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Abstract

Concerning archaecometrical research sampling has always been a hot issue in the relationship of the owner or
the person who is in charge of the studied object and the archaeometrical expert. This is also true of course in
the case of luminescence dating, which usually requires sample extraction by drilling from the studied object. As
a consequence it is considered to be important to inform the archaeological and restorer community on the
necessary amount of sample for performing a valuable analysis. This way the size of the expected damage can be
determined, and thus future compromises between the two parties during the sampling procedure might be
facilitated. In the present short communication therefore we outline the process of sampling and sample
treatment, and based on our previous experience we attempt to determine the amount of sample loss during
these. Based on the necessary amount of treated sample for the direct measurements and the calculated ratio of
sample loss, we also determine the preferable or minimum amount of material that should be extracted during
sampling.

Kivonat

Archeometriai vizsgalatok esetében a mintagyiijtés altalaban neuralgikus pont a vizsgalt targy tulajdonosa vagy
kezeldje, valamint a vizsgadlatot vegzé szakember viszonyaban. Nincs ez madsként a lumineszcens
kormeghatarozads esetében sem, ahol a mérésekhez sziikséges mintat dltalaban furdssal lehet eltavolitani.
Mindezek kapcsan fontosnak tartjuk a régész és restaurdtor szakma informaldsat azzal kapcsolatban, hogy az
eredményes meérések kivitelezéséhez hozzdvetéleg mennyi minta gytijtésére van sziikség, milyen meértékii
roncsolassal kell szamolni. Ezdltal talan konnyebben megkéthetéek az esetleges kompromisszumok a két fél
kézott a mintagyiijtés soran. Rovid tanulmanyunkban ezert attekintjiik a mintavétel és a feltaras menetét,
valamint eddigi tapasztalataink alapjan szamszerisitjiik, hogy mekkora a mintaveszteség utobbi soran. A
tenyleges mérésekhez sziikséges feltart mintamennyiség, és a feltards soran varhato anyagveszteség alapjan
pedig megadjuk, mennyi az a minimalis minta, amivel érdemes nekifogni a termolumineszcens (TL)
kormeghatarozasnak.
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kornyezet) hatdsara kialakulé lumineszcens jelet
mérjiik melegités (TL), vagy megvilagitas (OSL)
segitségével. Ezt kovetéen mesterséges
i L6 besugarzasok ¢és az ezek altal eldidézett
— TL/OSL) jelentdsége az archeometriai és lumineszcens vélaszok alapjan kovetkeztetiink a

régészeti kutatasok terén vitathatatlan. Segitségével minta 4ltal a kiégetés ota elnyelt dozis nagysagara.
kerdmidk, cserép targyak, terrakotta mfiialkotasok Az igy megallapitott dozis és a radioaktiv

Bevezetés

A lumineszcens  kormeghatirozas  (termo-
lumineszcencia/optikailag stimulalt lumineszcencia

valamint téglak és egyéb iparrégészeti vonatkozasu
objektumok kiégetési ideje adhaté meg. A modszer
fizikai alapjairdl, méréstechnikai sajatossagairol
szamos tanulmany ad attekintést (pl.: Aitken 1982,
1998, Wintle 2008; magyarul: Novothny és Ujhazi
2000, Sipos és Papp 2009). A kormeghatarozas
sordn a minta kvarc ¢és foldpat alkotdiban
természetes radioaktiv sugarzas (minta anyaga +
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dozisteljesitmény ismeretében a kiégetés Ota eltelt
id6 szamithato (Sipos 2010)

Az alabbiakban foként a mintagyijtés €s a feltaras
soran altalunk alkalmazott eljarasokat mutatjuk be,
valamint igyeksziink szamszerisiteni a minta-
elokészités soran elvesz6 anyag mennyiségét.
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Mindezt annak érdekében tessziik, hogy ravilagitsunk
az eltér6 kormeghatarozasi problémak megoldasahoz
szilkséges ~minimum  mintamennyiségekre, igy
készitve fel a modszert alkalmazni kivano régész és
restaurator  szakembereket a targyon végzett
,beavatkozas” mértékére. A mintagyQjtés soran
ugyanis, ha kis mértékben is, de elkeriilhetetlen a targy
farassal torténd ,roncsolasa”, ezért kolesonos
kompromisszumra van szilkség a targy vagy
mijalkotas kezeldje (lehetdleg kis furat — tul kevés
minta) és a természettudomanyos szakember
(lehetSleg nagyon sok minta — tul nagy furat) kozott.
Mintagyiijtés

Régeészeti targyak ¢és milalkotasok lumineszcens
eredetiség vizsgalata, illetve kormeghatarozasa
kizarolag roncsoldsos mintagyiijtést kovetden
végezhetd el. Ennek tobb oka is van: 1) a
mérésekhez a targy belsejébol (legalabb 2-3 mm
mélységtol kezdve) kell mintat gylijteni, mert a
lumineszcens jel fény hatasara is torlodik, illetve 2)
igy lehet valamelyest garantalni, hogy a vizsgalt
minta  lumineszcens  jelének  felépitésében
kozrem(ikodo o és B sugarzas nagyrészt magabol a
targy anyagabdl szarmazzék, s a targy kornyezete
(sokszor ismeretlen) csak a nagy hatotavolsaga y
sugarzasért legyen felelds. Végiil 3) a jelenleg
alkalmazott méréstechnikak poranyagt, esetleg
hajszalvékony szeletekben (porcelan esetében)
rendelkezésre allo mintat, mintarészeket
igényelnek.

A mintdzas soran ezért legtobbszor poranyag
gyljtése a cél (1. abra). Ha a vizsgalt targy nem
képvisel nagyobb értéket, akkor a kiilsé 2-3 mm-es
réteg eltavolitasat kovetden a targy Osszezizasaval
és Orlésével is eldallithatjuk az anyagmintat. Ennél
sokszor hatékonyabb, kevésbé drasztikus ¢s az
értékesebb targyak esetében is jol alkalmazhato a
flrassal torténd mintavétel.

1. abra: Mintavétel alacsony fordulatszamu faro és
specialis farofejek segitségével, kis nyomasi Na
lampa fénye mellett

Fig. 1.: Sampling by the light of low pressure Na
lamp using special drill bits and a low rpm drill
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Mintagytjtéskor ezért altalaban ez utdbbi eljarast
szoktuk alkalmazni (1.abra). A mintavétel 2,5,
illetve 2,8 mm atmérdjii Dremel tipusu wolfram-
karbid furo- és mardszarakkal torténik (2. abra)
alacsony fordulatszam mellett, a talheviilés
megakadalyozasa végett. Az optikai Uton torténd
jelvesztést elkeriilend6 a miiveletet hordozhato, kis
nyomasu Na fényforrasok tompitott sarga fényénél
végezzikk (1. 4abra). A lampak kibocsatasi
spektruma 581 nm maximummal igen sziik, az OSL
szempontjabol semleges hulldmhossztartomanyra
szoritkozik, igy mind a foldpat, mind a kvarc
kristalyok fény altali stimulacioja elkeriilhetd.

A mintavételi lyuk felszini kiterjedése és mélysége
erdsen fiigg a kormeghatarozasi feladattol.
Kevesebb mintara van sziikség, ha hamisitvanyokat
szeretnénk kiszlirni (20-30 %-os hiba a korban), és
tobbet kell gyijteniink, ha ugyanazon az anyagon
tobb mérést szeretnénk elvégezni, azaz pontosabb
adatokat szeretnénk kapni (10-15 %-os hiba a
korban). A kormeghatarozasi feladat igy alapvetéen
determindlja a sziikséges mintamennyiséget, a
kés6bbi feltarasi folyamatot €s a mérések menetét
(1. és 2. tablazat).

A mintavételi lyuk mélységét mindezen tal
elsésorban a targy falvastagsaga hatirozza meg.
Altalanos szabaly még, hogy a kiilsé 2-3 mm-t tobb
okbol is kiilon kell valasztani (lasd elébb). Az igy
kapott anyag mindamellett a targy anyagara
jellemzd radioaktiv elemkoncentracio
meghatarozasat (ICP MS, pXRF), illetve mas
archeometriai vizsgalatok elvégzését is lehetdvé
teszi (pl. XRD). Annak érdekében, hogy a
lumineszcens vizsgalatokra szdnt mintdba ne
keriiljon felszinhez kozeli anyag, a furat kiilsé 2-3
mm-ét nagyobb méretlire érdemes kialakitani, mint
a furat bels6 részét (@ 2,5 mm).

1cm

2. abra: A mintavételhez hasznalt nagy
keménységli wolfram-karbid furé- és marofejek
(balr6l a masodik és harmadik @ 2,5 mm, balrél a
negyedik @ 2,8 mm)

Fig. 2.: Tungsten carbide drill and groove bits of
high hardness (2™ and 3™ from the left @ 2,5 mm,
4™ from the left @ 2,8 mm)
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mintagydjtés mintagydjtés
(sok) (keves)
savas feltaras savas feltaras
4-11 pm frakcio
szeparalasa
korongra korongra
Ulepités ulepités
meres

3. abra: Laboratoriumi munka, a lumineszcens mérésekre szolgalé RIS@ tipusu miszer, valamint a feltarasok

folyamatabraja

Fig. 3.: Laboratory works, RIS@ type luminescence reader, and the flow chart of sample preparation

Amennyiben nem adott a kelld falvastagsag, egy
kevésbé  mély  horony  kialakitdsaval  is
meggyljthetd a szilkkséges mennyiség.

Laboratoriumi feltaras és mintaveszteség

A gylijtétt mintat tobb 1épésben készitjiik el a
lumineszcens mérésekre (3. abra). El6szor 10 %-os
HCIl segitségével eltavolitjuk a minta karbonat
tartalmat, majd ezt kovetden 30 %-os H,O, oldattal
az esetleges szervesanyag tartalmat is elmaratjuk. A
savas kezelést a pH semlegesitése koveti.
Centrifuga alkalmazasa és koriiltekintd dekantalas
mellett is atlagosan 20-30 %-os anyagveszteséggel
kell szamolnunk (1. és 2. tablazat).

Amennyiben nagyobb mennyiségi minta all
rendelkezésre, a vizsgalt anyag szemcseméret
szerinti szeparacidjat is elvégezziik. igy novelhetd a
szemcsék méretbeli homogenitasa, ezaltal az altaluk
abszorbealt radioaktiv besugarzas hatékonysaganak
egyontetisége. A méret szerinti elkiilonitést
centrifugacs6ben, 6 cm-es aceton oszlopban az
eltér6 szemcseméretek eltéré ilepedési idejét
kihasznalva végezziik. A cél a 4-11 um kozotti
szemcsefrakcid szeparalasa. Az eljards végére a
mérésekhez felhasznalhatd anyag mennyisége
tovabbi 40-45 %-kal csokken, igy végiil az eredeti
mennyiség kb. 30 %-a marad meg (1. tablazat).

Legvégiil a megmaradt polimineralikus anyagbol
acetonos szuszpenziot készitlink, melyet
iivegesovekben elhelyezett 9,8 mm atmérdji
aluminium korongokra ilepitiink 1ugy, hogy
hozzavetdleg 2,0-2,5 mg mennyiségii anyag jusson
egy-egy korongra (1. és 2. tablazat). A korongokra
felvitt anyag fedése és Osszefliggdsége sajnos nem
minden esetben megfeleld, atlagosan a korongok
80-90 %-a alkalmas a tovabbi mérésekre (4. abra).
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Mennyi minta gyiijtésére van tehdt
szitkség?

A TL/OSL mérések menetét ehelyilitt nem all
modunkban részletezni, azt viszont fontos szamba
venniink, hogy a kiillonb6zé vizsgalatokhoz
hozzavet6leg hany korong sziikséges, ebbdl ugyanis
megadhatd az optimalis gylijtési mennyiség is.

Amennyiben  nagyobb  mérési  pontossagra
toreksziink minimum 24 korongra van sziikségiink
(hozzaadott dozis modszer: min. 12 korong,
regeneraciés mérések a pontositdshoz: min. 9
korong, fakulasi teszt: min. 3 korong (Sipos és Papp
2009)).

icm

4. abra: Elokészitett mintahordozé aluminium
korongok. Bal oldalon j6 fedettségli korongok, jobb
oldalon nem megfeleld fedettségli korongok, alul
tiszta korongok minta nélkiil

Fig. 4.: Sample bearing aluminum discs ready for
the measurements. On the left discs with complete
sample cover, on the right discs with incomplete
sample cover, at the bottom clear discs can be seen
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1. tablazat: A gyQjtott és a kormeghatarozashoz felhasznalt mintamennyiség alakuldsa részletesebb mérések
esetén. A 4-11 um-es frakcio levalasztasaval csokken a legjelentsebben a felhasznalhatoé anyag mennyisége.

Table 1.: Change of sample quantity throughout laboratory procedures when aiming at more precise
measurements. The greatest loss is experienced during the separation of the 4-11 um grainsize fraction.

lab. kod gytijtott feltaras utan 4-11 pm korongok minta/korong
(mg) (mg) (mg) (db) (ng)
0sz179 390 300 120 55 2.18
052180 440 380 110 51 2.16
0sz181 390 290 90 40 2.25
052182 230 210 60 28 2.14
0sz183 460 410 110 51 2.16
0sz184 340 250 110 52 2.12
0sz185 490 430 210 50 2.50
0sz186 430 220 110 40 2.75
0sz187 460 270 90 32 2.81
052188 590 430 200 40 2.50
052189 510 450 280 40 2.50
052192 400 250 120 44 2.73
0sz193 560 250 140 48 2.92
052194 500 230 100 40 2.50
0sz195 280 180 100 40 2.50
052196 260 170 80 28 2.86
0sz197 350 220 100 36 2.78
0sz198 390 290 110 40 2.75
052199 500 210 110 40 2.75
052369 1230 980 287 40 2,50
052372 820 740 290 40 2,50
0sz377 970 850 300 40 2,50
0sz382 310 220 60 30 2,00
0sz391 438 309 89 36 2.47
052392 217 151 43 21 2.05
atlag 479 (100 %) 348 (73 %) 139 (29 %) 40.1 2.47

2. tablazat: A gy(jtott és a kormeghatirozashoz felhasznalt mintamennyiség alakuldsa egyszeriibb
eredetiségvizsgalat esetén. A 4-11 um-es frakcid levalasztasara a kevés minta miatt ez esetben nincs lehetdség.

Table 2.: Change of sample quantity throughout laboratory procedures when aiming at less precise authenticity
testing. The separation of the 4-11 pm grainsize fraction in this case is not possible.

lab. kod gytijtott feltaras utan 4-11 pm korongok minta/korong
(mg) (mg) (mg) (db) (mg)
052240 60.5 32 18 1.78
0sz274 41 33 18 1.83
082275 41 35 15 2.33
052367 48 28 14 2.00
0sz385 53 49 20 2.45
052386 77 72 28 2.57
0sz387 45 41 16 2.56
0sz388 73 40 20 2.00
0sz389 75 60 28 2.14
0sz486 34 17 9 1.89
052487 49 36 18 2.00
0sz542 39 32 16 2.00
0sz543 34 29 15 1.93
0sz544 40 33 16 2.06
0sz545 60 49 24 2.04
052546 45 43 22 1.95
0sz547 44 39 20 1.95
0sz548 48 39 20 1.95
0sz549 43 35 17 2.06
0sz550 27 22 11 2.00
atlag 48.8 (100 %) 38.2 (78 %) 18.25 2.07
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5. abra: Furo- és marofejekkel kialakitott 1x1 cm-
es, 5-6 mm mély mintavételi lyuk, melyb6l 400-500
mg anyag gyljthetd. A méretes miitargy hatuljan
még ez a roncsolas sem feltiing.

Fig. 5.: An approximately 1x1 cm size, 5-6 mm
deep sampling pit adequate for the extraction of
400-500 mg powdered sample. On the non-refined
back of the relatively large artwork the harm is
hardly distinguishable.

Mindazonaltal sokszor el6fordul, hogy a mérést
ismételni  kell, esetleg mas protokollal is
ellendrizniink kell az eredményeket, ezért
optimalisan 36-40 korong elokészitése célszerli. Ez
hozzavet6leg 90-100 mg anyag meglétét jelenti a
feltarasokat kovetden. Mintegy 70 %-os teljes
veszteséggel szamolva igy tehat minimum 250-300
mg (1,8 g/em’ atlagos siiriiséget feltételezve ~ 0,14-
0,17 cm’) minta gyiijtése célszerii, ami a kiilsé 2-3
mm-es réteg eltavolitasan tal egy 10x10 mm-es
gyljtési  felillet esetében tovabbi 2-3 mme-es
(5. abra), egy 5x5 mm-es gytijtési feliilet esetében
pedig tovabbi 6-7 mm-es mélységii
anyagkitermelést igényel.

Kevésbé pontos eredetiség vizsgalat esetén a
minimalis mennyiség 12 (hozzdadott dozis
modszer), némi rahagyassal 18 korong, azaz
legalabb 36 mg anyagra van sziikség a minta
korongra iilepitésekor, ami hozzavetdleg 45-50 mg
(1,8 glem® atlagos siirliséget feltételezve ~ 0,025-
0,027 cm’) minta gy(jtését feltételezi. Ez egy 2,5
mm atmérdju furofej esetében a 2-3 mm-es feliileti
réteg eltavolitasan tal tovabbi kb. 5 mm-es
mélységu furatot igényel (6. abra).

A kor kiszamitasadhoz elengedhetetlen masik
alapvetd paraméter, azaz a doézisteljesitmény
meghatarozasdhoz sziikséges anyagmennyiséget a
mintagylijtés  elején  kiilonvalasztott  kiilsd
furatanyag altalaban fedezi. Nagyobb feliiletre
kiterjed6 mintavétel esetén a begy(ijthetd 100-300
mg mennyiségli anyag ICP MS-sel torténd
elemosszetétel vizsgalatot is lehetévé tesz, ennek
mintaigénye ugyanis 50 mg. Elénye, hogy
segitségével a minta U, Th és K koncentracidja is
meghatarozhato, ezaltal a dozisteljesitmény, illetve
a kor is pontosabban szamithato.
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6. abra: Mintavételi furat eredetiség vizsgalathoz.
A furat kiils6é része nagyobb (@ 2,8 mm), belsd
része kisebb (@ 2,5 mm) atmérdjii fardfejjel lett
kialakitva. A mintat a targy eldugott, nagyobb
anyagvastagsagot biztosito részérdl gytjtottiik.

Fig. 6.: Sampling hole for authenticity testing. The
outer part of the drill hole was made with a larger
(9 2,8 mm), the inner part with a smaller (@ 2,5
mm) diameter drill bit. The sample was taken from
a hidden location where material thickness was
greater.

Amennyiben kis atméréji furatbol gyijtink, a
kiils6 anyag mennyisége 20-30 mg-nal nem tobb,
azaz az ICP MS vizsgalatokat nem lehet elvégezni.
Ilyen esetekben azonban a K-tartalom (részaranya a
dozisteljesitményben  40-50 %) meghatarozasa
tovabbra is megoldhato, pl. pXRF segitségével. Az
U és Th mennyisége a K-tartalom ismeretében
becsiilhetd. Eredetiség vizsgalat esetén a 20-30 %-
os pontossag kivitelezéséhez mindez elegendd.

Osszegzés

Eddigi tapasztalataink alapjan a TL vizsgalatokhoz
elokészitett mintdk feltardsa soran jelentkezd
anyagveszteség 70 %, illetve 20 % attol fiiggden,
hogy milyen mérési pontossiagot igényld
kormeghatarozasi feladattal allunk szemben, és az
milyen feltarasi procedurat igényel. Ez alapjan,
illetve a  konkrét mérésekhez  sziikséges
korongmennyiség alapjan minimalisan 250-300,
illetve 45-50 mg minta gy(jtésére van sziikség, ami
10x10x6 mm-es mintavételi arok, illetve @ 2,5x8
mm-es mintavételi furat elkészitését feltételezi. A
kormeghatarozashoz szilikséges tovabbi,
elemosszetételre vonatkozd mérések mintaigényét
fedezi az arok, illetve a furat kiils6 2-3 mm-€ébol
szarmazd anyag A mintagylijtést megel6zden a
régész és mivészettorténész szakembernek tehat a
fentebb emlitett minimum dimenzidkkal kell
szamolnia, ha értékelhetd mérési eredményeket
szeretne a targy keletkezési korara vonatkozoan.
Laboratériumunk szakemberei ugyanakkor mindent
elkdvetnek azért, hogy a lehetd legkisebb sériilést
okozzak a targy lehetd legeldugottabb részén a
targy kezeldjével remélhetdleg teljes egyetértésben.
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Hozza kell még azt is tenni, hogy a TL-el
meghatarozott kor, illetve az ezzel jard ,,sebhely”
(ha a restaurator el nem tiinteti) mint bizonyiték
akar még emelhet is a targy értékén. Mindezek
alapjan reméljiik, hogy a TL és mas archeometriai
vizsgalatokhoz sziikséges roncsolasos
mintagytlijtéssel szemben taplalt természetszeri
ellenérzés valamelyest csokken a régészek ¢és
miivészettorténészek korében.
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