Vizsgalatok élelmiszerek 137Cs szennyezésének rutinszerd
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Elelmiszerek 13:Cs. tartalmanak meghatarozasara szamos eljaras ismeretes,
s ezek kozil néhanyat mar alkalmaztak is az orszag élelmiszerellenérzg és vegy-
vizsgalod intézeti halozatdban (1). Ezen eljardsok szinte mindegyikérdl elmond-
hato, hogy idGigényesek, bont))/olultak, s ezért rutinvizsgélati maodszerként
alkalmazasuk nehézkes. Az utdbbi idében sok kisérletet végeztiink, hogy a 13:Cs.
mérés menetét gy lerdviditsiik, hogy a mérés pontossaga se csokkenjen kdzben.

A rendelkezésre all6 nuklearis miszerek:

NK-108 th. energiaszelektiv szamlalok

GM-csove

szcintillaciés méréfejek

6lomtornyok.

Figyelembe véve, hogj/ az élelmiszerek radioaktiv szennyezettségét ellen-
6rz8 hazai intézetek is hasonld muszerparkkal rendelkeznek, célul tlztik ki
olyan 13Cs. mérés kidolgozasat, amely ezzel a felszereléssel kell6 pontossaggal
megoldhato.

Eddigi méréseink soran az élelmiszerek Osszes radioaktiv szennyezettségét,
Ossz-aktivitasat

b) fémionfrakci¢ aktivitas 906r
¢) maradék aktivitas

komponensekké bontottuk. A maradék aktivitas tartalmazza a 13fCs aktivitasat
is, de ezenkivil mas szennyez6dés is a maradék aktivitdsban jelentkezik. E
munka sordn két, elvileg lehetséges 13Cs mérési maddszert vetettink @ssze
a maradék aktivitdsokkal és egymassal is.

Az egyik eljaras:

Spektroszkopiai minGségli szcintillacios meéréfejet (0 60 mm) gamma-
detektorral [NaJ(TI)] kapcsoltuk NK - 108-s szamlaléhoz. Differencialis allas-
ban a diszkriminatorfeszilltség fiiggvényeben felvettlk a 13Cs gamma-
spektrumat egy nagyobb aktivitasu 131Cs forrassal ﬁl. abra).

A spektrum fotocstcsanak megfeleld értékeket allitottuk ezutan a szamlalon
(detektorfesziiltség: 930 V, diszkrim. fesz.: 36 V, csatornaszélesség: 5V, erdsités:
100, id6alland6: 3000 sec), s minden tovabbi mérést ebben a beallitdsban vé-
geztiink. 13TCs etalonsorozattal (50, 100, 150, 200 pCi/500 mg) itt hitelesitettiik
az Osszedllitast [.. dbran a keresztek (+)], s a kdvetkezdkben Al-talkara kimért

a§ természetes radioaktivitas 40K
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A Cs-137 mért gamma spektruma

7. abra
500,0 mg minta-hamut vittiik minden kémiai vagy fizikai valtoztatas nélkul az
emlitett mérési rendszerbe.

Feltételezve, hogy minden belités 1s-Cs-t6l szarmazik, az 500,0 mg hamu
aktivitdsanak, s a minta szérazanyagra vonatkoztatott hamutartalmanak az
ismeretében szamolhat6 volt a vonatkoztatasi alapra a 13fCs aktivitas. A hatter
1000 imMp. KOrlli volt, s a hasznos jel o —00-ig valtozott mintatol fuggden.
Ertékelésre csak a 20 imp.-nal na?yobb hasznos beltések keriltek. Néhany

mintaban ily moédon mért és szamolt 13fCsj aktivitdst a kés6bbi tablazat™ (1.
tdblazat) tartalmaz.

4
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A masik mérési modszer:

Alapja a kdvetkez8: az ammonium-foszformolibdat enyhén savas kdzegben
Css[P/Moso 10)] alakban vizben oldhatatlan csapadék formajaban koti meg a
céziumot ().

Szilkséges m(iszerek:

azonosak az el6bbivel

+ pH-mérd miiszer.

Vegyszerigény:

131Cs folyadék etalon

inaktiv Cs+ hordoz6 oldat [2 mg Cs+ml]

1:2 hig. HNOs

0,01 n HNOs

10%-s HNOs

10%-s NaOH oldat

NH:[P(Ma:OX 4] s HD (AMP)

univerz. indikatorpapir.

A mérés Kivitele:

Uvegsz(irre jol zard, kis porozitast szlir6papirkorongot helyeziink, s az
livegsz(rdt vizlégszivattyuhoz csatlakoztatott szivépalackra tessziik. A szivast
meginditva elézéleg kimért, s kb. 100 ml 0,01 n HNO3ban szuszpendalt 300 mg
ammonium-molibdofoszfatot (AMP-t) a szlrdre visszilkk. Etalon-oldatsorozat
készitendd 1:37Cs-b6l inaktiv céziumhordozé felhasznalasaval. Ezen etalonok 50,
100, 150, 200 pCi/100 ml-esek voltak, melyek 10 mg inaktiv Cs+-hordozét is
tartalmaztak. Ph-juk salétromsavra 1,5 legyen. Miutan a sz(ir6n levé AMP-
réteg feletti folyadékréteg vastagsadga kb. . cm-re cstkken, dvatosan megkezd-
juk az egyik etalon felontését az livegsziir6re. Célszer( nem nagy szivatasi se-
bességet valasztani. A teljes leszivatas utan a sz(ir6papirkorongot a csapadékkal
egyutt Al-talkara visszik, infralampa alatti szaritds utan a 13Cs gamma-
spektrum fotocstcsaban mérjik a beiitésszamot az el6z6 eljarasnal ismertetett
Osszedllitdsban, bedllitasban és geometridban. Ezt minden etalonra megismé-
teljik. J6 csapadék-atvitel esetén (erre nagyon (gyeljink!) a hitelesitési grafikon
nagyon jol egyezik az el6z6 eljaras sordn nyert etalon-grafikonnal, ami bizo-
nyl'tlja a Cs+ ilonok megkotédésének 100%-s bekovetkezését, s a 13:Cs-nek a
nuklearis mérés hibajaval térténé pontos meghatarozasanak lehet6ségét. A leg-
kisebb etalonnal sem kaptunk 60 imp.-nal kisebb hasznos beltést, s 60 imp.-nal
az aktivitds szamlalas relativ hibaja 1000 imp. hattérrel szamolva +32%.
[A hitelesités pontjai a 2. dbran a bekarikazott keresztek (+)].

A mintak mérése:

Pontosan bemért, 10 g kérili (némely esetben még nagyobb mennyiség)
dsszhamubdl indulunk ki. Azt kis mennyiségli 1:2 hig. HNO3al felvesszik.
Eljszakai allas utdn a nem feltarhatd anyagokat centrifugalassal vagy sz(réssel
eltavolitjuk. 10 mg Cs+-hordoz6t adunk hozza, s Ugy higitjuk az oldatot kb.
100—150 ml-re vizzel vagy szikség szerint 10%-s NaOH_oldattal, hogy a pH-ja
salétromsavra 1 és 2 kozotti legyen. Ezt az oldatot visszik az el6zbleg leirt
moédon el6készitett és sz(ir6re vitt 300 mg AMP-re. A sz(irés befejezése utana
nukledris szamlalas megkezdéséig (amit az etalonokkal teljesen azonos maddon
végzUnk% 30 percet varjunk a 13Cs 13Ba egyensily beallasara. Az egyes
mintak beltésszamainak, az etalonok belitésszam-aktivitds grafikonjanak, s a
mintdk hamutartalmanak ismeretében a meghatarozott alapra vonatkozo
BCs aktivitds szamolhato.
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Vizsgalatainkat olyan mintaféleségeken végeztik, amelyekrdl ismert
viszonylag magas K+ tartalmuk, s igy feltételezhet6 13fCs szennyezés jelen-
léte is. igy esett a valasztas a tablazat mintaira. A hattérsugarzas 1000 imp.
korali volt 3000 sec alatt, s a mintak beiitésszam terjedelme 0-200 imp. Csak
a 30 imp.-nal nagyobb hasznos beiitésszamokat vettiik figyelembe az értékelés-
nél. 100 hasznos Imp.-nal szamitva a nukleéris szdmlalas relativ hibjat, az
+20%-nal kisebb.

Az e modszerrel (AMP) meghatarozott aktivitasi adatokat ugyanezen
mintdk maradék aktivitdsaval, s az el6z6 modszer (kdzvetlen spektrometria)
aktivitasi eredményeivel az .. tablazat tartalmazza.

1. tablazat
Egyes termékek 1 'Cs aktivitasi adatai
Kézvetlen .
AMP-n mérve  spektromet- Maradék
riaval aktivitas
2. 3.
Tej
[pCifliter] 274,4 53 238,2
70,4 . — 91,5
110,1 777,0 71,9
38,9 - -
Tejpor
[pCilg sz. ad 0,4 - 01
0,2 — 0.8
Paraj
[pCilg sz. a.] 1,8 - 2,0
- 8,6 21
0,6 39 3,5
0,5 18,0
Séska
[pCi/g sz. a.J 0,4 41
0,3 — -
0,3 3,7 -
5,0
Salata
[pCilg sz. aJd 1,8 3,7 —
3,8 3,4 —
0,4
Melasz
[pCilg sz. aJd 0,2
Rizshéj
[pCilg sz. a.J 2,2 - 14

Az 1 oszlop adatai a mintak AMP-s modszerrel, a 2. rovat adatai a minta-
hamuk kozvetlen spektrometrias Gton mért 13Cs aktivitasat tartalmazzak
pCi-ben. A 3. rovat a maradék aktivitasokat tiinteti fel szintén pCi-ben. A vo-
natkoztatasi alap a tejeknél . liter tej, a tobbi mintanal . g széraz anyag.

A tablazat adatai igen elgondolkoztatok. A kozvetlen spektrometrids
adatok lényegesen kiillonboznek az AMP-n  megkotott 13Cs  aktivitasoktol.
Figyelembe veve, hogy milyen kis mennyiségli hamuk kertilnek kozvetlendl,
cézium-dusitas nélkil a méréhelybe, irrealisnak tlinik, hogy a kapott, viszonylag
nagy impulzusszdmok csak 137Cs-b68l szarmaznanak. Igen nagyok a kiilonb-
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ségek a maradék aktivitasokkal végzett dsszevetés sordn is, bar tudott, hogy ez
utobbit csak 13/Cs-t6l ered6nek venni igen na%y fellletesség. A kozvetlen
spektrometrias adatok azonos mintaféleségeken belll is nagy kilénbségeket
mutatnak (pl. tejek). Bar ez volna a leggyorsabb mérési eljaras, mintaink
IISZ]CS aktivitasszintje e modszer alkalmazasat miszerparkunkkal nem teszi
ehetdve.

Az AMP a céziumot viszont remekil feldusitja a leirt koriilmények kozott,
mas sugarz6 anyag nem Kkerlilhet a mér6helybe. Az egyes mintaféleségeken
bellll nincs irredlis sz6r6das a 137Cs aktivitdsokban. S ahol maradék aktivités
is van, ott szinte mindig kisebb az e mddszerrel mért 137Cs aktivitas annal,
ami redlis is. Logikus az is, hogy a s6skék és salatak kicsiny aktivitasai a maradék
aktivitdsokban nem jelentkeznek.

A két ismertetett 13Cs mérési modszert Osszevetve, a foszformolibdatos
eljarés a leirt modon élelmiszerek vizsgalatanal rutin mérési eljarasként elfo-
gadhaténak latszik az ismertetett miszerpark mellett. A nukleéris mérések
relativ hibainak atlagat nem talaltuk nagyobbnak a fémionfrakcioknal tapasz-
taltnal. El6nye az (I)-ben leirt eljardsokkal szemben a hamuk feldolgozéasanak
viszonylag rdvid ideje és egyszer( volta. A mintak hamuirél feltételezni kell e
modszer alkalmazasa soran, hogy NH4 és Rb+ ionokat nem tartalmaznak,
s 10 g hamu Cs+-bdl sem tartalmaz 60 mg-nal tébbet.
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NCMNbITAHNA MO PYTUHHOMY OMPEAENEHWNIO 3ATPASHEHHOCTU
MALWEBBIX MPOAYKTOB Cs-137

Ob. CeHTelum

ABTOp CpaBHVBAET ABE BO3MOXHOCTU PYTUHHOFO WM3MEPEHWS 3arps3HEHHO-
CTU NULLEBbIX NpoAykToB ¢ Cs—I137. [nsa OCyLIeCcTB/IeHNS HYK/eapHOro usmepe-
HMS HEeo6X0AMMO WMETb B PACMOPSKEHWMW 3HEPro-CeNEKTUBHBIA CUETUMK Tuna
NK-108, cuunrunnsunonnywo WUIMEPUTENBHYIO ronosxy  FAMMa-4ETEKTOPOM U
comnuosyw xonowny. | 1EPBbIA CNOCO6 BO3MOXHOCTW 3TO HEMOCPELCTBEHHAs Crek-
Tpockonusa 3onbl. BTopoii cnocob: npenBapuTenbHOE 3aKpersieHue CoAepXXaHus
Cs*-; 0abi Ha ¢hocchopmonmbaate ammonmns (AMP) 1 nocnegytowmii cnekTpogoTo-
METPUYECKMIA aHann3. V3MepeHnsi aBTopa YAOCTOBEPAKOT, YTO MOC/EeAHUIA Crocob
ABNAETCA 60Miee TOUHBIM M CYATAET €ro MOAXOAALMM AN NPUMEHEHNS B KaYeCTBe
MeToga PYTUHHOIO UCMbITaHNS.
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VERSUCHE ZUR ROUTINEMASSIGEN BESTIMMUNG DER
VERUNREINIGUNG VON LEBENSMITTELN MIT Cs-137

Gy. Szentesi

Die Arbeit befasst sich mit der Vergleichung zweier routinemassiger Mes-
sungsmoglichkeiten zur Bestimmung der in Lebensmitteln enthaltenen Ver-
unreinigung Cs-137. Zur Durchfihrung der nuklearen Messung ist ein energie-
selektiver Zéhler vom Typus NK —108, ein Scintillations-Messungskopf mit einem
Gamma-Detektor und ein Bleiturm erforderlich. Die eine Mdglichkeit bietet sich
durch unmittelbare Spektrometrie der Asche. Die andere Methode: Vorherige
Bindung des Cs*-Gehaltes der Asche an Ammonium-Phosphormolybdat (AMP)
und nachfolgende spektrometrische Analyse. Die Messungen des Verfassers be-
statigen die grossere Genauigkeit des letzteren Verfahrens und er hélt dasselbe
auch fir routinemassige Untersuchungen geeignet.

INVESTIGATIONS OF THE ROUTINE DETERMINATION OF CS-137
CONTAMINATION IN FOODS

Gy. Szentesi

Two possibilities of the routine measurement of Cs—137 contamination in
foods were compared. The nuclear measurements were carried out by means of
an energy-selective counter of NK —108 type, a scintillation type sensing probe
with gamma detector, and a lead column. One of the tested methods is based on
the direct spectrometry of the ash of the food sample while the other on the pre-
viousbindingof the calcium ion content of the ash by ammonium phosphomolobda-
te followed by spectrometric analysis. The present measurements proved that
the latter method is more accurate. Thus, it is suggested by the author for use
as a procedure suitable for routine determinations.

LE DOSAGE DE ROUTINE DE LA CONTAMINATION Cs-137
DES DENREES

Gy. Szentesi

La publication compare deux possibilités du dosage de routine de la con-
tamination au Cs-137 des denrée. Afin d’effectuer le dosage nucléaire, il faut
disposer d’un compteur sélectif quant & I’énergie (type NK-108), d’une tété
de mesurage & scintillations avec un détecteur gamma et d’une tour de plomb.
L’une des possibilités, c’est la spectrometrie directe des cendres. L’autre méthode
consiste de la fixation préalable sur du molybdate phosphorique d’ammonium de
la teneur en Cs des cendres suivie de I'analyse spectrometrique. Les experiences
de l'auteur démontrent que cette derniére méthode est plus exacte. Celle-ci se
préte, & lI’avis de I’auteur, aussi aux analyses de routine.



