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Abstract

A new MICADAS type accelerator mass spectrometry (AMS) system was installed in Debrecen during the
summer of 2011. The Hungarian AMS is dedicated for C-14 environmental research. Its maximum measurable
C-14 age limit is about 50,000 yr BP. A normal measurement time is about half an hour for a sample. A new
AMS C-14 sample preparation lab was also established to serve the AMS measurements in Debrecen. This paper
give an overview of AMS C-14 sample analyses in the Debrecen laboratory to show how samples are pretreated
in a long process which leads to get a reliable C-14 result on it. More than two thousand samples were analysed
in the first year of the operation using the new AMS system in Debrecen. Long term stability of the instrument is
presented via the variation of Oxa-II normalization standard and the processed blank targets level for the first
half of 2012.

In this project, a multipurpose gas handling system was developed for the gas ion source of EnvironMICADAS
at ETH Ziirich that is designed for the measurement of small environmental origin samples (<50 ug carbon)
with moderate precision requirements aiming an automated device for high sample throughput.

Kivonat

2011 nyaran egy MICADAS tipusu uj gyorsitos tomegspektrométer (AMS) keriilt beiizemelésre Debrecenben. A
magyar AMS kérnyezeti C-14-es mérésekre is lett specializalva. A maximalis mérheté C-14 kor 50.000 év BP
koriili. Egy-egy minta atlagos mérésideje fél ora. Ugyanitt egy uj minta-elokeszito laboratorium is ki lett
alakitva, mely az AMS mintak elokeészitését szolgalja. Ez a tanulmany egy atfogo képet ad a debreceni AMS
laboratoriumban alkalmazott komplex mintaelkészitési folyamatokrol, melyek biztositiak, hogy a mintdkon
vegzett AMS mérések megbizhato C-14 eredményt adjanak. A miikédésének elsé évében tobb mint kétezer AMS
méreést hajtottunk végre az uj debreceni laboratoriumban. Egy félév alatt mért Osszes normalizacios standard
(Ox-1l) és prepardlt hattér minta egyiittesen bemutatott eredményein keresztiil demonstraltuk az AMS
berendezésiink kivalo hosszutavu stabilitasat és megbizhatosagat.

A projekt keretében a svajci ETHZ intézet kutatoival egyiitt egy tébbfunkcios minta eldkészité és gazkezeld
rendszer is ki lett fejlesztve az AMS berendezés gazionforrasa szamara, mely lehetdvé tesz nagyon kis minta
mennyisegii (<50 ug szén) mintak rutinszerii és akar automatizalt mérését is, nagy mintaszam és elfogadhato
meérési bizonytalansag mellett.

KEYWORDS: C-14, AMS, SAMPLE PREPARATION, GAS ION SOURCE
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irodalomban. Ha a sikereket természetesnek
tekint6k taboraba tartozunk, akkor a kudarcok,

Bevezetés

Sokan vitatjak, sokan egyenesen tagadjak, de még
tobben hasznaljak, és nagyon sokszor sikerrel
alkalmazzak a régészetben a C-14 kormeghatarozas
modszerét.

Az a tény, hogy a régészeti tudomanytol
lényegében fiiggetlen, alapvetden fizikai alapokon
nyugvo, abszolut kormeghatdrozasi modszerrdl van
sz6 rendkiviil vonzd, s ugyanakkor oOvatlan
kezekben természetesen rendkiviil veszélyes is
lehet. A C-14 moddszer alkalmazasanak sikereire, és
visszassagaira is sok példat lehet talalni az
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visszassagok okait a részletekben kell keresniink,
melynek néha nyilvanvald, masszor csak nehezen
érthetd okai vannak.

Minden esetre a radiokarbon laborokban dolgozo
fizikusok/kémikusok  feleléssége  minimalisan
onnan kezdddik, hogy a minta beérkezik egy-egy
laboratoriumba, és leghamarabb ott érhet véget,
hogy a mintara a lehetd legkorrektebb fizikai
mérési eredményt (fajlagos C-14 tartalmat) mérik
és kozlik, altalaban konvencionalis radiokarbon kor
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formajaban (év dimenzioban, 1950-re
vonatkoztatva, a Libby-féle definici6 szerint).

Az igy kapott konvencionalis C-14 kort, mely
altalaban nem egyezik meg a valodi naptari korral
(azaz a lelet elpusztulasa ota 1950-ig eltelt idovel)
aztan, mar  tobb  tudomanyag  egyiittes
erOfeszitésével kalibralhatjuk és naptari korra
szdmithatunk at, az aktudlis legjobb tudasunk
mellett. Ma a radiokarbon kor kalibralasa altalaban
alapvetdéen egy egyszerii Osszehasonlitas egy
adatbazisban szerepld ismert koru mintakra mért C-
14 adathalmazzal, melyben az aktualis mintankkal
egyez6 konvencionalis C-14 kort kalibracids minta
naptari koraval azonositjuk a sajat mintank naptari
korat. A C-14 moddszer fejleszt6i ezzel az elegans
»huszarvagassal” azaz, hogy tisztan kisérleti,
mérési tapasztalaton nyugvo kalibracios adatbazist
hoztak Iétre (ami ingyenesen hozzaférhetd az elmult
50 ezer évre!) keriilik meg azt a csapda helyzetet,
hogy fizikai ismereteink végesek és a C-14 multbeli
koncentraciojat térben és idében Dbefolyasolo
nagyszami fiiggetlen folyamatot a teljesség
igényével, egyenként feltarni és analitikusan
figyelembe venni reménytelen feladat lenne.

A C-14 modszer rendkiviil széleskor(i, a régészeti
alkalmazasokon ma mar messze talmutatd
tudomanyos felhasznalasi teriileteinek hatdsara
szamos olyan laboratorium épiil ma is a vilagban,
melynek feladata a radiokarbon mennyiségének
meghatarozasa a legkiilonfélébb szerves és
szervetlen mintdkban, a lehet6 legkevesebb
anyaghasznalat és a lehetd legrovidebb mérési id6
mellett. Magyarorszagon a radiokarbonméréseknek
tobb évtizedes hagyomanya van az MTA debreceni
Atommagkutatd  Intézetében  (Csongor &
Hertelendi, 1986). Ezen hagyomany tovabbvitelét
biztosithatja az ETHZ svajci szovetségi miiszaki
kutatointézettel (Eidgenossische Technische
Hochschule, Ziirich) ko6zos fejlesztésben, jorészt
maganberuhazas  keretében  (Isotoptech  Zrt,
Debrecen) 2011 nyaran {izembe helyezett
MICADAS tipusu gyorsitos-tdmegspektrométer
(Accelerator Mass Spectrometer: AMS). A
berendezés beszerzését az Uj Magyarorszag
Fejlesztési Terv (GOP-2.1.1-09/A-2009-2008) és az
MTA is tamogatta.

Ebben a tanulmanyban végigkalauzoljuk az
érdeklddoket a mintdk utjan a debreceni AMS
laboron beliil, annak érdekében, hogy ha valaki
bekiild egy mintat, vilagos képe legyen arrol, hogy
hogyan alakul 4t a féltve 6rzott lelete egy szamma,
azaz pontosabban kettové ugye, mert a mérés
eredménye mindig a kor és a hibdja egyiitt, lasd
Svingor Eva irasat ugyanebben a kotetben (Svingor,
2012). Az egyszertiség kedvéért nem fogunk
részletekbe mend kérdéseket tisztazni, illetve
komplett  receptirakat  leirni, inkabb az
attekinthet6ség és érthetdség a célunk.
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A minta utja a AMS C-14 mérésig,
elokészités

Egy C-14 laboratériumban egy-egy minta szamos
egymast kovetd kémiai és fizikai eljarasnak van
alavetve, mely lancolat minden egyes tagjanak
tokéletesen kell illeszkednie az 6t megel6z6
elékészitési folyamatokhoz, annak érdekében, hogy
a mérés végén egy hasznalhatd, megbizhato C-14
kort kaphassunk. Mig a klasszikus ,béta-
szamlaldsos” laboroknal (amilyen a debreceni is
volt eddig a gazproporciondlis szamlalé csoveivel)
a tobb grammos mintdk feldolgozasanal még
megengedett lehet egy 1-2 mg-os mintaszennyezés,
addig ez a gyorsitos tomegspektrométeres mérésnél
mar biztosan és végzetesen meghamisitja a mérés
eredményét.

Hogy mennyire nem trividlis egy-egy jol,
megbizhatéan miikodé AMS C-14 laboratorium
létrehozasa még ma sem, azt az irodalomban
megjelent szamos beszamold bizonyitja, ahol
sokszor arrdl kénytelenek beszamolni, hogy évek
kemény munkajaval sem tudtak egyes laborokban a
megfeleld minta-elokészitési reprodukalhatosagot,
vagy az elvart alacsony hatteret (maximalis mérhetd
kort) biztositani.

Az AMS alapu '“C mérésekhez altaldban grafit
céltargyat szokas késziteni a minta szén-
tartalmabol, hacsak nem a ma még kuriézumnak
szamitd gaz-ionforrast hasznaljak. Ennek érdekében
tiszta koriilmények kozott ki kell vonni a minta
széntartalmat megfelel6 kémiai formaban, amit
altalaban szén-dioxidda alakitanak égetéssel vagy
savas feltarassal, melybdl aztdn legtobbszor
hidrogénes redukcioval allitjdk eld6 az AMS
berendezéssel mar kdzvetleniil mérhetd grafitot.

A megfeleld kémiai el6kezelések és szén-dioxid
gyartas egyes lépései klasszikus kémiai receptek
alapjan torténnek, specialis tisztasagi
kovetelmények mellett. Az egyes mintakbol a
méréshez sziikséges mennyiséget az anyag tipusa,
széntartalma, annak kémiai formaja, valamint a
konkrét minta tisztasdga hatdrozza meg. Néhany
tipikus mintaféleség esetén a debreceni labornak
sziikséges mennyiségeket, valamint az el6kezelés és
szén-dioxid eldallitds modjat sorolja fel az
1. tablazat.

Ami elénye az egyben a gyengéje is az AMS "“C
mérésnek: az hogy igen kis mintamennyiségeket
hasznal (0,01 — 1 mg szén). Ez a tulajdonsaga
probara teszi egyrészt a mintavételt végzot is,
hiszen = megnehezill ez 4altal a  minta
reprezentativitdsanak biztositasa, masrészt igen
kényes kérdéssé valik a minta tisztan kezelése és
preparalasa a terepen €s a laboratériumban.
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1. tablazat: Az debreceni AMS '*C méréshez sziikséges tipikus mintamennyiségek és elékészitési modszerek

Table 1.: Typical sample size and preparation requirements for AMS C-14 analyses in Debrecen
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Minta Sziikséges Elokezelés CO; eldallitas
tipus mennyiség modja modja
faszén, tézeg 2-10 mg tisztitas, karbonatmentesités égetés
szovet, vaszon 5-25 mg tisztitas, karbonatmentesités égetés
fa, mag 10-125 mg a-celluloz kivonas égetés
tiledék, talaj 02-1g tisztitas, karbonatmentesités égetés
csont 0,5-2¢g kollagénkivonas égetés

karbonat, cseppkd 0,2*%-10 mg mechanikus tisztitas savas feltaras

talajviz 1*-100 ml nincs elékezelés savas feltaras

* csak gaz-ionforras alkalmazdsa mellett

Ezen feladatok megoldasara a Hertelendi Ede
Kornyezetanalitikai Laboratoriumban (HEKAL)
specialis  AMS  radiokarbon minta-elokészitd
laboratorium lett kialakitva, mely megfelel a
jelenlegi legmagasabb elvarasoknak, azaz a
régészeti alkalmazasoknak is. A minta-elokészitd
laboratérium  kiépitését az Uj Magyarorszag
Fejlesztési Terv tamogatta (GOP-1.3.1-09/A-2009-
0032).

Mechanikai elokészités

Az éaltalanos gyakorlatban a mintdk természetesen
nem az AMS méréshez alkalmas tisztasagban és
kémiai formaban, illetve méretben érkeznek be.
Gyakran mas anyaghoz, hordozoéhoz keverten
(talajba  agyazva,  homokkal, vagy  mas
szennyezokkel) keriilnek a laboratériumba. A
HEKAL-ban nagyfelbontast  optikai  sztereo
mikroszkoppal vizsgaljuk a minta felszinét,
allapotat, illetve elvégezziik a megfeleld valogatasi
¢és apritasi, tisztitasi eljarasokat. Mindez egy szlirt
leveg6jli, megfeleld tisztasagi, modern kémiai
elokészitd laboratoriumban torténik sterilizalhato
vagy egyszer hasznalatos eldobhatd eszkozokkel,
ultrahangos tisztitoval, nagytisztasagu szénmentes
ioncserélt vizzel.

Kémiai elokészités

A megfelel6 kémiai el6készités nagyban fiigg az
aktualis minta tipusatol, anyagatol, az esetleges
szennyezOktol. Szerves szilard fazisti mintak esetén
az altalanos gyakorlat a vizkdé (feliiletre kivalt
karbonat) savas eloldasa, majd a humuszos
szennyezOok lugos kivonasa, végiil egy enyhén savas
kozegben torténd stabilizalds (sav-bazis-sav: ABA
kezelés), majd Ovatos beszaritdas. Karbonatos
mintak esetén is érdemes megprobalni Ovatosan
eloldani legalabb a minta felszini rétegeit (ekkor az
elézetes  apritas  tilos).  Vannak  specialis
mintatipusok, ahol célszeribb a minta egy adott
komponensét kivonni. Ilyen példaul a celluloz
famintdk esetén, illetve csontoknal a csontenyv
(kollagén). Ezek a kémiailag jol definialt frakciok
igen nagy biztonsaggal garantaljak, hogy valoban a
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minta eredeti széntartalmat mérjik a C-14
moddszerrel, nem pedig valamilyen utdlagosan
beépiilt mas anyagot, szennyezot.

A cellulozkivonas modszerét a ziirichi ETHZ
gyakorlatabol adaptaltuk (Némec, 2010). Ebben a
fenti hagyomanyos sav-bazis-sav (ABA) modszert
modositottak (BABAB) és plusz fehéritési 1épéssel
egészitették ki. A BABAB eldbb egy lugos 1épést
hasznal a folyamat elején, hogy az alkoholokat,
fenolokat ¢és karboxil csoporttal rendelkezd
szennyezOket eltavolitsa. Ezt a modszert széles
korben alkalmazzak a papirgyartasban is. Ezzel a
celluléz jobban hozzaférhetd lesz. A masodik
kiilonbség az, hogy van egy tovabbi lugos fehéritd
Iépés az ABA utan. A folyamat végén a kinyert
anyagot enyhén savas pH-ig mosséak, majd évatosan
szaritjak (1. abra).

A csontok kollagénjének kivonasat is a szokasos
sav-lug-sav (ABA) kezelés el6zi meg, melyhez az
etalonnak szamitd6 oxfordi ORAU laborban
hasznalatos mintajara egy folyamatos atfolyasu,
zartcellas automatizalt rendszert fejlesztettiink ki
(Bronk Ramsey et al. 2004). A szamitogéppel
vezérelt automatizalt ABA csontminta kezeld
rendszeriink egy Osszesen 17 ords eldre
programozott folyamatsorozatban, négy kiilonbdzo
oldoszert felvaltva adagolva a lehetd legovatosabb
modon, a kiilsé leveg6 teljes kizarasa mellet végzi
el a megfeleld6 szemcseméretre 6rolt csontmintak
tisztito eldkezeléseét.

hémérséklet: 75°C ABA

4% NaOH 4% HCI 4% NaDH 4% HC1
overnight Ih Lih Ih

G

ismételhetd lépések

Y

3% NaCl02 5% NaClO2 washing drying
2h 15 min 3x.pH -4 overnight

HCLpH =2  ultrahangos fiirdd

1. abra: A BABAB cellul6z preparalasi technika
folyamatabraja (Némec et al. 2010)

Fig. 1.: Steps of BABAB cellulose preparation
technique (Némec et al. 2010)
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2. abra: A HEKAL sajat fejlesztésti automatizalt
csonttisztito ABA rendszere

Fig. 2.: The automatized bone ABA cleaning line,
developed by HEKAL

A rendszeriink 1ugy lett kialakitva, hogy két
egyenként 6-6 minta fogaddsara alkalmas
cellasorral van ellatva, ahol ezek a mintak mind
egyszerre, parhuzamosan preparalédnak (2. abra).
A csontenyv kif6zése a BABAB mddszerrel
elokezelt, majd szlirt mintabol enyhe savas pH-n
torténik, 75 Celsius fokon egy ¢&jszakan at,
kémcsdben. A kinyert kollagént lesziirjiik, s egy pH
beallitast kovetden fagyasztva beszaritjuk.

Szén-dioxid fejlesztése a minta szenébdl

A megfeleld kémiai el6készitési 1épések utan a
tisztitas egy kovetkez6 radikalis 1épése torténik,
melyben a minta széntartalmat szén-dioxidda
alakitjuk. Ez szerves/éghetd mintaknal égetést,
vagy vegyszeres oxidalast jelent, mig szervetlen,
karbonatos mintaknal savas feltarast.

Az égetési folyamat megoldasara a nagy
tapasztalatokkal rendelkez6 NSF AMS laborban
(Tucson, AZ, USA) hasznalt on-line égetd feltard
rendszer elvét vettiik alapul.

— " - 1| =

3.abra: A HEKAL-ban fejlesztett on-line AMS
"“C mintaégeté és gaztisztitd rendszer

Fig. 3.: On-line AMS "*C sample combustion and
CO, purification line, developed by HEKAL
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4. abra: A karbonatos mintak feltardsara hasznalt
,.két-ujjas” csapos vakuumozhatod mintatartd

Fig. 4.: ,Two-finger” vacuum tight carbonate
pretreatment cell, with valve

Ebben a mintak égetése/feltarasa a kiilsd levegd
teljes kizarasa mellett, specialis
vakuumrendszerekben torténik, hiszen a levegé mai
modern széndioxidot, s benne a mintdkhoz képest
jelentds mennyiségli '“C-et tartalmaz. Erre a
feladatra egyedi on-line égetd és gaztisztitd
rendszer épiilt a Hertelendi Laboratdriumban, mely
a legbonyolultabb, 1épcsdzetes alacsony/kontrollalt
hémérsékleti égetést és megfeleld gaztisztitast is
képes megoldani (3. abra). Ezen szofisztikalt on-
line égetd rendszer mellett, természetesen a joval
egyszeriibb  zart reakciocsdves — égetési  és
gaztisztitasi modszer is rendelkezésre all a
laboratériumban.

A szerves éghet mintak oxidalasahoz vagy szilard
granulatum form4ju, nagytisztasagli réz-oxidot,
vagy gazfazisu reagensként nagytisztasagli oxigén
gazt hasznalunk. A rendszerhez -csatlakoztatott
kvarc kémcs6be helyezett minta elégetéséhez
szlikséges magas homérsékletet vagy direkt
gazlanggal érjik el, vagy egy hoémérséklet
kontrollalt cs6kemencét htzunk rd, mellyel akar
Iépcsbzetesen melegitve fokpontosan stabilizalt
fokozatos frakcionalt oxidaciot is végezhetiink
(példaul  keramidkon  maradt  ételmaradék
korolasahoz).
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A csiga, kagylo vagy egyéb karbonatos kivalasok
savas feltarasara  két-ujjas, csappal ellatott
vakuumozhatd mintatartot hasznalunk, melynek
egyik agaba a minta, a masikba pedig foszforsav
keriil (4.4bra). A cella vakuumozasat kovetden,
lezart allapotban a sav az egyik ujjbol radnthetd a
masikban elhelyezett karbonatra, s igy a vakuumban
a szén-dioxid géz felszabadul a minta szenébdl.

Grafitizalas és ,,target” készités

A szén-dioxidda alakitas, és kriogenikus tisztitas
utan a gazfazisti mintat altalaban grafitizalni szokas,
ugyanis az AMS berendezés legkonnyebben ¢és
legmegbizhatobban grafitbol képes a C-14 mérését
végrehajtani. A grafit nagy eldnye, hogy szilard,
konnyen bejuttathaté az AMS vakuumrendszerébe,
¢és kémiailag rendkiviil stabil, nem 1ép reakcidba a
kornyez6 levegdvel sem. Hatranya, hogy a kémiailag
szintén igen stabil szén-dioxidbodl csak koriilményes
redukcios folyamatokkal lehet eldallitani, magas
hémérsékleten, Kkatalizator és mas reagensek
hozzaadasa mellett, amely 1épések és reagensek mind
egy-egy potencidlis hiba és szennyezd forrast
jelenthetnek.

Sok AMS laboratérium szamara ma is komoly
kihivast jelent az égetéssel/feltarassal eldallitott kis
mennyiségii (1-5 cm’) CO, megbizhato kezelése és
redukcioja, megfelelden tiszta és reprodukalhato
koriilmények kozott. Erre a célra egyedi gazkezeld
rendszer és grafit-el6allitd egység lett kifejlesztve a
HEKAL-ban (Rinyu et al., 2007) az oxfordi ORAU
C-14 AMS laboratériumban hasznalt modszert
alapul véve. Az Osszeallitas négy darab kemence és
Peltier-hiit6 parosbol all, melyek egyenként 6t-6t
mintat tudnak fogadni, igy 0sszesen egyszerre hiisz
darab parhuzamos grafitizacio végezheto el velikk
(5. abra).

5.abra: Az o6t darab reakciocella (R) fogadasara
alkalmas Peltier-hiité (H) és kemence (K) par az
AMS "C méréshez sziikséges grafit eléallitasihoz

Fig. 5.: The Peltier-cooler unit (H) and oven unit
(K) pair for 5 reaction cells of AMS C-14 sample
graphitization
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6. abra: Balra a ,zartcsoves” grafitizalashoz
felhasznalt iiveg kémcsovek a reagensekkel még
nyitott allapotban a CO, befagyasztasa elott (a.) és
jobbra a mar leforrasztott iiveg reakciocella
grafitizalasra készen (b.)

Fig. 6.: The prepared closed tube graphitization
reaction cell with all the solid reagents in open
status (a), before sample CO, freeze in (on the left),
and after that (on the right) when it is closed (b) by
a torch

A teljes rendszer szamitogéprol digitalisan vezérelt
és programozhatd, egyenként és fokonként
stabilizdilva a kemencék és a hiitdegységek
hémérsékletét.

A HEKAL-ban az oxfordi mintara hidrogén gazzal
torténd fejlett, de bonyolultabb grafitizalas mellé
kifejlesztettiink egy egyszeriibb modszert is, mely
kisebb koltségek (vegyszer és munkaigény) és
rovidebb id6 mellett is jo mindségli grafit
eloallitasara képes. Ez a ,,zartcsoves” grafitizalasi
moédszer, mely eredetileg orvosbiologiai C-14
nyomjelzéses mérésekhez lett kitalalva, de tobbek
kozott mi is megmutattuk azt, hogy akar régészeti
pontossaghoz is alkalmazhat6 lehet, szilard cinkkel
¢és titan-hidriddel torténd grafitizalas mellett (Rinyu
et al, 2012).

Ennél a modszernél a reagenseket (cink és titan-
hidrid) egy, az egyik végén zart {ivegesébe
(kémcsobe) mérjiik be.
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A nagyobb, kiils6 cs6 aljatol ~2 cm-re fentebb egy
benyomodas lett kialakitva az {ivegen, ez tartja a
reagensek folott a kisebb, 5 cm hosszi és 6 mm
atméréjii  bels6 kémcsovet, amelybe a vas
katalizator por kertil. Ebbe a kétcsdves reakciotérbe
fagyasztjuk be egy gazkezeld rendszeren a
mintakbol kinyert 1 mg széntartalomnak megfeleld
mennyiségli szén-dioxid gazt folyékony nitrogén
segitségével, majd ~2*10° mbar vakuum alatt
szurolanggal leforrasztjuk (lezarjuk) az iiveget
(6. abra).

A forrasztassal lezart reakciocellakat ezutan
kemencében 500°C-on tartjuk 3 o6ran keresztiil a
hidrogén gaz felszabaditasdhoz a titan-hidridbdl,
majd 550°C-on 4 oran keresztiil a grafitizacio
lezajlasahoz. A reakcid végén a lehiilt {ivegeket
feltorjiik, és a kész grafitot pneumatikus préssel
aluminium target-tartoba préseljikk, igy a minta
készen 4ll az AMS-sel torténd '*C mérésre
(7. abra).

Az AMS berendezés és a '*C/*C
izotopardny mérés, B¢ korrekcidval

A MlIni radioCArbon DAting System (MICADAS)
gyorsitos tomegspektrométer koncepcidjat a svajci
Paul Scherrer Institute és ETH Ziirich kutatéintézet
dolgozta ki. A berendezés 1+ toltésli ionnyalabot
hoz létre a gyorsités szakaszban a negativ szén-
ionokbol, és a tdbbszords molekula-litkoztetéses
modszert kihasznalva csokkenti az interferalo
molekulaionok mennyiségét a '*C  analizisre
hasznalt nyalabban. Fontos megjegyezni, hogy a
MICADAS AMS a '*C mérés mellett a radiokarbon
kor korrekciojahoz elengedhetetlen *C/*C aranyt
is egyidejlileg képes mérni a mintabol, ami mas
AMS-ek esetén a napi gyakorlatban sokszor nem
megoldhato és csak nehezen, részben potolhato. A
rendszer elvi felépitése a 8. abran lathato.

A mas AMS-ekhez képest 1ényegesen egyszeriibb
felépités egy az eddigieknél joval kisebb
alapteriilett (2,5 x 3,0 m) berendezést
eredményezett. A dedikaltan rutinszeri 'C
mérésekhez fejlesztett MICADAS rendszeren
(ETHZ, Ziirich) mas AMS-ekhez képest tobb olyan
lényeges T1jitast vezettek be, melyek nagyban
megkonnyitik ¢és stabilabbd teszik az AMS
iizemeltetését (Synal et al. 2007).

Az ionforras (8. abra A-szakasz) kialakitasanal f6
szempont volt, hogy a forrast befogaddé kamra
foldpotencialon legyen, azaz miikod6 AMS esetén
is konnyen kezelheté maradjon. Ennek érdekében
az ionforrds minden nagyfesziiltségli bevezetése
egy foldpotencialon 1évé vakuumkamraba alulrél
lett megoldva, izolaltan. A nagyfesziltségii
tapegységek az ionforrds tartdvazanak also
részében lettek elhelyezve, egy Faraday-kalitkaval
védett térrészben. Ez a kialakitds 50 keV-os
kivonasi energia elérését teszi lehetdvé a C- ionok
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szamara. A cézium-tartadly az ionforras kamraban
kapott helyet. A tipikus C- ionaram 30-50 pA
kozotti  érték. Az ionforrds egy tobbkatodos
mintavalto-rendszerrel van ellatva, mely egy
linearis elrendezésli tarban (9. abra.) Osszesen
egyszerre maximum 23 minta (target) kezel€sére
képes, a vakuumkamran beliil. A szilard katédokon
tul a forras gazhalmazallapoti CO, direkt mérését is
lehetdvé teszi. A gazkezeld rendszert és az
ionforrdst egy kapillarissal kotik Ossze, melyen
keresztiil hélium és CO, keverékét lehet a céltargy
pozicidjaba  juttatni. Titdn  betéttel ellatott
mintatartokat hasznalnak gaz-targetként.

Az alacsonyenergias tomegspektrométer (8. abra
B-szakasz) szakasz kialakitasa egy megfeleléen
elhelyezett  detektorral  lehetévé  teszi az
ionforrasbol kilépd szén-ionaram mérését a gyorsitd
elétt, igy  folyamatosan  ellendrizhetd  a
transzmisszioés tényez0 a gyorsitds szakaszon
keresztiil (mivel a gyorsitd utan is folyamatosan
mérhetd az atjutd iondram). Ebben a szakaszban
kapott helyet az a gyors miikddtetésti pulzald
rendszer (fast beam switching system: ,,pulsing”),
mely az egyes eltéré tomegszami szén-ionok
gyorsiton valo atjutasanak sorrendjét szabalyozza,
megfelel id6zités mellett (‘*C, "*C, *C majd "C:
50 ps, 40 ms, 500 pus majd 40 ms sorrendben). Az
alkalmazott Osszeallitis mellett, a magneses
térerdsség elég széles tartomanyaban biztosithato
volt a megfelelden stabil *C/"?C és '*C/"*C arany
értétk a nagyenergias detektor oldalon, ami
alapfeltétele a megbizhato izotoparany mérésnek.

A tandem elrendezésii, maximum 200 KkV
terminalfesziiltségen ilizemeld gyorsitod (8. abra C-
szakasz) egy vakuum izoldlt kamraban lett
elhelyezve, melynek kiils6 feliilete foldpotencialon
van. A nagyfesziiltséget egyedi modon, egy
kereskedelmi forgalomban is kaphat6 tapegységgel
(Heinzinger Type: PNC 200,000-5) biztositjak,
mely a gyorsitot tartd vaz als6 részébe van
beépitve. Fosztd  gazként (,stripper gas”)
nitrogéngdzt hasznalunk, melynek slriségét a
fosztd szakaszban egy teljesen fémbdl késziilt
szabalyozhato tliszelep segitségével allitjak be
(gaznyomés ~10° mbar), oly médon, hogy a teret
folyamatosan harom darab, egymastdl fiiggetlen,
foldpotencialon tartott nagy teljesitményli turbo-
pumpa tartja szivas alatt.

A gyorsitdos  szakaszt kovetd nagyenergias
tomegspektrométerben (8. abra D-szakasz) torténik
meg az egyes szén-izotopok szétvalasztasa. Ebben a
szakaszban harom fiiggetlen Faraday-kalitka
detektor lett elhelyezve. Kett6 ezek kozil a
gyorsiton atjuto *C* és *C* ionaramot méri. Ezek
kozott kapott helyet a harmadik detektor, ami
szintén "C" iondramot mér, de azon frakcidjat
(energia szerint kivalasztva), amely “CH
molekulaion forméaban indulva jutott 4t a gyorsiton
és jelentds hozzajarulast adhat a mért '*C jelhez.
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7. abra: Aluminium target-tartd (a.) az lmm-es homlokfurataba bepréselt grafit mintaval (b.)

Fig. 7.: Aluminium target holder (a) with the graphite sample pressed into its 1 mm front hole (b)
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8.4bra: A MICADAS '“C AMS rendszer elrendezése és részei. A: ionforras; B: kisenergias
tomegspektrométer; C: gyorsitd; D: nagyenergias tomegspektrométer; E: elektrosztatikus-tér analizator;
F: gazionizacios *C detektor (Schulze-Kénig et al. 2010).

Fig. 8.: Scheme of the MICADAS "“C AMS setup. A: Ion Source; B: Low Energy Mass Spectrometer;
C: Accelerator; D: High Energy Mass Spectrometer; E: Electrostatic Analyser; F: Gas lonization
Chamber "*C detector (Schulze-Konig et al. 2010).

9. abra: 22 db grafit targettel feltdltott mérési tir a MICADAS AMS '*C méréshez
Fig. 9.: MICADAS AMS "‘C target magazine, filled with 22 graphite samples
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Ennek az egyedi ,,molekulaion” detektornak a jele a
hattérkorrekcio soran jol hasznalhato.

A nagyenergias magnest egy ESA (elektrosztatikus-
tér) analizator (8.4bra E-szakasz) koveti, mely
kondicionalja az ionnyalabot a megfelelé '“C
detektalas érdekében, s melyben becsusztathato
kapuk segitségével tovabbi geometriai korlatozassal
csokkenthetd, vaghatdé a nyaldbnak azon részlete,
mely a berendezés hatteréhez jelentds hozzajarulast
adna, mig a "*C jelhez csak kevéssé jarul hozza.

A 'C ionok szamlalasara a detektor (8.4bra F-
szakasz) szakaszban egy gazionizacioés kamra lett
kialakitva, melynek ablaka egy 5 x 5 mm-es
teriiletl 50 nm vastagsagu SizNs.1 folia. A kamra
szamlalogaza 15 mbar nyomasu iso-butan gaz.

A MICADAS rendszerek hasznalata 2007 o6ta
megmutatta, hogy ez az eddigi egyik legstabilabban
izemeld6 AMS rendszer, mely alig kivan tjra-

154

10. abra:

A HEKAL-ban
tizembe helyezett
EnvironMICADAS,
Debrecen

Fig. 10.:
EnvironMICADAS
installed in
HEKAL, Debrecen,
Hungary

hangolast akar tobb napos mérés esetén sem. A
hangolasi folyamat 6nmagéban is rendkiviili médon
egyszeriisitve lett mas AMS Dberendezésekhez
képest. A régészeti mérési pontossag (+3%o
szamlalasi statisztikus bizonytalansdg, modern
minta esetén) mar egy-egy minta 30 perces
mérésével is elérhetd. Megfeleléen novelve az
alkalmazott normalizacios és hattér mintak szamat,
illetve kétszer hosszabb mérési id6 mellet a
nagypontossagu (hiba <2%o) mérések kivitelezésére
is alkalmas ez a rendszer (Wacker et al. 2010).
Mindennek egyik alapfeltétele az a koriilmény,
mely mas kompakt AMS rendszereknél korantsem
trivialis, hogy ez az AMS a '"C analizissel
egyszerre, on-line médon végez 8°C mérést a
megbizhatd frakcionacios korrekcio érdekében. A
berendezés hattere fosszilis szénbdl preparalt
grafitminta esetén ~ 50.000 év BP, ami megfelel a
mas kompakt AMS berendezésekkel elérhetd
értéknek.

2. tablazat: Az EnvironMICADAS gyari elfogadasi tesztjének dsszefoglalasa.

Table 2.: Summary of Factory Acceptance Test of the EnvironMICADAS.

Vizsgalt paraméterek

Tontranszmisszid

Kivont ionaram ('*C")

Oxa-II normalizacios standard (NIST 4990C)
Oxa-I NIST standard (-313 év)

IAEA-CT7 referenciaanyag (49,53 pMC)
IAEA-CS referenciaanyag (15,03 pMC)
Hattérminta

Legmagasabb hattérminta-érték
Legalacsonyabb hattérminta-érték
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Eredmény +/- SD
37,9% 0,9%
442 nA 7,8 uA
-2355 év BP 17,9 év
-314,5 év BP 26,2 év
49,43 pMC 0,11 pMC

15,17 pMC 0,05 pMC
46,300 év BP 1300 év
42,500 év BP -
50,000 év BP -
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NIST 4990C Ox-II standard (134,07 pMC)
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11. abra: Az EnvironMICADAS hossza tavu stabilitdsa a normalizacios standard (Ox-II) és a hatterek féléves

alakulasa tiikrében

Fig. 11.: Half-year stability of Oxa-II normalization standard (on the left) and processed blank (on the right)

signal from the EnvironMICADAS

A debreceni uj "C AMS laboratérium

tesztjei (az adatok kizlés alatt a Radiocarbon
folyoiratban, Molnar et al. 2012)

A debreceni EnvironMICADAS “C AMS rendszer
fejlesztése sikeresen lezajlott az ETHZ-ben 2010
tavasza és 2011 tavasza kozott. 2011 aprilisaban
sikeresen elvégezték a gyari atadasi tesztet az ETH
laboratériumaban, Zirichben. Osszesen 110 minta
mérése tortént meg 4 nap alatt a gyari atvételi teszt
soran. A mintak kozott 21 NIST oxalsav-1, 35 NIST
SRM 4990C oxalsav-II standard, 6 IAEA-C7, 6
TAEA C-8 és 39 hattérminta szerepelt, mind ismert
C aktivitasi nemzetkozi referencia anyag. Hat
minta eredményeit el kellett vetni az alacsony
iondram miatt. A méréseket a valédi mérési
koriilményeknek megfeleléen végezték. A 104
target mérés Osszefoglaldja a 2. tablazatban
lathato.

A kifejlesztett AMS rendszer megfelel az Gsszes
olyan kdvetelménynek, amelyek a nagypontossagi
“C mérésekhez sziikségesek. 2011 juniusa és
szeptembere  kozott az  EnvironMICADAS-t
sikeresen  iizembe  helyeztik a  HEKAL
laboratoriumaban,  Debrecenben. A végsd
elrendezésrol késziilt fotot a 10. abra mutatja.

A debreceni végsé installdlas ota Osszesen tobb
mint kétezer grafit target keriilt lemérésre az Uj
AMS rendszerrel. A berendezés hosszii tava
stabilitasat a normalizacios standard és a hattérszint
valtozasan keresztiil mutatjuk be az elsé fél év
lizemidd utan (11. abra)

Az alkalmazott AMS vizsgélati technikdk
lancolatanak teljes korGi validalasa érdekében
teszteltiik a minta-elokészitési folyamatokat az uj
laboratorium kémiai eszkozeivel és az iizembe
helyezett EnvironMICADAS berendezéssel.

Fa és egyéb szerves mintak

A HEKAL-ban a szerves mintak el6készitési
folyamatainak tesztelését a Nemzetkozi
Atomenergia Ugynokségtdl (IAEA) beszerzett
ismert '"C aktivitasi nemzetkozi referencia-
nyagokkal vizsgaltuk.

Az AMS vizsgélatok soran a mintafeldolgozas altal
okozott esetleges '“C szennyezés mérésére IAEA-
C4 referencia famintat (fosszilis, nem tartalmaz
HC-t) preparaltunk kiilonb6z6 minta-
mennyiségekb6l. Ily modon vizsgalhatjuk az
esetleges laboratoriumi szennyezés mértékét és
annak hatasat a kiilonb6z6 méreti valodi
mintakban. A kapott vak eredmények (12. abra) azt
mutattadk, hogy a HEKAL laboratériumban a
szennyezettségi szint nem jelentds a normal méreti
mintakra egészen 0,5 mg széntartalomig lemenve.
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fosszilis fa (IAEA-C4) preparilt mennyiség (mg)

12. abra: A vak szint fiiggése a mintamérettdl
IAEA-C4 fa nemzetkozi ''C referencia anyag
felhasznalasaval

Fig. 12.: Sample size dependence of processed
blank level using IAEA-C4 wood international '*C
reference material.
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13.4bra: A feldolgozott IAEA-C5 faminta 'C
eredményeinek mintaméret-fliggése

Fig. 13.: Sample size dependence of "*C results of
processed IAEA-C5 wood

Kisebb méretli mintak esetében (<0,5 mg C) mar
fontos, hogy azonosan kis mennyiségii vakmintat
preparaljunk a ténylegesen ismeretlen aktivitasu
mintakkal parhuzamosan az aktualis
szennyezettségi szint mérésére, a megfeleld hattér-
korrekci6 érdekében.

A minta-el6készités reprodukalhatosaganak
vizsgalata érdekében ismert '“C aktivitisu szerves
referenciaanyagot (IAEA-C5: fa, C-14 arany: 23,05
+ 0,02 pMC) preparaltunk €s mértiink, kiilonb6zo
mintamennyiségekben. A kapott eredmények
(13. abra) kivalo egyezést mutattak a referencia-
értékkel minden mintaméret esetében.

Csont/kollagén mintak

A csontprepardlas és  kollagén  extrakcios
folyamatok ellendrzése érdekében ismert '*C kort
csontmintakat vizsgaltunk a HEKAL-ban. Ezeket a
csontmintakat korabban mar lemérték az NSF '“C
AMS intézetben (Tucson, AZ, USA) tobb
kiilonbdz6 minta-elokészitési modszer alkalmazasa
mellett (Stafford et al. 1991).

A minta-elékészités soran bekdvetkezo esetleges
“C szennyezés mérését az idés (10 ezer év BP),
Dent Mammoth Bone nevli csontminta
preparalasaval (Stafford et al. 1991) vizsgaltuk. A
Debrecenben mért idos csont eredmények (DeA-
kéddal a 14. abran) kivalo egyezést mutattak a
korabban az arizonai NSF labor altal publikalt
adatokkal (AA- kod a 14. abran), mely azt mutatja,
hogy a HEKAL laboratériumi gyakorlatban bevitt
"C szennyezés nem kimutathaté a normal méretii
(kb. 0,5 g) csontmintak esetében.

A minta-el6készités reprodukalhatdosaganak és az
opcionalis ultrafiltraciés folyamat altal okozott
tobblet-szennyezés vizsgalata érdekében egy ismert
korti csontmintat (korabban a debreceni GPC-vel
mértik a HEKAL-ban) készitettiink el6 tobb
ismétlésben AMS "C mérésre.
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14. abra: Az NSF labor altal (AA) és a HEKAL
altal elokészitett és mért (DeA-) eredményeinek
Osszehasonlitdsa egy id6és mamut csont (Dent
Mammoth Bone) esetén

Fig. 14.: Comparision of NSF (AA-) and HEKAL
(DeA-) AMS results for the same old mammoth
bone (Dent Mammoth Bone)
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15. abra: Reprodukalhatosagi és ultrafiltracios teszt
a HEKAL altal GPC-vel korabban datalt csontminta
esetén

Fig. 15.: Repeatability and ultra filtration test using
a GPC dated bone sample of HEKAL

A kapott eredmények (15.4bra) nagyon jo
reprodukalhatdsagot és kivald egyezést mutattak a
klasszikus GPC-vel kapott értékhez képest, még az
ultrafiltracio alkalmazasa esetén is.

Karbonat mintak

A HEKAL karbonatminta-elokészitési eljarasainak
tesztelése érdekében ismert '*C  aktivitast, az
IAEA-t6] beszerzett nemzetkdzi '*C referencia-
anyagokat vizsgaltunk.

A minta-el6készités soran bekdvetkezd esetleges
“C  szennyezés mérését IAEA-Cl referencia
karbonat minta, kiilénb6z6é mintamennyiségekben
torténd  preparalasaval  vizsgaltuk. Ezzel a
moédszerrel a szennyezettségi szintet és annak
hatasat vizsgalhatjuk a kiilonb6z6 mennyiségii
valodi mintakra. A kapott vakszint-eredmények
(16. abra) azt mutatjdk, hogy a HEKAL
laboratérium '*C szennyezése nem kimutathaté a
normalméreti karbonat mintdkra, egészen 1 mg
széntartalomig.
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16. abra: A vak (IAEA-C1) és az ismert aktivitast
(IAEA-C2)  karbonat  referenciaanyag  '“C
eredményei

Fig. 16.: '*C results obtained for blank (IAEA-C1)
and a known activity (IAEA-C2) reference
carbonate material
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17. abra: A vak (IAEA-C1) és az ismert aktivitast
(IAEA-C2)  karbonat  referenciaanyag  'C
eredményei az alacsony oldott karbonat-tartalmu
(LDC mddszer) mintdkhoz, valamint a magas oldott
karbonat-tartalmi. (HDC moddszer) vizmintakhoz
hasznalt feltarasi modszerek esetén

Fig. 17.: "C results obtained for blank (IAEA-C1)
and a known activity (IAEA-C2) reference
carbonate material using the Low Dissolved
Carbonate (LDC) and High Dissolved Carbonate
(HDC) type water sample preparation methods

Kisebb mintamennyiségek esetén (<1 mg C)
hasonldé méreti parhuzamos vakmintat kell
preparalni a valodi ismeretlen mintaval egyiitt az
aktualis szennyezési szint meghatirozasa és a
megfeleld korrekcid érdekében.

A minta-elokészités reprodukalhatosaganak
vizsgalata érdekében ismert '*C aktivitasu karbonat
referenciaanyagot (IAEA-C2 travertin, 41,14 + 0,03
pMC) preparaltunk. A kapott eredmények
(16. abra) kivald egyezést mutatott a referencia-
értekkel mindharom ismételt minta-eldkészités
esetében.
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Vizmintak oldott karbonatjanak mérése
Mivel C-14 referencia-talajviz minta nem létezik,

mi magunk készitettiink ismert '*C koncentracioju
referenciaanyagot a talajvizekhez oly mddon, hogy
nagytisztasagu, szénmentes (MilliQ) ioncserélt
vizet adtunk az IAEA-C2 (41,14 £ 0,03 pMC) és az
IAEA-CI (vak) nemzetkdzi referencia anyagokhoz.
A karbonatokat vizben oldottuk foszforsav
adagolasa kozben, majd az oldott szervetlen szenet
a talajvizre alkalmazott normal el6készitési
modszerrel preparaltuk.

Két kiilonb6z6 vizminta-elokészitési modszert
fejlesztettiink és teszteltink a HEKAL-ban. Az
egyik az alacsony oldott karbonat-tartalmi
mintakhoz valé (LDC mddszer; Low Dissolved
Carbonate), ahol 20-500 ml vizminta sziikséges a
megfeleld mennyiségii szén kinyeréséhez (>0,5 mg)
a grafitizacion alapulé AMS "“C méréshez. A masik
a magasabb oldott karbonat-tartalmi mintakhoz lett
kidolgozva (HDC moédszer; High Dissolved
Carbonate), ahol maximum 20 ml viz elegendd a
megfeleld mennyiségli szénmennyiséghez (>0,5
mg) a grafitizacion alapulé AMS '*C méréshez.

A minta-elokészités soran bekdvetkezd esetleges
“C  szennyezés mérését IAEA-C1 referencia
karbonatmintdnak a két kiilonbdzo feltarasi
madszerrel (LDC és HDC) torténd preparalasaval
vizsgaltuk. Ezzel a mddszerrel a szennyezettségi
szintet és annak hatdsat vizsgalhatjuk a kiilonb6z6
mennyiségli valédi mintdkra, mindkét minta-
elokészitési mod esetén. A kapott vakszint-
eredmények (17. abra) azt mutatjak, hogy az LDC
esetében a '“C szennyezettségi szint magasabb,
mint a HDC moddszer esetében, de megfeleld
vakszint-korrekcioval a normal AMS mérésekhez
ez is megfeleld.

A minta-elokészités reprodukalhatésaganak
vizsgalata érdekében ismert '*C aktivitisu karbonat
referenciaanyagot (IAEA-C2 travertin, 41,14 £+ 0,03
pMC) preparaltunk mindkét modszerrel. A kapott
eredmények (17. abra) teljes egyezést mutattak a
referencia-értékkel ~mindkét  minta-el6készitési
madszer (LDC és HDC) esetében.

Gazkezeld rendszer épitése az
EnvironMICADAS gazionforrasahoz

A kozvetlen CO, gaz AMS mérésében nagy
lehetéség rejlik példaul kornyezeti
alkalmazasokban, amelyek gyakran sziikségessé
teszik, hogy nagyszamu '*C mérést végezziink el
rendkiviil kis mennyiségli szénbdl (aeroszolok,
cseppkorétegek, a talaj szerves komponensei),
amelyek a rutin AMS grafitizacioés folyamatokkal
altaldban nehezen megoldhatéak. Ehhez az
alkalmazashoz gyakran <50 pg szén érhetd el
mintanként, a grafitizacios hozamokat pedig a
reakcidgazok interferencidja gyakran lecsokkenti.
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18. abra: Az EnvironMICADAS gézionforrasdhoz
kifejlesztett gazkezeld rendszer

Fig. 18.: The gas ion source interface system of
EnvironMICADAS

Erre a célra egy tobbfunkcios gazkezeld rendszert
fejlesztettiink ki az EnvironMICADAS
gazionforrasdhoz az ETH-ban, Ziirichben, amelyet
a kis mennyiségli (<50 pg szén) kornyezeti
mintdkhoz  terveztink  mérsékelt  precizids
kovetelményekkel, = megcélozva egy  nagy
mintakapacitdsti automatizalt berendezést (Wacker
etal. 2012).

A megbizhatd gazkezelé rendszer kdzponti eleme
egy léptetdémotorral meghajtott fecskendd, amely a
héliummal kevert CO, mintat folyamatosan a
gazionforrasba nyomja. Mig korabban csak egy
ampulla-toré szolgalt a gaz-interfész
mintaellatasara, a mintak a jelenlegi elrendezéssel
mar harom tovabbi Uton juttathatok be. A
kiilonb6z6 CO,-forrasok kdzott gyorsan valthatunk
egy tobbutas szelep segitségével. Vakmintaként,
valamint standard ¢és tesztmérésekre két, 4% CO,-t
tartalmazo hélium géazpalackot szereltiink be. Az
egyik palack '*C-mentes CO,-t tartalmaz, a masik
pedig elégetett OX-II sztenderdet. A fecskendot
megtoltjik a preparalt gazkeverékkel a jol
reprodukalhaté teszt-, standard- és vak mérésekhez.
Masrészt, a mintakat elégetjiik egy
elemanalizatorban (EA) vagy egy termooptikai
OC/EC analizatorral, a képz6dott CO,-t pedig a
fecskendébe  juttatjuk  egy  zeolit csapda
segitségével. Harmadrészt, a CO,-t a karbonatokbol
vagy a vizmintabol foszforsavval szabaditjuk fel a
szeptummal fedett ampulldkban, ahonnan He-
arammal  juttatjuk az = EA-ndl  hasznalt
mintacsapdara.

Az EnvironMICADAS gaz interfésze nagyon
kiilonboz6 mintdk rugalmas beeresztését teszi
lehetévé  (18. abra).  Jelentés  fejlesztéseket
végeztink a  minta-bevezetési  rendszerek
automatizalasa  érdekében, hogy  hatékony
radiokarbon méréseket végezhessiink. A gazmintak
feliigyelet nélkiili mérései immar lehetséges.
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A legtobb mintat eddig egy torérendszerrel mérjiik,
amely lehetové teszi a CO, gaz liveg- vagy
kvarcampullabdl torténd mérését. Ez egy relative
egyszerli megoldas, de '“C hattérnovekedés is
velejaréja lehet. A CO, elballitasa elvalik a
tényleges radiokarbon méréstdl, igy kiilonbozo
koriilmények kozotti, barmilyen célu, megbizhatd
minta elokészitést tesz lehetové. A CO,-ot viszont
elézetesen el6 kell késziteni, ami nagyszami minta
esetén munkaerd-igényes feladat.

A karbonat- és vizmintdkbol az Ujonnan
kifejlesztett kozvetlen CO, mérés nagyon vonzo
lehetdség kicsi és normal mintaméretek esetén is,
ugyanis a minta-eldkészitési igény minimalis, igy
gyakran ezt alkalmazzuk.

Az elemanalizatorral vald csatolas hatékony modja
annak, hogy bevonjuk a mérési folyamatba a minta
égetését. Mig a minta elemanalizatorral valo
égetése behoz némi szennyezést a Zn vagy Ag
kapszulakbdl, a folyamatot behatéan ismerjiik, igy
nagyon jol reprodukalhatd. Nagy mintasorozatokat
lehet hatékonyan mérni, és akar egy egész éjszakan
keresztiil is megvalosithato a felligyelet nélkiili
mérés. Ez a tulajdonsag vonzd lehet az olyan
nagyobb mintak esetén is (>100 pg), ahol a kisebb
mérési pontossag is elegendd a jelentGsen
lecsokkent minta-el6készitési id6 érdekében.

Osszefoglalé

A radiokarbon (**C) kormeghatéarozas széles korben
hasznalatos a kornyezetvédelemben, régészetben,
geologiaban, hidrologiaban, klima-kutatasban ¢és
$zamos tovabbi kutatasi teriileten is.
Magyarorszagon a régészet ¢és a nukledris
kornyezetvédelem szintén jelentds mértékben
hasznalja a C-14 mddszert, mar az 1980-as évektol
kezdve.

2011 tavaszan egy 1j, fejlettebb technologia vette at
a korabbi méréstechnika helyét hazankban, mely
immar gyorsitdés tomegspektrométeres  izotop-
szeparacion alapul az eddigi aktivitdisméréses
modszer helyett. Az 0j modszer elonye, hogy
sokkal kisebb mintamennyiségeket igényel (0,1-100
mg) a régebbi modszerhez képest (1-100 g), ami
eddig nagyban korlatozta a moédszerrel vizsgalhato
kutatasi témak korét. Mindemellett az 01j gyorsitos
tomegspektrométer (AMS) technika tizszeres
mérési kapacitasnovekedést is jelent a kordbban
hasznalt modszerhez képest.

A debreceni labor szamara egy olyan
tovabbfejlesztett AMS berendezést alkottak meg,
mely a régészeti alkalmazasokon tul specialisan a
kornyezeti mintak mérésére is lett fejlesztve,
elsGsorban egy kiilonleges gazkezeld rendszer altal,
mely a CO, formaba hozott kdrnyezeti mintak
direkt AMS mérését teszi lehetové. Az igy
osszeallitott egyedi EnvironMICADAS tipusi AMS
berendezés a vilagon elséként Magyarorszagon
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kerdilt telepitésre, segitve ezzel a mar eddig is nagy
maltt  magyar '*C  mérési kultira tovabbi
fenntarthat6 tovabbvitelét nem csak kelet-eurdpai,
de immar vilagviszonylatban is.

Az EnvironMICADAS '"C AMS berendezés
sikeres telepitése és atvételi tesztje Debrecenben
2011 8szén tortént meg. A hattér vak mintakra mért
latszolagos '*C kor hattér 46-48 ezer év BP. Az
ionaram az alacsonyenergias oldalon 36 pA (*C).
Ionoptikai transzmisszid6 a gyorsitds szakaszban
38%. Relativ mérési hiba fél napos mérést kovetden
az elsédleges normalizacios standardra (Ox-II,
NIST 4990C) jobb mint +/- 0,3%. A masodlagos
standardra (Ox-I NIST 4990) és a nemzetkdzi "*C
referencia anyagokra (IAEA-C1, -C2, -C7 és C8)
kapott mérési eredmények kivaléan egyeztek a vart
referencia értékekkel.

Az  EnvironMICADAS berendezés debreceni
telepitését kovetoen sikerrel elvégeztiik az j AMS
“C minta-el6készitd laboratériumban kidolgozott
preparativ modszerek atfogéd tesztjét és értékelését.
A laboratorium 2012. eleje ota képes fogadni, és
megfelelden kezelni a legvaltozatosabb anyagi
Osszetételli régészeti és kornyezeti mintakat, és
azokra megbizhat6 AMS '“C mérést végezni. A
2011 nyaran tortént installalast kovetden egy év
alatt Osszesen tobb mint kétezer sikeres AMS
mérést hajtottunk végre Debrecenben, melyben az
utolsé fél évben mar tobb mint 600 db valodi (addig
ismeretlen kort) '*C minta volt.

A debreceni AMS '“C mérések nemzetkozi
azonositdja a ,.DeA-" jelzés, ami jelzi az azonos
laboratoriumot, de mégis megkiillonbozteti a mar
évtizedek ota ,Deb-" koddal jelolt gaztoltési
proporcionalis radiometrikus  '*C  mérésektél,
melyek egymas mellett parhuzamosan tovabb
folytatodnak a laboratoriumunkban.

Koszonetnyilvanitas

Kiilon koszonet illeti az ETH Ziirich és a HEKAL
(MTA ATOMKI és Isotoptech Zrt.) mérndkeinek
és technikai személyzetének kivald munkajat,
mellyel jelentds mértékben  segitették az
EnvironMICADAS, annak gazionforrasa és a
HEKAL '“C AMS minta-el6készité laboraté-
riumanak fejlesztését és tesztjeit.

Az infrastrukturalis fejlesztéseket az Isotoptech Zrt
(Debrecen) és a Magyar Tudomanyos Akadémia
finanszirozta, tovabba az Uj Magyarorszag
Fejlesztési Terv (GOP-2.1.1-09/A-2009-2008 és
GOP-1.3.1-09/A-2009-0032) tamogatta.

A kutatasi programot az Orszdgos Tudomanyos
Kutatasi Alap (OTKA) és a Nemzeti Fejlesztési
Ugynokség (NFU) is anyagilag tamogatta (ref.
szam: OTKA MBO08-A 81515).
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A publikacié elkészitését a TAMOP-4.2.2/B-10/1-
2010-0024 szamu projekt tamogatta. A projekt az
Eurépai Unid tamogatasaval, az Eurdpai Szocialis
Alap tarsfinanszirozasaval valosult meg.
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