Archeometriai Mithely 2016/XTI1./1. 9

A DEBRECENI GAZTOLTESU PROPORCIONALIS
SZAMLALOCSOVES (GPC) C-14 LABOR NEMZETKOZI
OSSZEMERESEINEK ERTEKELESE
OVERVIEW OF THE INTERNATIONAL INTERCOMPARISONS

OF THE GAS PROPORTIONAL COUNTING (GPC) C-14 LABORATORY,
DEBRECEN, HUNGARY

SVINGOR EVA, MOGYOROSI MAGDOLNA, FUTO ISTVAN,
VERES MIHALY, MOLNAR MIHALY, RINYU LASZLO

Hertelendi Ede Kdrnyezetanalitikai Laboratorium, MTA Atomki — Isotoptech Zrt, 4026 Debrecen, Bem tér 18/c.

e-mail: svingor.eva@gmail.com

Abstract

An intercomparison is the best scientific tool to determine the current status of laboratory comparability. It is a
foundation for formal quality control at an individual laboratory level, fosters a harmonization amongst labo-
ratories and provides an independent and verifiable measure of interlaboratory comparability for the user. The
ATOMKI GPC laboratory took part in the last three International Radiocarbon Intercomparison (TIRI, FIRI,
VIRI). The samples’ activities spanned the activity range from “modern” to “close to background”, and they
represented a wide scale of materials. Altogether 29 samples were analyzed during the courses. Six of them were
“modern”, three were “close to background” and the age of 20 samples varied from 1600 BP to 19 000 BP. In
this time span 14 of our measured data agreed with the consensus values at 1o, 5 of them at 2o confidence level.
The difference between the consensus and measured values was a bit larger than 2o for TIRI L (whalebone). This
sample belonged to the special samples. It was sent to check the minimum carbon quantity for measurements and
it contained cc 0.5 g C. The “close to background” means for us 35—40 000 BP.

Kivonat

Az 6sszemérés a legjobb tudomanyos eszkoz egy laboratorium megbizhatdsaganak ellendrzésére. Ez egy hivatalos
keret a minéségbiztositas érdekében, mely a laborok kozotti 6sszehangoltsagot erdsiti és a felhasznalok szamara
pedig az eredmények dsszehasonlithatosaganak fiiggetlen és igazolt mércéje. Az ATOMKI GPC laboratériuma a
legutobbi harom (TIRI, FIRI és VIRI) nagy nemzetkozi radiokarbon 6sszemérésben vett részt. A mintak aktivi-
tasszintje a ,,maitdl” a ,,kdzel hattér’-ig terjedd tartomanyt olelte fel, a lehetséges mintatipusok széles skalajat
bevonva. Osszesen 29 kiilonbozé mintat mértiink. Ebbél hat volt mai/modern, harom volt kozel a hattér szinthez
¢és a maradék htsznak a C-14 kora 1600 BP és 19000 BP ko6zott valtozott. Ebben az utdbbi korintervallumban a
laboratoriumunk altal mért C-14 korok 14 esetben 1 szigmas, 5 esetben pedig 2 szigmas konfidenciaszint mellett
megegyeztek a konszenzus-értékekkel. A TIRI L (balnacsont) minta esetén a konszenzus-érték és az altalunk mért
kor kozotti kiilonbség valamivel nagyobb volt, mint a 2 szigmas konfidenciaszint. Ez egy specialis minta volt,
minddssze kb. 0,5 g volt a teljes széntartalma és a méréshez sziikséges minimalis mintamennyiség meghataro-
zasara szolgalt. A ,,hattérkozeli” a mi GPC laborunk esetében a 35-40000 év BP-t jelentette.

KuLcsszavak: NEMZETKOZI RADIOKARBON 0SSZEMERES, TIRI, FIRI, VIRI, KONSZENZUS-ERTEK

KEYWORDS: INTERNATIONAL RADIOCARBON INTERCOMPARISON, TIRI, FIRI, VIRI, CONSENSUS VALUE

Bevezetes

Talan még Libby sem sejtette, hogy felfedezettjére
milyen oridsi tudomanyos karrier var: a régészeti,
hidrologiai és negyediddszaki kutatasokon (kormeg-
hatarozas, klimakutatas) tul beépiilt a légkorfizikai,
oceanografiai, biologiai, orvosi és gyogyszerkutata-
sok fegyvertaraba is. Nem kevésbé fontos a szerepe
a kornyezetvédelemben (légszennyezés, nuklearis
létesitmények kibocsatasai, talajer6zid, stb.) sem.
A lista valoszinlileg még nem teljes és naprol napra
hosszabb lesz. Nem csoda hat, hogy a C-14 méré-
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sével foglalkozo laboratoriumok gombamad szapo-
rodnak, szamuk ma jéval 100 {616tt van. Vannak ko-
zottiik nagy multd, sok ismerettel bird mihelyek, és
vannak nemrég alapitott, kevés tapasztalattal rendel-
kezd laborok. Egyesek a témak széles skalajat mi-
velik, masok kifejezetten egy — egy adott teriiletre
szakosodtak. Erthetd, hogy az alkalmazott vizsgalati
eljarasok (mintakezelés, elékészités, méromiiszer,
sztenderdek, hattér-anyagok, stb.) eltéréek. A meg-
oldasra varo6 problémak viszont foldrajzi és politikai
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hatarokat nem ismernek, igy tobb helyen végeznek
azonos témakorhoz kapcsolodo kutatomunkat. 4 k-
z0s siker kulcsa, hogy a kiilonbozé laboratoriumok
meérési eredményei kompatibilisek legyenek. A fel-
haszndloknak tudniuk kell, hogy egy adott labor mé-
rései mennyire megbizhatoak. A laboroknak pedig
létkerdes, hogy méréseik igazoltan a valos értékeket
adjak. Akis mérési hiba (szoras vagy mérési bizony-
talansag), vagy az azonos mérési protokoll mellett
megismételt mérések eredményeinek kis eltérése
(precizitas) nem garantalja a mérés pontossagat. Le-
hetnek a rendszerben olyan allandé hibak, amit egy
laboron beliil nehezen lehet azonositani. A pontossa-
got, azaz a megbizhatdsagot legjobban a nemzetkdzi
megmeérettetés igazolhatja (Svingor, 2012).

A radiokarbon méréssel foglalkozok koran felismer-
ték a rendszeresen szervezett nemzetkdzi 9sszemé-
rések fontossagat. Az els 0sszemérésen (1978/79)
még mindossze 15 labor vett részt, de mar ennek ki-
értékelése is az eredmények kozti eltérések szamos
okara vilagitott ra (Currie & Polach 1980): a mintdk
elékészitésére, a szén kinyerésére alkalmazott mod-
szerek, mérémiiszerek kiilonbsége, hibaszamitas. Az
adatok feldolgozasa évekig tartott, de a hibak korrekt,
matematikai elemzése a nem egységes adatszolgalta-
tas miatt meghitsult. 1986-ban egy ujabb, célzottan
felépitett vizsgalatsorozatot inditottak (Scott et al.
1986), amely elsdsorban a minta-eldkészités/feltaras
soran fellépd analitikai problémakra, illetve a mérési
hibak szamitasara, megaddsara koncentralt (Scott et
al. 1990). Long (1990) pedig a tapasztalatok alapjan
egy minbségbiztositasi protokollt dolgozott ki. En-
nek sarkalatos pontja a mindség-ellendrzés, amelyet
a laborok referencia anyagok rendszeres mérésével
valodsithatnak meg. Ehhez nagy mennyiségben el6-
allitott, j6 mindségli, homogén természetes anya-
gokbol allo (elkészitést is igényld) mintdkra van
sziikség, amelyek legvaloszinlibb C-14 aktivitasat/
BP korat nemzetkdzi 6sszemérésen elfogadott kon-
szenzus-értékek adjak. A kovetkezd dsszemérésnek
mar ilyen referencia anyagok eléallitasa volt az el-
sddleges célja (Rozanski et al. 1992). A munkat a
Nemzetkdzi Atomenergia Ugynokség (IAEA) koor-
dinalta, 6 referencia anyagot eredményezett (IAEA
C-1 — C-6). Anyaguk fa (2 minta), celluléz (1 min-
ta), karbonat (2 minta) és cukor (1 minta). Tome-
giik egyenként 50 — 80 kg, aktivitasuk 0 — 150 pMC
(a teljesen inaktiv fosszilist6l az atombomba-cstcs-
csal szennyezett mintakig), vagyis “C tartalmuk
igen széles tartomanyt fed le. Ezekbdl az anyagok-
bol mar az Osszemérésekhez is tobb mérésre ele-
gendé mennyiséget kaphattak a laborok, nagyobb
résziiket referencia anyagként tartjak nyilvan, ma is
beszerezhetdek.

A mérémuszerek ellenérzésére/kalibralasara nem-
zetkozi sztenderdek szolgalnak. Ezek mesterségesen
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eléallitott, pontosan ismert “C aktivitas, nagy tisz-
tasagl anyagok, mérésiik semmilyen analitikai el6-
készitést nem igényel. A teljes mérési folyamat, azaz
az analitikai modszerek és a méromiiszerek egyiittes
teszteléséhez (laboron belilli mindség-ellendrzés) a
mérési gyakorlatban gyakran eléfordulé mintatipu-
sokbdl késziilt referencia anyagok, sot ezek soroza-
ta sziikséges, ha a mérések megbizhatosagat széles
korintervallumra igazolni akarjuk.

A referencia anyagok 1éte azonban nem csokkenti
az Osszemérések jelentdségét. (1) Az ismert kort
anyagok mérése nem azonos fajsulyu a ,,vak” min-
tak mérésével. (2) Az 6sszeméréseken deriil ki, hogy
jelenleg hol a helyiink a vilagban a mérések szorasa,
precizitasa, és foleg pontossaga (megbizhatosaga)
tekintetében. (3) Az eredményeket az alkalmazott
mérési protokoll 1ényeges pontjainak megadasaval
egyiitt kérik. Sok labor mérési modszereit €s ered-
ményeit elemezve azonosithatok az eredmények ko-
z0tti eltérést okozo tényezok, ez alapjan javithatok a
mérési protokollok. (4) A szédiiletesen gyors techni-
kai fejlodés megkdveteli az 0j eljarasok, miiszerek
tesztelését, gyakran Uj iranyt adva a fejlesztéseknek.
(5) A referencia anyagok mennyisége véges, potla-
suk és az alkalmazasok boviilé kore miatt sziikség
van ujabb és ujabb referencia anyagok eldallitasara.

Osszemérések tehat mér torténtek és folytatodtak
is. Mivel addig két nemzetkdzi Osszemérés volt
(Scott et al. 1990 és Rozanski et al. 1992), a soron
kovetkezd, a ,,harmadik” azaz TIRI (Third Inter-
national Radiocarbon Intercomparison) nevet kap-
ta 1991-ben. Ezt kovette a FIRI (Forth IRI,1999),
majd a VIRI (V. IRI, 2004), ¢s jelenleg a SIRI (Sixth
IRI) eldkésziiletei folynak. A debreceni '“C labor a
TIRI-n, FIRI-n és a VIRI els6 két forduldjan még
GPC laborként vett részt. A tovabbiakban bemutat-
juk a GPC labor szereplését a harom 6sszemérésen.
Mindharom 6sszemérés soran a Hertelendi Ede kan-
didatusi értekezésében leirt minta-elokészitési mod-
szereket alkalmaztuk (Hertelendi, 1990).

TIRI

A TIRI indulasat 1991-ben, a 14. Nemzetk6zi Ra-
diokarbon Konferencian (IRC) jelentették be. Az
elézetesen értesitett 150 labor koziil tobb mint 90 je-
lezte részvételi szandékat. Ezek a laborok 1992 mar-
ciusaban kaptdk meg a mintakat, az eredményeket
1993. marciusra vartak.

Az dsszeméreés célkitlizései: (1) segiteni a mindség-
biztositasi protokoll kialakitasat; (2) objektiv képet
adni a laborok teljesitményérdl; (3) tovabbi referen-
ciamintakat eléallitani.

Az 6sszemérés 2 fordulobol allt. Osszesen 13 mintat
(1. tablazat) készitettek a bevezetésben leirt szem-
pontok szerint. Az els 6 mintat (A — F) valamennyi
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1. tablazat: A TIRI 6sszemérésre kijelolt mintak (Scott 2003f)
Tab. 1.: TIRI sample list (Scott 2003f)

Minta TIRI kod Kor/aktivitas

arpa zacc A modern

Belfasti dendro-datalt feny6 B ~ 1 felezési id6
IAEA celluloz (IAEA-C3) C 129,41 (+ 0,06) pMC
tozeg D <1 felezési ido
humin-sav E 2 — 3 felezési id6
kalcit kristaly (kalcium karbonat) F ~ 0 pMC (hattér kozeli)
fa G > 4 felezési id6
tézeg H 2 — 3 felezési id6
tufa, mészkd I 1 -2 felezési

fa J <1 felezési idd
karbonat (turbidit) K ~ 3 felezési id6
balnacsont L 2 —3 felezési id6
tézeg M <1 felezési id

2. tablazat: TIRI eredmények (Scott 2003f)
Tab. 2.: Results of TIRI (Scott 2003f)

GPC lab. kéd | TIRI kéd/ | Minta tipusa | Kor (BP) lo TIRI kon- lo
Deb- mintaprep. szenzus érték

( ) szz’nmap b (ATOMKT) (BP)*
Deb-2483 B/1 4500 85
Deb-2480 B/2 fa 4490 70 4503 6
Deb-2482 B/3 4475 70
Deb-2450 D/1 3800 90

tézeg 3810 7
Deb-2485 D/2 3785 90
Deb-2430 E humin-sav 11250 95 11129 12
NA F kalcit kristaly | >40000 46750 208
Deb-3394 G fa hattér 39784 620
Deb-3382 H tézeg 11272 62 11152 23
Deb-3400 I travertin 11 075 57 11060 17
Deb-3397 J fa 1574 30 1605 8
Deb-3396 K karbonat 18 260 106 18155 34
Deb-3405 L balnacsont 13 091 93 12788 30
Deb-3424 M tozeg 1664 45 1682 15

pMC lo pMC lo

Deb-2489 A/l 116,0 0,84
Deb-2434 A2 arpa zacc 115,9 0,74 116,35 0,0084
Deb-2493 A/3 116,9 0,76
Deb-2775 C/1 celluléz, 129,8 0,8 1297 0.08
Deb-3410 C2 IAEA C-3 130,1 0,83
NA F kalcit kristaly | 0,045 0,32 0,18 0,006

* Scott (2003f) Tab. 6.1a, 6.1b
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labor megkapta. Akik lemérték és bekiildték az ered-
ményt, valaszthattak a tovabbi 7 specialis, ezért ki-
sebb mennyiségben rendelkezésre alldé minta koziil,
hogy melyiket mérik.

Osszesen 93 labor kapta meg az elsé mintacsomagot,
és ezek kozil 67-t6l érkezett vissza az eredmény.
Ezek koziil 42 LSC, 18 GPC és 11 AMS labor volt
(41abor2 —2 kiilonb6z6 miiszerrel is mért). A laborok

20000

12

listaja megtalalhato Scott (2003f) cikkében, a mérési
eredmények tablazatat Scott (2003j) tartalmazza,
a debreceni GPC labor azonositd szama 22 volt.
A konszenzus-értékek kiszamitasdnal hasznalt, va-
lamennyi 0sszemérés esetén alkalmazott statisztikus
moddszereket Scott (2003i) ismerteti. Valamennyi
tablazatban és abran a Libby-féle, nem kalibralt BP
kor (Svingor 2012) szerepel.

18000 . “X
g 16900 ;‘;m / /
2 14000
- 20
?I,mum A -

: ol
6000
= /
F  ao00 B
/D
2000
*).M
0 T . :
i} SO00 10000 15000 20000

TIR mintdk konstenzus kora (BP)
1. abra: A TIRI mintak ATOMKI — GPC laboratoriumban mért BP korai vs. konszenzus-értékek. A mérési hibak

a markereknél kisebbek. (Scott, 2003f)

Fig. 1.: Ages in BP for TIRI samples: ATOMKI — GPC results vs. consensus values. Error bars are shorter than

the markers. (Scott, 2003f)

A 2. tablazatbol lathatjuk, hogy 40 ezer BP koriil
a debreceni GPC labor elérte teljesit6képessége ha-
tarat. (Azért tegyiik hozza, hogy a TIRI F mintara
az ATOMKI-ban mért (0,045+0,32) pMC aktivi-
tasnak nagyobb ugyan a hibaja, mint az elfogadott
(0,18+0,006) pMC értéke, de elég merész dolog egy
csaknem 50 ezer éves kristalyos képzddmény korat
200 év pontossaggal megadni.) Az 1000 és 20 000
BP kozotti korintervallumban eredményeink vala-
mennyi mintatipusnal jol egyeznek a konszenzus-
értekekkel (1. abra). Az 6sszemérésen nem szere-
peltek 20 és 40 ezer BP kozotti idészakbol szarmazo
mintak, igy nem tudjuk, ezen beliil meddig megbiz-
hatoak a méréseink.

FIRI

Az el6zbek tanusagai alapjan a negyedik 6sszemérés
(FIRI, 1999) célkittizései kicsit modosultak (Scott
2003a). Ezek a kovetkezdek voltak:

Az AMS, LSC és GPC laborokban végzett rutin
analizisek 0sszehasonlithatésaganak vizsgalata.

e Azeltérések okainak és mértékének szamszeri-
sitése.

* A mintaméret, el6kezelés és pontossagi kovetel-
mények hatasainak vizsgalata.

A minték kivalasztdsdnak szempontjai boviiltek:

e 4C aktivitasuk homogén legyen, és fedje le a
moderntdl a hattér-kozeli értékekig a teljes mér-
hetd tartomanyt.

e Legyen koztiikk 2 azonos, de mas megjeldléssel
szerepld minta.

e Legyen koztiik olyan, ami mar az el6z6 Osz-
szeméréseken is szerepelt.Mennyiségiik elég
legyen ahhoz, hogy uj referencia anyagként
szolgaljanak.
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*  Tobbségiik legyen alkalmas mind AMS, mind
LSC/GPC mérésre.

»  Valamennyi minta természetes anyagbol késziil-
jon. Ezek kozott legyenek ismert kortt mintak:
(1) fak ismert korti évgytrti (kb. 40 évgyiri);
(2) rovid novekedési idejii ndvények, pl. ga-
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bona; (3) nagy tomegben kémiailag kezelheto,
majd fizikailag homogenizalhaté mintak.

Az Osszemérésre kijelolt mintakat (3. tablazat)
1999. augusztus — szeptember soran kaptak meg a
laborok, az eredményeket 2000. decemberig kel-
lett bekiildeni.

3. tablazat.: A FIRI 6sszemérésre kijelolt mintak (Scott, 2003a)

Tab. 3.: FIRI sample list (Scott, 2003a)

Minta FIRI kod Kor/aktivitas

Kauri fosszilis faminta (IAEA C-4) A, B hattér kozeli (legalabb 40 kBP)
Kalcit (tengeri turbidit) C ~ 3 felezési id6

Belfast dendro-datalt feny6 D,F ~ 1 felezési id6

Huminsav E ~ 2 felezési id6

Arpa zacc G,J modern

Hohenheim dendro-datalt tolgy H <1 felezési id6

Belfast dendro-datalt celluloz I ~ 1 felezési id6

A FIRI-ben 92 laboratorium vett részt, koziiliikk 48
LSC, 19 GPC és 25 AMS labor volt (Scott 2003b).
Az eredmények statisztikus elemzését (Scott 2003¢)
kovetden vizsgaltak az eltérések lehetséges forrasait
(Scott 2003d). A beérkezett 1056 mérési eredmény-
bol 122, azaz t6bb mint 10% nem volt elfogadhato.
Ezeknek az eredményeknek 87%-a LSC laborokbol
szarmazott. A megoszlas valamennyi mintara egy-
forma volt, tehat nem a mintdkhoz kothetd. A 92

4. tablazat: FIRI eredmények (Scott, 2003¢)
Tab. 4.: Results of FIRI (Scott, 2003¢)

laboratériumbol 39-nek (42%) volt legalabb 1 ,ki-
16g6” eredménye. Ezek koziil 23-bdl egynél tobb, és
9-bol 5 vagy még tobb elfogadhatatlan eredmény ér-
kezett (Scott 2003c). Valamennyi mérési eredmény
megtalalhaté Scott (2003g, 2003h) tablazatokban, a
debreceni labor kodszdma ennél az 6sszemérésnél 4
volt. A sajat szereplésiinket szeretnénk bemutatni a

4. tablazatban és a 2. abran.

GPC lab. kéd | FIRI kod/ Minta tipusa | Kor (BP) 1o FIRI 1o
(Deb-) mintaprep. konszenzus
szama érték (BP)*
Deb-7501 A fa hattér érték nincs  kon-
Deb-7439 B fa hattér érték SZenzus
Deb-7496 C karbonat 18300 150 18176 10
Deb-7493 D fa 4520 50 4508 3
Deb-7512 E/l . 11980 130
humin sav 11780 7
Deb-7503 E2 12000 110
Deb-7447 F fa 4530 80 4508
Deb-7497 H fa 2430 60 2232
Deb-7477 I celluléz 4560 60 4485
pMC 1o pMC 1o
Deb-7485 G arpa zacc 111 2 110,4 0,7
Deb-7487 J arpa zacc 11,5 2 110,65 0,65
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2. abra: A FIRI mintak ATOMKI — GPC laboratoriumban mért BP korai vs. konszenzus-értékek. A mérési hibak

a markereknél kisebbek.

Fig. 2.: Ages in BP for FIRI samples: ATOMKI — GPC results vs. consensus values. Error bars are shorter than

the markers.

Ugyanaz mondhat6 el a labor teljesitményérdl, mint
a TIRI esetén is: azaz minden esetben a vart, kon-
szenzus kornak megfeleld, azzal hiban beliil egyez6
eredményt mértiink, azzal a kiegészitéssel, hogy ma-
tematikailag bizonyitottan nem volt ,,kil6gd” mérési
adatunk (Scott 2003c¢, Tab. 3.31). Sajnos ezuttal sem
volt 20 és 40 ezer PB kozotti kort reprezentald minta
az Osszemérésben.

VIRI

Az 6todik Osszemérés (VIRI, 2004-t6l) 3 szakasz-
bol allo, 4 évre tervezett projekt volt. Els6sorban
fiiggetlen ,,mindségellenérként” szolgalta a labo-
rok belsé minéségbiztositasi rendszerét, ezért kiilon

hangstlyt kapott az analitikai modszerek vizsgalata.
Mivel a kiilonb6z6 mintatipusok kiilonboz6 anali-
tikai eljarasokat igényelnek, az 6sszemérésre szant
mintakat anyaguk szerint csoportositottak. Az els6
szakasz mintait (gabona) 2004 szeptemberében, a
masodikét (csont) 2005 oktoberében kiildték szét a
laboroknak. A harmadik fazis mintai a gyakorlatban
mérésre keriilé anyagok széles skalajat felolelte.
Ezeknek az elkészitésével 2008-ban végeztek. Az
eredmények elézetes értékelését Scott et al. (2007a),
a masodik fazist Scott et al. (2010a), a harmadikat
Scott et al. (2007b) cikkekben talalhatjuk. Az 1. és
2. forduléra kivalasztott mintak a kdvetkezdk voltak
(5. tablazat):

5. tablazat: A VIRI 6sszemérés 1. és 2. fordulodjara kijel6lt mintdk (Scott et al. 2007b, 2010a)

Tab. 5.: VIRI Stage-1 and Stage-2 sample list (Scott et al., 2007b, 2010a)

Minta VIRI kod Kor/aktivitas
Fazis 1.

arpa zacc (2001-ben gytjtott) A modern

gabona B <1 felezési id6
arpa zacc (1998-ban gyjtott, azonos FIRI G & J) C 110,7 (= 0,06) pMC
gabona D <1 felezési id6
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5. tablazat, folyt.
Table 5., cont.
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Fazis 2.

mamutcsont E > 5 felezési 1d6
locsont F <1 felezési id6
embercsont (AMS) G ~ 1000 BP
balnacsont H ~ 2 felezési 1d6
balnacsont I ~ 2 felezési id6

Az els6 szakaszban 70, a masodikban 42 “C labor
vett részt (mivel a csont prepardlasa sokkal nehe-
zebb, mint a gabonaé). Az el6zd Gsszemérésekhez
hasonléan szamos labor egynél tobb eredményt is
bekiildott. A beérkezett valaszokbol jol latszik az
AMS technika térhoditasa: az els6 fazisban 61 AMS,
32 LSC és 16 GPC labor szerepelt (néhol tobbféle
méréstechnika allt rendelkezésre), a masodikban
42 bekiild6 laborbol 27 volt AMS, koziilik 2 a még
miikodd GPC, 2 az LSC berendezésével is mért. 11
csak LSC technikat hasznalt, és mindossze 4 labor-
ban mértek csak GPC-vel. Ismét bebizonyosodott,

hogy az LSC mérések a legkevésbé megbizhatoak, a
legkisebb hibaval és legpontosabban az AMS labo-
rok mérnek. A GPC mérések hibdja ugyan nagyobb,
mint az AMS-eké, de pontossagban felveszik veliik a
versenyt. Ezen a ponton természetesen ismét el6ke-
riilt a majdnem 60 éves kérdés: hogyan kell a mérés
hibajat kiszamolni és megadni, hogy a mérés meg-
bizhatosagat valoban tiikrozze (Scott et al. 2007a).

Most pedig sopdrjiink a sajat hazunk tajan! A 6. tabla-
zat és a 3. abra bemutatja a debreceni GPC labor tel-
jesitményét. A labor kédszama ezuttal az 50-es volt.

6. tablazat: A VIRI 6sszemérés 1. és 2. forduldjanak eredményei (Scott et al., 2007b, 2010a)
Tab. 6.: The results of VIRI Stage-1 and Stage-2 (Scott et al., 2007b, 2010a)

GPC lab. kéd | VIRI kod/ Minta tipusa | Kor (BP)/ aktivi- | 1o VIRI konszen- 1o
(Deb-) mintaprep. tas (pMC) zus-érték (BP)/
szama (pMC)*

Fazis 1.
Deb-12060 A/l 108,8 pMC 0,5
Deb-12059 A2 arpa zacc 109,7 pMC 0,5 109,1 pMC 0,04
Deb-12051 A/3 110,2 pMC 0,5
Deb-12084 B gabona 2810 30 2820 4
Deb-12102 C/1 111,8 0,5

arpa zacc 110,7 0,04
Deb-12110 C2 110,9 0,4
Deb-12062 D gabona 2800 40 2836 4
Fazis 2.

Kor (BP) it Z;f(lka")“szenz“s 1o

Deb-13154 E mamutcsont 35680 690 39305 121
Deb-13170 F l6csont 2475 30 2513
Deb-13155 H balnacsont 9490 50 9528
Deb-13171 I balnacsont 8280 40 8331 6

A 3. abran lathato, hogy a mérési pontok elfogad-
hatdan illeszkednek a linearis regresszios egyenes-
re (R?>=0,9985) akkor is, ha minden eredményiinket
figyelembe vessziik, de az E kihagyasa esetén az
illeszkedés immar tokéletes (R>=1). Ebben az eset-
ben 5 kozel azonos idében mért minta mutatja a
megbizhatdsagot két anyagtipusra. A VIRI E minta
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(ami egy nagyon idGs csontminta volt, a maga ne-
mében az egyik legnehezebb feladat C-14 mérésre)
konszenzus kora 39 305 + 121 BP. Az altalunk mért
35 680 + 690 BP kor 2 szigman beliill sem egyezik
a konszenzus-értékkel, bar definicio szerint (Scott et
al. 2007b) még igy sem tartozik a ,.kilogd” (outlier)
értékek kozé.
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3. abra: A VIRI 1. — 2. forduléban szereplé nem modern mintak ATOMKI — GPC laboratériumban mért BP korai

vs. konszenzus-értékek. A mérési hibak a markereknél kisebbek.

Fig. 3.: Ages in BP for VIRI Stage 1 — 2 not modern samples: ATOMKI — GPC results vs. consensus values. Error

bars are shorter than the markers.
20000

g
g

E 3

= =B

.F:.:
=
.

8
g

N

2 & 8
= =2 2

TIRI, FIRI, VIRI 1-2 mintik ATOMKI-GPC korai (8P)
z
=

F

TiRI, FIRI, VIRI 1 - 2 konszenaus értékek (BP)

0 2000 4000 5000 8000 10000 12000 14000 16000 15000 20000

4. abra: A TIRI, FIRI és VIRI 1. — 2. forduldban szerepld nem modern mintak ATOMKI — GPC laboratdriumban

mért BP korai vs. konszenzus-értékek. A mérési hibak a markereknél kisebbek.

Fig. 4.: Ages in BP for TIRI, FIRI and VIRI Stage 1 - 2 not modern samples: ATOMKI — GPC results vs. consensus

values. Error bars are shorter than the markers.
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Osszefoglalds

A harom 6sszemérés eredményeit egyiitt vizsgalva
az ATOMKI GPC laborjanak 15 éves idészakarol
(1991-2005) kapunk atfogo és fiiggetlen képet. Ezt
mutatjuk be a 4. abran.

A 4. abran lathato regresszids egyenest 20 pontra
illesztettiik. A mintak a radiokarbonos mérési gya-
korlatban el6forduld szinte valamennyi anyagti-
pust felolelték (1., 3., 5. tablazat), koruk 1600 BP
és 19 000 BP valtozott (2., 4., 6. tablazat). A deter-
minacios egylitthato R=0,9997. Ez alapjan a GPC
labor mérései a fenti kortartomanyra nemzetkozi
Osszemérésekkel igazoltan megbizhatoak voltak.

A TIRI F, G és VIRI E mintak 0sszemérései azt
mutattak, hogy 40 000 BP koril van a berendezés
teljesitoképességének alsd hatara, tehat 35-40 ezer
éves mintakra az eredményeink csak tajékoztato jel-
legiick.

A 20-40 ezer év kozotti idoszakbol szarmazd mintak
egyik nemzetk6zi dsszemérésen sem szerepeltek. A
Csomad vulkan utolso kitorését vizsgalva Vinkler et
al. (2007) a megszilardult 1avabol kiemelt faszén da-
rabok korat mérte. A Bx95 jelii mintara a debreceni
laborban 27 040 + 450 BP kort kaptak (Deb-12573).
Késoébb tobb faszén darabka vizsgalatat elvégezték
az NSF Arizona AMS Laboratériumban (Harangi
et al. 2010) is. Ekkor megismételték a Bx95 mintan
végzett mérést is, ¢s 27 200 £ 260 BP (AA79952) ér-
téket kaptak. Tehat a 27 ezer éves minta esetében is a
GPC mérésiink egy fliggetlen AMS labor méréseivel
reprodukalhatoé volt.

A fenti eredmények alapjan elmondhatjuk, hogy bar
a GPC modszerrel végzett radiokarbon korolashoz
,»s0k” (1-2 gramm szén) anyag sziikséges, és egy-
egy régészeti méréshez a minta akar 1 hetet is el-

Irodalom

COOK, G.T., HARKNESS, D.D., MILLER, B.F,,
SCOTT, E.M., BAXTER, M.S. & AITCHISON T.C.
(1990): International collaborative study; structuring
and sample preparation. Radiocarbon 32/3: 267—
270.

CURRIE, L.A. & POLACH, H.A. (1980):
Exploratory analysis of the international radiocarbon
cross-calibration data: Consensus values and
interlaboratory error. In: Stuiver, M. & Kra, R.S.,
eds., Proceedings of the 10® International “C
Conference. Radiocarbon 22/3: 933-935.

HARANGI, SZ., MOLNAR, M., VINKLER , A.P,
KISS, B., JULL, AJ.T. & LEONARD, A.G. (2010):
Radiocarbon dating of the last volcanic eruptions of
Ciomadul volcano, Southeast Carpathians, Eastern-
Central Europe Radiocarbon 52/3: 1498-1507

HU ISSN 1786-271X; urn: nbn: hu-4106 © by the author(s)

17

tolt a szamlaloécsOben, de pontossag tekintetében
ez a modszer nem marad el az AMS mérésekétdl.
Legujabban, nagy pontossagu 1égkoéri '“C mérések
kapcsan egyre tobben azt fogalmazzak meg, hogy
Ujra épiteni kellene még a megbizhato és stabil GPC
csovekbol. Hiszen mara nemzetkdzi szinten mind-
0ssze 2-3 GPC rendszer miikddik a vilagon, amibdl
az egyik a debreceni laboratoriumban van.

2011 nyaran, a mar Hertelendi Ede nevét viseld, az
Isotoptech Zrt. és az MTA ATOMKI altal kozdsen
iizemeltetett laboratoriumunkban (HEKAL) elin-
dultak a gyorsitdés tomegspektrométeres (AMS:
Accelerator Mass Spectrometry) “C mérések a GPC
rendszer mellett. Az AMS rendszer teljesitéképessé-
gér6l és modszereirél 2012-ben mar beszamoltunk
az AM hasabjain (Molnar et al, 2012). Az AMS
modszer gyors €s sikeres bevezetésénél kulcsfontos-
sagu szerepet jatszottak a GPC modszernél szerezett
tapasztalatok és gyakorlat, valamint maga a GPC
rendszer is, hiszen az els6 mintak mind a GPC-vel
mar lemért, ismert korti mintaink voltak.

Koszonetnyilvanitas

Koszonettel tartozunk Szalay Sandor intézetalapitd
professzorunknak és feleségének Csongor Evéanak,
azért, hogy felismerték a C-14 kormeghatarozas
jelentdségét és elinditottak ezt a modszert az MTA
Atomkiban. A gyakorlati kivitelezésért és mindségi
eredményekhez sziikséges el6készitési folyamatok
kidolgozasaért, valamint egy erds csapat dsszekova-
csolasaért az eléviilhetetlen érdem és hala Hertelendi
Edét illeti. Minden egyes radiokarbonmérés mogott
igényes ¢€s preciz laboransi munka all, amiért ez Giton
is koszonetet mondunk a C-14 mérésekben évtize-
dek ota kozremiikodod technikus munkatarsainknak.

HERTELENDI E. (1990): Izotdpanalitikai célti mii-
szer és modszerfejlesztések és azok alkalmazasainak
eredményei. Kandidatusi disszertacié, MTA Atom-
mag Kutato Intézete, Debrecen (in Hung.).

LONG, A. (1990): A quality assurance protocol for
radiocarbon laboratories. Radiocarbon 32/3: 393—
397.

MOLNAR, M. RINYU, L. JANOVICS, R. MA-
JOR, 1. VERES, M. (2012): Az 0j debreceni AMS
C-14 laboratorium bemutatasa (Introduction of the
new AMS C-14 laboratory in Debrecen). (in Hung.)
Archeometriai Miihely 9/3: 147-160.

ROZANSKI, K., STICHLER, W., GONFIANTINILR.,
SCOTT, E.M.,BEUKENS, R.P., KROMER, B. & VAN
DERPLICHT,J.(1992): The IAEA "“C intercomparison
exercise 1990. Radiocarbon 34/3: 506-519.



Archeometriai Mithely 2016/XTI1./1.

SCOTT, E.M. (2003a): Section 1: The Fourth In-
ternational Radiocarbon Intercomparison (FIRI).
Radiocarbon 45/2: 135-150

SCOTT, E.M. (2003b): Section 2. The results.
Radiocarbon 45/2: 151-157

SCOTT, E.M. (2003c): Section 3. Preliminary
analysis of the results. Radiocarbon 45/2: 159-174

SCOTT, E.M. (2003d): Section 4. Investigation of
potential sources of variation. Radiocarbon 45/2:
175-212

SCOTT, E.M. (2003¢): Section 10: Summary and
conclusions. Radiocarbon 45/2: 285-290

SCOTT, E.M. (2003f): Part 2: The Third Inter-
national Radiocarbon Intercomparison (TIRI).
Radiocarbon 45/2: 293-328

SCOTT, E.M. (2003g): Appendix 1: Results for all
samples (FIRI). Radiocarbon 45/2: 329-380

SCOTT, E.M. (2003h): Appendix 2: Results for
optional samples (FIRI). Radiocarbon 45/2: 381—
382

SCOTT, E.M. (2003i): Appendix 3: Statistical
methods. Radiocarbon 45/2: 383-387

SCOTT, E.M. (2003j): Appendix 4. TIRI: Results
for all samples. Radiocarbon 45/2: 389-408

SCOTT, E.M., BAXTER, M.S., AITCHISON,
T.C., HARKNESS, D.D. & COOK, G.T. (1986):
Announcement of a new collaborative study
for intercalibration of 14C dating laboratories.
Radiocarbon, 28/1: 167-169

HU ISSN 1786-271X; urn: nbn: hu-4106 © by the author(s)

18

SCOTT, E.M., AITCHISON, T.C., HARKNESS,
D.D., COOK, G.T. & BAXTER, M.S. (1990): An
overview of all three stages of the international
radiocarbon intercomparison. Radiocarbon 32/3:
309-319.

SCOTT, E.M., GORDON, T.C., NAYSMITH, P,
BRYANT, C. & O’'DONNELL, D. (2007a): A report
on Phase 1 of the 5" International Radiocarbon
Intercomparison (VIRI). Radiocarbon 49/2: 409426

SCOTT, E.M., GORDON, T.C. & NAYSMITH,
P. (2007b): Error and uncertainty in radiocarbon
measurements. Radiocarbon 49/2: 427-440

SCOTT, E.M, COOK, G.T. & NAYSMITH, P.
(2010a): A report on phase 2 of the Fifth International
Radiocarbon Intercomparison (VIRI). Radiocarbon
52/3: 846858

SCOTT, E.M, COOK, G.T. & NAYSMITH, P.
(2010b) The Fifth International Radiocarbon
Intercomparison (VIRI): an assessment of laboratory
performance in Stage 3. Radiocarbon 52/3: 859-865.

SVINGOR, E. (2012): A C-14 kormeghatéro-
zas alapjai ¢és problémai. Archeometriai Mihely
9/3:135-146.

VINKLER A.P., HARANGI, S., NTAFLOS, T. &
SZAKACS, A. (2007): A Csomad vulkén (Kele-
ti Karpatok) horzsakoveinek kozettani és geoké-
miai vizsgalata: petrogenetikai kovetkeztetések.
(Petrology and geochemistry of the pumices from
the Ciomadul Volcano (Eastern Carpathians) -
implications for the petrogenetic processes). Foldta-
ni Kozlony 137: 103—-128.





