—30 impulzustizem( reaktor reaktoros és gyorsités izemmaodjara
jellemz8 néhany paraméter

" ) Reaktoros Gyorsitos

Jellemzd paraméter tizemméd tzemméd
Atlagos teljesitmény (kW) 25 8
FrekvVencCia (S-1) .ottt 5 100
Vizmoderator vastagsag (CM) ..o 9 4

Atlagos termikus neutronfluxus a 2. csatornan,

10 m-re az aktiv zénatél (n ecm~2s_1) ~107? ~107
%-0s neutronarany E, -= 04 eV ... 38 11
E, < 0,4-400 eV 22 14
En -= 400- 0,56- 106 eV 23 29
En < 0,56-106 eV 17 46

Az emberi és allati szervezetek szamara a bor toxikus, s az a bérkoncentracio,
amit a ndévények még konnyedén elviselnek, emberen és allaton egyarant sulyos,
klinikai tinetekben is megnyilvanulé megbetegedést — bér-enteritisz — okozhat
(25). Az atény, hogy a bor a névények szamara nélkulozhetetlen mikroelem, na-
gyobb koncentracioban azonban mar fitotoxikus, s igy a bdértragyazast nagyon
koriltekintéen, 6vatosan kell végrehajtani, valamint, hogy emberre és allatra
toxikus hatasu, nagyszamu boranalizist tesz szikségessé a talaj-névény-allat-em-
ber biologiai lanc valamennyi elemében, s megkdveteli érzékeny analitikai maod-
szerek alkalmazasat.

Borvizsgalatra kivaléan alkalmas a prompt neutronaktivacié, ami roncsolas-
mentes mérést tesz lehetévé. A mérés atermikus neutronokra lejatsz6do6 10B/n, a”Li
magreakcion alapul, s a nagy érzékenységet a reakcié extrém nagy neutronbefogasi
hataskeresztmetszete (ot~ 3800 barn) biztositja. A természetes borban egyébként
19,6%-0s gyakorisaggal fordul el a 10B izot6p.

A mérés soran lényegében 2 lehetség van a bérkoncentracié meghatarozasara.
Vagy az (n, a) reakcidban keletkezd a-részecskéket detektaljuk, vagy pedig y-
spektrometridsan mériink. Az (n, a) reakciéban ugyanis gerjesztett allapotd 7Li
mag keletkezik, amely ugy stabilizalédik, hogy 478 keV energigju prompt y foto-
nokat emittal. ) ]

Az ELELMISZERVIZSGALATI KOZLEMENYEK-ben korabban megjelent
dolgozatunkban (26) mar ismertettik a bérmérésre kidolgozott médszeriinket, s
beszamoltunk néhany névényi élelmiszer bértartalmanak vizsgalata soran kapott
eredményeinkrél. Itt — az ismétlések elkeriilése céljabol - csak néhany kiegészi-
tést teszlink ezen prompt aktivaciés modszer alkalmazhatosagat illetéen.
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A prompt aktivacié elvének ismertetésekor sz6 esett arrél, hogy impulzus-
Uzem( sugarforrasok esetén lehet6ség nyilik az un. repilési-id6 technika nyujtotta
elénydk kihasznélasara, azaz a jelent6s hattercsdokkenés miatt jobb érzékenység
érhet6 el. A repilési-id6 technika alkalmazasanak az az alapja, hogy a neutronok
sebessége az energiajuktél figg. Az dsszefiggést az

5223 , )
képlet adja, ahol:

E —neutronenergia (eV)
t —az id6kapu ideje (fis)
L —tavolsag az aktiv zénatél (m)

Mint emlitettiik, a 10B/n, a/7Li reakcié termikus neutronokra jatszédik le,
amelyek legvalészin(ibb energidja 0,025 eV. Az impulzusizem( dubnai IBR-30
elnevezésli reaktor frekvenciaja reaktoros lUzemmodban 5, tehat masodpercen-
ként 5-sz0r bocsat ki magabdl impulzusszer(ien nuklearis részecskéket, azaz az im-
pulzusok 200 ms-onként kovetik egymast. A mi mérési helyiink kb. 16 m-re volt az
aktiv zénatol. A vakuumkamraban a-detektaldsos, feluleti z&réréteges Si(Au)
detektort alkalmazé méréstechnika esetén az analizatoron az idékaput ugy alli-
tottuk be, hogy a reaktor-impulzusok kibocsatasa utan az analizator 1 ms késlel-
tetéssel indult, 16 ms ideig regisztralta a detektorrél érkezé jeleket, s utana ismét
lezart. igy lényegében a 200 ms idGtartambdl mi csak 16 ms ideig detektaltuk a
jeleket. Azaz az analizator bekapcsolasakor a reaktorbdl érkezd gyorsneutronok
mar elhagytak a detektort, a teljes termikus tartomanyt viszont az id6kapu be-
fogta, s a reakciéban keletkezd, 1,471 MeV energidju a-részecskéket gyakorlatilag
hidnytalanul detektélta. Késébb, 17 ms-mal a reaktorimpulzusok kibocséatasa
utan, az id6kapuzott analizator ismét lezart, de nem is kell ezid6ben detektalni,
hisz hasznos jel ezen idGintervallumban nem érkezik, csak zavar6 hattérjel. Az
7. bra az id6kapuzassal és id6kapuzas nélkil kapott hatteret mutatja. Lathato,
hogy alacsony energiaknal az id6kapuzassal kapott hattér Iényegesen kisebb, mint
id6kapuzas nélkul, azaz a repilési-id6 technika kihasznalasaval jelentés hattér-
csokkenés érhet6 el.

El6z6 kozleménylinkben (26) emlitettiik, hogy az a-detektalasos bérmeghataro-
zasra kidolgoztunk egy (n, a)-radiografias moédszert is. A mérési elrendézést a
2. abra mutatja. E mérésnél egyébként nem reaktoros, hanem gyorsités lzem-
maddban mértiink, s a mérést a reaktor aktiv zénajatol kb. 10 m-re elhelyezett, a
gyors neutronok termalizalaséara szolgalé paraffin tombben végeztik.

Végezetiil még hozzafilizziik, hogy y-spektrometriasan is végeztiink bérmérést.
E méréseknél a reaktor aktiv zénajatdél mintegy 16 m tavolsagra mértink, s a
vadkuumkamraban torténd, a-detektalasos modszerhez hasonléan itt is kihasznal-
tuk a repllési-idé technika alkalmazhatésagat. A prompt y-sugarzast detektalo
y-spektrometrids mérési moédszer soran reaktoros lzemmddban mértiink, s a
termikus: gyors neutronarany javitdsa céljabél a neutronnyaladb atjaba egy kb.
8 cm vastag Bi egykristaly sz(rét helyeztiink. Az IBR —30 reaktor reaktoros és
gyorsités izemmadjanak néhany jellemz6 paraméterét a 3. tablazat, a béranalizisre
kidolgozott mérési médszeriink érzékenységét pedig az 4. tablazat mutatja.
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4. tblaza
A fellleti zaréréteges detektort alkalmazé, a radiografias és a prompt y-spektromerias
méréstechnika 6sszehasonlitdsa 10 6ras mérés esetén7

Termikus

o A minta felilete, ~ Kimutatasi
Vizsgalati médszer neutronfluxus ill. tbmege hatar
(n-cm-2s"i) szarazanyagra
a-detektalas vakuumkamraban feluleti
zaréréteges Si/Aul/detektorral. (1-2)-106 10 cm2 ~100 mg/kg
(n, a)-radiografia ... ~10? 10 cm2 ~ 0,2 mg/kg
prompt (n, y) spektrometria. 5-105- 106 1049 ~ 10 mg

7. dbra

Idokapuzas nélkuli (1) és az impulzusiizem( IBR-30 reaktor adta lehet6ségeket kihasznald, a

repulési-idé technikat alkalmazé,
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id6kapuzassal (2) mért hattér vakuum-kamraban, Si(Au)
detektorral mérve.

| — relativ intenzitds, E — energia (MeV)



2. 4bra
Az (n, a)-radiografids bérmérésre szolgalé berendezés vazlata.
1 — neutronnyaldb a reaktorb6l; 2 — kollimator; 3 — paraffin tomb, a gyors neutronok leféke-
zésére, azaz termalizalasara; 4 — a minta s a detektor elhelyezésére szolgalo, a paraffin tombben
vaj't mélyedés; 5 — detektor (LR —115 jelli, Kodak gyartmanyu, poliészter lemezre felvitt nit-
ratcelluléz nyomdetektor); 6 — minta; L — tavolsag a raktor aktiv zénajatol.
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