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1. Bevezetés

Muzeumi textilek restauralasa soran gyakran felmeriil
a kérdés, hogy a targy aktudlis szine vajon megegye-
zik-e annak eredeti megjelenésével. A talajban t61tott id6,
a nem megfeleld tarolasi koriilmények, a haszndlat, va-
lamint a korabbi beavatkozasok eredményeként a textil
eredeti szinének megallapitasa gyakran jelent nehézséget
a szakemberek szdmara. A régészeti textilek a legrovi-
debb élettartamu targyi emlékeink kozé tartoznak; 4lta-
laban kisebb-nagyobb téredékek formajaban maradnak
meg. Ezen anyagok lebomlésat a targy és kornyezete ko-
z0tt lejatszddo fizikai, kémiai és bioldgiai folyamatok ha-
tarozzék meg, melyek eredményeként a szint ,,hordozo”
szalasanyag is erdsen degradalddik. A régészeti textilek
altalaban barnas szinliek, amikor a restauratormiihelybe
keriilnek. Ilyen esetben meghatarozni eredeti megjele-
nesiiket, a szinezék azonositdsa nélkiil szinte lehetetlen.
A szinezék és a textil szine fontos informacidkat hordoz-
hat a targy készitéstechnikajarol, eredetérol és korarol, to-
vabbd segitséget nyujthat a restauralas, konzervalas kap-
an (tisztitas, kiegészités). Kiemelt jelent8ségli targyak,
letek esetében elengedhetetlen az eredeti szin meghata-
zasa azok rekonstrualasahoz.

A szin minél pontosabb meghatarozasahoz a jellem-
n szerves szinezék azonositasan tul a szervetlen kom-
ensek meghatdrozésa is fontos, mivel a természe-
szinezékek nagy részét pac szinezékként hasznaltak.
ank soran arra kerestiik a valaszt, hogy kiilonb6zd
1 régészeti textilmintdk esetén azok szalasanyaganak
a, valamint szervetlen anyagai milyen eredménnyel
arozhatok meg pasztdzd elektronmikroszkoppal kap-
t energia-diszperziv rontgen-analizatorral.

Pasztazo elektronmikroszkép energia-diszperziv
tgen-analizatorral (SEM-EDX)

els6 pasztazo elektronmikroszkopok (scanning elect-
microscope, SEM) a kereskedelmi forgalomban az
as években jelentek meg. Az elmult évtizedek so-
a SEM elterjedt eszk6zzé valt az anyagvizsgalatok
tén. Osszehasonlitva az optikai mikroszképokkal,
ktronmikroszkdpok dragabbak, nehezebb a haszna-
viszont szamos elénnyel is rendelkeznek, melyek

Pasztazd elektronmikroszkop energia-diszperziv
rontgen-analizatorral (SEM-EDX)
anyagvizsgalati modszer alkalmazhatosaga
régészeti textilek szal- €s szinezékvizsgalataban I.

Békési-Gardanfalvi Magdolna — Hofmann Tamas — Fehér Sandor

nélkiilozhetetlenné teszik hasznalatukat a bioldgiaban, as-
vanytanban s egy€b anyagvizsgalati teriileteken — példaul
mitargyak vizsgalata soran.

Az elektronmikroszképok elényei':

Kisebb részletek figyelhetok meg, elérhetd akar
egymﬂhoszoros nagyitas is.

— Jobb az elektronmikroszkopos képek mélységéles-
sége.

— A vizsgédlandé minta el6készitése egyszerli (nem
minden esetben sziikséges).

— A vizsgalat gyors, egy mintatartora egyszerre tébb
minta is felviheto.

— A nagy energidju elektronok altal a mintaban ger-
jesztett karakterisztikus rontgensugarzas detektala-
saval és szétvalogatasaval kis térfogatbol (néhany
um?) megmérhetd az anyag kémiai dsszetétele is.

Az elektronmikroszkopidban a minta gerjesztésére

nagy energidju (10-30 kV) elektronnyalabot hasznalnak.
Az elektronmikroszkopok két nagy csoportra oszthatok
felépitésiik szerint: pasztdz6—(SEM) és transzmisszios
(,,atvilagitasos”) elektronmikroszképokra (TEM). Pasz-
tdzd elektronmikroszkdpokkal vastag, az elektronnyalab
szamara athatolhatatlan mintékat is vizsgalhatunk, és t6b-
bek kozott az anyagrol visszaverddd, valamint a benne
képzddo sugarzasokat detektalva jutunk a nagy nagyitasu
képhez.

Feliileti, morfolégiai vizsgdlatok (SEM)

Pasztdzé elektronmikroszkoppal egyrészrol elektromosan
vezetd vagy vezetd réteggel (arany vagy szén nanofilm)
bevont mintak vizsgalata végezhet6 el, ahol a mintakamra
nagy vakuum alatt van. A mikroszkop kis vakuum {izem-
moédban is miikddik (low vacuum, LV), ekkor a minta-
kamraban kis vakuumot 4llitanak be (10-100 Pa). Ebben
az esetben a vizsgalandé anyag nem igényel elokészitést.
A morfologiai megfigyeléseket masodlagos elektron (SE)
vagy visszaszort elektron (BSE) detektorral végzik.

Pontszerii elemanalizis (EDX/EDS/EDAX)

A képalkotason kiviil lehet8ség van a vizsgalt anyag fe-
lilleti elemosszetételének meghatarozasara, a hozza csat-

1 http://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tamop425/0033_SCORM __
MFFAT6101/sco_32_01.htm (a let6ltés datuma: 2016. 12. 05.)

13



lakozé energia-diszperziv rontgen-analizatorral (EDX).
Az elektronsugaras mikroanalizis annak a rontgensugar-
zésnak a mérésén alapul, amelyet a vizsgalandé minta-
ban a mikroszkop elektronnyalabja keltett. A gerjesztett
karakterisztikus rontgensugarzas energija vagy hullam-
hossza arra az elemre jellemz6, amely kibocsatotta, inten-
zitasa pedig a kibocsatd elem koncentraciojaval aranyos.
A detektalas torténhet Si(Li) vagy SDD detektorral, majd
az intenzitdsokbol szamitogépes program ad kémiai dsz-
szetétel értékeket.

2.1. Elektronsugdr — anyag kolcsoénhatds

A SEM széleskorti felhasznalhatosaga az elektron - szi-
lard test kolcsonhatasok valtozatossagabol ered (1. abra),
mely kolcsonhatasok alapvetSen két részre oszthatok: az
elektronnyalab elektronjainak rugalmas vagy rugalmatlan
szorodasara a minta atomjain, kozelebbrél a héj-elektro-
nok vagy a mag elektromos terében. A SEM 4ltal hasznalt
energiatartoményban a lehetséges négy kombinacio koziil
kettd bir jelent6séggel:
— a rugalmas szérds a magon, mely meghatarozza
a sugdr altal gerjesztett térfogatot’ és a visszaszo-
rést (visszaszort elektron kép), valamint
— arugalmatlan szorés a héj elektronjain, ami a SEM
analitikai jeleinek a tobbségét eredményezi. Ezek
koziil az elektronsugaras mikroanalizis gyakorla-
taban a szekunder elektronok €s a rontgensugarzas
jatszik meghatdrozo szerepet.

Primer

elektronsugar
€
 Auger elektronok (1 nm mélységbdl)

Visszaszort

elektronok
Réntgen. e"\

sugarzis

Szekunder elektronok

i, Visszaszort elektronok (BE)
R .-\ _ informaciés tartoméanya (100 nm)

e e e e v

Rontgensugarzas (XR) informécios
tartomanya (1000 nm)

A gerjesztett terfogat mélysége

1. dbra. A kimend jelek informaciés tartoméanyai a gerjesztett tér-
fogaton beliil.(Forras: http://epa.oszk.hu/00400/00402/00008/pdf/
ISIS_2009_013-024.pdf (2017. 04- 03.).

Visszaszért (back-scattered, BSE) elektronok

Az eredeti nyalabbol a gerjesztett térfogat feliilet kozeli
részében nagyszogii szorast szenvedett elektronok, me-
lyek kilépnek a mintabol. Iranyuk a minta domborzata-

2 A detektalt sugdrzdsok nem egy pontbdl, hanem ltaldban néhany
pm’-es térfogatbol érkeznek, ez a gerjesztési térfogat.
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1. kép. A SEM-EDX vizsgalatokhoz hasznalt HITACHI S-3400N,
Quantax EDX berendezés (Gardanfalvi M. felvétele).

ra, intenzitasuk a gerjesztett térfogat atlagos rendszdmara
jellemzo.

Szekunder (mdsodlagos, SE) elektronok

Kis energiju elektronok, melyek rugalmatlan kolcson-
hatés soran jonnek létre, amikor a primer elektron (vagy
BSE) iitkozik a minta atomjénak egy elektronjaval és ki-
szakitja azt a helyérl. Mennyiségiik nagymértékben fiigg
a vizsgalt felillet dontdttségétol. Energidjuk kicsi (max.
50 eV), ezért csak a minta feliiletének kozelében kelet-
kez6 elektronok tudnak kilépni a mintabol. Osszegytijtve
feliileti informaciot adnak a SEM-ben.

Réntgen-fotonok — karakterisztikus rontgensugarzdas

A mintdbél a primer elektronnyalab elektront uthet ki,
atomjainak belsé héjarol. Az igy létrejott elektronhiany
magasabb energiaji elektronpalyarol betoltédik, mikoz-
ben a két héj energia-kiilonbségének megfeleld energiaju
rontgen-foton keletkezik. Ez rontgensugarzas forméajaban
detektalhaté. Az elektronhéjaik kozotti energiakiilonbsé-
gek (a kisugarzott energia) jellemzéek az egyes atomokra,
ezek alapjan az atomok azonosithatok — meghatarozhatd
az anyagi Osszetétel/elemdsszetétel.

2.2. Az elektronmikroszkop felépitésének rovid bemuta-
tisa, képalkotds, kémiai dsszetétel meghatdrozdsa

Az elektrondgyi allitjia el a miikodéshez sziikséges
elektronnyaldbot. Mivel a nagy energidra felgyorsitott
(15-25 KeV) elektronok is erésen szorddnak, teljesen
elnyelédnek néhény cm vastag levegdrétegen térténd at-
haladaskor, igy nagy vékuum (10°—10"'" mbar) sziikséges
az elektronmikroszkopban ahhoz, hogy az elektronnyalab
elérjen a vizsgalandé mintahoz, illetve az 4gyu ne men-
jen tonkre. Ennek megvalositdsahoz egy elévakuum- és
nagyvakuum szivatty(bol &llé vakuumrendszert hasznal-
nak. Az elektronoptikai lencserendszer fokuszalja a min-
ta feliiletére az elektronagyubol kilépd elektronnyalabot.
A pdsztdzo elektronika végzi az elektronnyalab mozgata-
sat — mitkodése azon alapul, hogy egy toltéssel rendelke-
26 részecske mozgasa megvaltozik elektromos vagy mag-
neses térben.
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Detektorok és megjelenités

A mintan torténd pasztazassal szinkronban torténik a de-
tektalt jel megjelenitése a képerny6n. A mintabol kilépd
kiilonb6z6 elektronok és elektromagneses sugarzasok
detektalasahoz a mikroszkop mintaterébe ezek mérésére
alkalmas detektorokat helyeznek. A detektorok jelét hasz-
naljak fel a képalkotashoz, valamint a kémiai elemossze-
tétel meghatarozdsahoz. A soros képképzés esetén a fel-
bontdst meghatarozo tényezok a nyalab mérete a minta
feliletén, az 4ltala a feliilet alatt gerjesztett térfogat, illet-
ve a mintabol kilépo részecskék/sugarzas energidja.

Szekunder elektronok (SE)

A mintabdl kilép6, SE-k kis energiaval rendelkeznek, igy
csak kis mélységbol (1-10 nm) érik el a felszint, meny-
nyiségiik fligg a minta dontottségétol. A SE-kép (SEI) el-
s6sorban a minta felszinérél ad informaciot, jellemz6en
a feliilet morfoldgiai vizsgalatara hasznaljak.

Visszaszort elektronok BE (TOPO és COMPO)

A nagy energidju visszaszort elektronokhoz altalaban fél-
vezetO detektorokat hasznalnak, ezeket a minta kozelében
helyezik el: a minta f616tt (BEI-COMPO) vagy mellett
(BEI-TOPO). A detektorban a BSE-k mennyiségével ara-
nyos elektromos aram keletkezik, ami mérve megjelenik
a BSE-képen. A kapott képek 6sszehasonlitasaval Toth
Attila részletesen foglalkozik az ISIS 8-9. kétetében.’

A mintdban keletkezd rontgensugarzas mérésére (s
2 kémiai Osszetétel vizsgélatara) kétféle rontgen spektro-
méter hasznalhato:

1. Energia-diszperziv (ED): a teljes energiaspektrumot
egyszerre méri és jeleniti meg az energia fiiggvé-
nyében. Ez az egyszertlibb és gyorsabb mérés.

2. Hullamhossz-diszperziv (WD): egy kivalasztott
kristdlyon a Braggs-reflexiot kihasznalva szét-
valogatjak a kiilonb6z6 hullamhosszi (energiaji)
sugarzasokat, igy egyszerre csak egy hullamhossza
sugarzas keriil a detektorba. Jobb energiafelbontas,
alacsonyabb kimutatasi hatarjellemz6.

A rontgensugaras méréssel, az ED detektorok energia-

bontasaval Toth Attila* foglalkozott az ISIS 10. szama-

SEM-EDX régészeti textilek vizsgalataban

ank soran a SEM-EDX anyagvizsgalati modszer
znalasi lehet6ségeit vizsgaltuk mizeumi (elsdsor-
regészeti) textilek szalasanyagainak, valamint szer-
n komponenseinek meghatarozasaban.

A szalasanyagok azonositdsa sztereo, esetleg pola-
10s mikroszkopos megfigyeléssel is elvégezhet6
laban hosszanti, ritkdbban keresztmetszeti kép alap-
). A besorolast segiti, hogy a legtobb természetes szal

Woth Attila L. 2009.
Woth Attila L. 2010.

rendelkezik az azonositast segitd jellegzetes ,,jegyek-
kel”. Erdsen sériilt, lebomlott szalak esetén azonban ez
a modszer gyakran nem teszi lehet6vé a targy anyaganak
pontos meghatarozasat. A szalvizsgalat sikere tovabba
attol is fligg, hogyan csomagoljdk a textilt, textiltoredé-
ket. Konnyen hamis eredményt kaphatunk példaul, ha
a textil eldzdleg vattaval, vagy egyéb szalasanyagok-
kal érintkezett és a minta errdl a teriiletrdl keriil ki, de
akkor is, ha nem az eredeti fonalakbol, hanem a textil
javitasahoz, korabbi restaurdldshoz hasznalt anyagokbol
vessziik a vizsgalandé anyagot. A nagymtiszeres anyag-
vizsgalatok eldtt célszerli sztereo/optikai mikroszkoppal
megnézni a targyat/toredéket, s igy kivalasztani a minta-
vételi helyet.

A SEM-EDX masik alkalmazasi teriilete esetiinkben,
a szervetlen komponensek azonositdsa, melyek (szines)
textileken lehetnek szervetlen szinezékek és pacok, vala-
mint korr6zios termékek, szennyezddések. A régészeti
textilek vizsgdlata eldtt egy referencia mintasort allitot-
tunk Ossze, melyeken szalazonositast, valamint elem-
Osszetétel-vizsgalatot végeztiink. A kapott eredmények
Osszehasonlitdsi alapként szolgéaltak a régészeti mintak
jellemzéséhez.

A SEM-EDX vizsgalatok a Soproni Egyetem Faipari
Mérmnoki Kar Faanyag-tudomanyi Intézetének labora-
toriumaban késziiltek. A mikroszkop tipusa: HITACHI
S-3400N, az analizatoré Bruker Quantax EDX (1. kép).
A minték el6készitése a Magyar Nemzeti Mizeum Orsza-
gos Restaurator és Restauratorképzé Kozpontjanak labo-
ratériumaban tortént.

3.1. Standard mintik

Az Osszehasonlité mintdk elkészitéséhez modern nové-
nyi (pamut, len, kender), valamint éllati (gyapjt, selyem)
eredetli textileket hasznaltunk, melyeket a vizsgalatok el-
végzése eldtt 30 percig, kb. 60°C-on szappanos vizben
(csapviz) foztiink, majd oblitettiink. Ezutan kovetkezett
a pacolas: adott toménységli séoldatban (desztillalt viz-
zel), 60 percig, kb. 60°C-on foztiik, végiil oblitettiik (alta-
laban 10 percig, részben folyovizben) a textileket.

A referencia mintasor 42 mintat tartalmazott. A 2.
képen a SEM-EDX mérésekhez felhasznalt darabok latha-
tok (30 minta). A pacolashoz az alabbi fémsokat hasznal-
tuk: 6n-klorid (SnCl,-2H,0), tims6 (KAI(SO,),"12H,0),
réz-szulfat (CuSO,-5H,0), kalium-bikromat( K,Cr,0.) és
vas-szulfat (FeSO,-7H,0).

3.2. Szdlvizsgdlat standard mintdkon pdsztdzo elektron-
mikroszkoppal

3.2.1. Novényi-eredetii szalak — celluloz alapuak

Pamut * Az egyik legelterjedtebben hasznalt textilipari
nyersanyag; a gyapot novény (Gossypium) magjait bur-
kolé finom szalak halmaza, magszal. A pamutszalak
csavarodott szalag alaktak, hosszusaguk 5—60 mm, szé-
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A standardek jelolése:

Gyl = gyapju nem sz6tt anyag,
(nemez),

. Gy2 = gyapjuszovet,

S = selyemszovet,

L1 = lenszovet,

P = pamutszovet

T1 és T2 = KAI(SO,), 12H,0,

Cul és Cu2 = CuSO,-5H,0,

Fel és Fe2 = FeSO, 7TH,0,

Sni = SnCL:2H O, Cri="K 0.,
KTLN = kezeletlen (csak f6zott)

A TI1 és T2, Cul és Cu2, valamint
~ az Fel és Fe2 jelolések ugyanazon
. féms6 kiilonboz6 toménységii olda-
tat jelentik, a témaval foglalkozd
szakirodalmi adatok alapjéan.

2. kép. Az SEM-EDX vizsgalatokhoz hasznalt pacolt standard mintdk

(Gardanfalvi M. felvétele).

lességiik 10-30 um. Az érett pamutszal keresztmetszete
vese alaku, beliil béliireg talalhato. Erés alatt a szal a zart
tokban hulldmosan fejlédik ki, emiatt a szalfalat alkotd
fibrillak elcsavarodnak. Ez a csavarodottsag mikroszkop
alatt jol kivehet6 a szal hosszanti képén (3. kép). A pamut
elemi szal egy sejtb6l all. Kémiai Osszetételét tekintve
a nyers pamutszal anyaganak nagyjabol 90-96%-a cellu-
16z. Ezen kiviil tartalmaz kevés fehérjét, viaszokat, fém-
oxidokat, pigmenteket, stb.

Len ¢ A szalasanyagot a len novény (Linum usitatissi-
mum) szarabdl nyerik, a lenrost hancsrost. A pamuttal el-
lentétben a len elemi sejtjei (a sejtek hossza 5—70 mm,
atmérojikk 8—60um) nem fiiggetlenek egymastol, hanem
rostokat alkotnak (sejtnyalabok). Ezek keresztmetszeti
képe sokélii prizma. Hosszanti képe mindkét végén el-
hegyesedd szalat/kéteget mutat, tovabba megfigyelhetdk
un. eltolédasok, keresztiranyu vonalak (4. kép). A rost-
ban a sejtnyalabokat poliszacharidok, gyantdk, mézgak
és egyéb anyagok ragasztjdk 6ssze. Osszetétele: 65-80%
celluléz, viaszok, pektin, lignin, szerves savak, dsvanyi
anyagok, stb. A hancsszalak rostjait a fonalkészitést meg-
el6zben feltarjak. Ennek célja, hogy a sejtnyaldbokat és
a szalakat minél jobban szét tudjak valasztani.

Kender ¢ (Cannabis sativa) ndvényi rostszal, mely
a lenhez hasonldan tobb Osszetapadt sejtnyalabbol all.
A nyalabokat ebben az esetben is szogletes (bar a lennél
lekerekitettebb) keresztmetszetl, béliireges elemi sejtek
alkotjak. A sejtek a lennel ellentétben elvastagodott szal-
végz6dést mutatnak. Szintén megfigyelhetok keresztira-
nyt vonalak. A kender rostjait is feltarjdk fonalkészités
elbtt, melynek eredményeként a sejtnyalabok, szalak job-
ban szétvalaszthatok, valamint a szalas anyag valameny-
nyire lagyul is. Erés, ellendllo anyag. Osszetétele a lenhez
hasonlo, nagyobb lignin-tartalommal.

16

3.3.2. Allati eredetii szdlak — fehérje alapiiak

Selyem ¢ Altaldban a herny6selymet, a selyemlepke
(Bombyx mori) hernydjanak mirigyvaladékat jelenti.
A selyemherny6 larvaja babosodaskor kettds sz6vOmi-
rigyébdl sajtolja ki azt a valadékot, amely a mirigybdl
kilépve, a levegén megszilardul. Ez a mirigyvéaladék egy
tultelitett fehérjeoldat, amelyben a préselés eredménye-
ként a fibroin polipeptid lancok parhuzamosan helyez-
kednek el. A mirigynyilason két fibroinszal préselodik
ki, melyeket a selyemenyv (szericin) ragaszt dssze €s
borit be. A selyemszal altalanos Osszetétele: 60—63%
fibroin, 20-23% szericin, zsirok, gyantak, dsvanyi anya-
gok. A szal keresztmetszete lekerekitett sarkti harom-
szogre hasonlit, a szal oldalai szinte laposak, sok fényt
vernek vissza, ez adja fényiiket. Hosszanti mikroszkopi
képiik jellegtelen (5. kép).

A hamtalanitaskor bekovetkezett sulyveszteség potla-
sara (hogy az anyag esése szebb legyen) a selymet szer-
vetlen sokkal, cukrokkal, tanninokkal kezelik — igy allit-
jak el6 a nehezitett selymet.

Gyapiju (és szor) * A juh (Ovis aries) testét boritd, 6ssze-
fiiggd bundat alkotd szérzetét jelenti. A gyapjut felépitd
fehérje a hélikus szerkezetii a-keratin, mely sok nagy ol-
dalcsoportii, valamint kéntartalmi aminosavbol épiil fel.
A mosott gyapjuszal kb. 80% keratint, 17% egyéb fehér-
jét, gyapjuzsirt és kiilonboz6 anyagokat tartalmaz. Mor-
fologiailag harom kiilonb6z6 sejtszerkezetl részbol épiil
fel, melyek a kovetkezok: kutikula (pikkelyréteg), kortex
(kéreg), medulla (béliireg). Keresztmetszeti képe kozel
kor alakd. Az elemi szal szamos sejtb6l all, hengerszert,
elvékonyodo végli. A gyapjlszalak jellegzetes tulajdon-
sdga, hogy feliiletiik pikkelyes és a szalak hullamosak (6.
kép). A kiilonb6z6 gyapjufajtak kémiai 6sszetételben alig
mutatnak eltérést, igy azonositasukat elsdsorban a fizikai
megjelenési formak segitik.
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. 3. kép. Kezeletlen
pamutszalak —

5. kép. Kezeletlen
| selyemszalak —
SEM kép,

600X-o0s nagyitas.

3.3. Kezeletlen standard mintdk elemdosszetételének
vizsgdlata

A szalakra jellemz6 mikroszkopi kép alapjan elvégezhe-
10 volt a referencia mintakon a textilszalak azonositéasa.
A nem pacolt mintak SEM-EDX vizsgdlata sordn a nové-
nyi és allati eredett textilekbol vett szalak/fonalak elem-
Usszetételének meghatarozasa tortént — minden mintat 2
Selyen mértiink meg. Az allati eredetti, fehérje alapt sza-
Laknal a szén és az oxigén mellett megjelent a nitrogén,
walamint a kén (gyapjunal). A selyem fehérjéje kevés kén-
sartalmu aminosavat tartalmaz, igy ez az elem nem volt
S mutathaté. Kalcium minden minta esetében megjelent,
ehetden a csapvizbdl szarmazik (1d. eldkészités: f6zés
vizben), az aluminium pedig valdszintileg szennye-
:s. mely a minta-eldkészités vagy a pacolds soran ke-
tett a szovetdarabokra (1. tablazat).

Picolt standard mintdk elemisszetételének vizsgd-

muzeumi textileken talalhaté novényi €s allati szine-
nagy része pacszinezék. A festdnovények altalaban

. 4. kép. Kezeletlen
len szalak —

| SEM kép,

L 600X-0s nagyitas.

6. kép. Kezeletlen
gyapjuiszalak —

| SEM kép,

600X-o0s nagyitas
(Gardanfalvi M. fel-
vételei).

a gyapjut, selymet, pamutot kdzvetlentil is szinezik, de az
igy kapott szinek nem tartésak. Tartosabb eredmény ér-
hetd el, ha a textilt valamilyen fémsd (timso, réz-szulfat)
oldataba tessziik — pacoljuk. Recepttdl fliggben ez tortén-
het szinezés elbtt, utdn vagy kozben is. A packént hasz-
nalt fémion meghatarozza a végsé szint, tovabba a szi-
nezék-pac komplex keletkezésével javul a mosasallosag.
A fehérje szalakat konnyebb pacolni, mint a cellulézala-
plakat.’

Aluminium -+ A timsd, kalium-aluminium-szulfat
(KAI(SO,), 12H,0) savas, szintelen, attetsz6 kristalyos
anyag, vizben konnyen oldédik. A leggyakrabban hasz-
nalt pac alapanyaga. Ha nem megfelel6 tisztasagu, akkor
szennyezOként altalaban vasat tartalmaz — emiatt a szinek
fakobbak, sotétebbek lesznek. A SEM felvételeken a vizs-
galt mintdkon (a fehérje alaptiakon jobban) egyenletlen
eloszlasban vilagos szemcséket figyeltiink meg, ezek
a fémso részecskéi voltak. Aluminium mindegyik textilen
kimutathat6 volt — a gyapjiszdveteken nagyobb mennyi-
ségben (ez a tobbi pac esetén is megfigyelhetd volt) (2.
tablazat).

. Referencia mintak elemdsszetétele— az eredmények
alt tomegszazalékos értékek [norm.wt%].

Gyapjuil | Gyapji2 | Selyem Pamut Len Gyapjul | Gyapju2 | Selyem Pamut Len
73,22 57,01 62,90 57,63 59,06 ( (szén) 69,13 5907 55,46 54,42 56,06
23,04 26,61 26,81 42,14 40,79 0 (oxigén) 24,06 25,58 28,52 45,36 43,79

337 14,97 10,15 - = N (nitrogén) 553 12,1 15,79 = -

0,25 1,28 = & = S (kén) 0,81 2,88 0,09 — -

0,05 0,13 0,09 0,12 0,15 Al (aluminium) 0,47 0,26 0,14 0,22 0,15

0,07 = 0,05 0,11 = Sum. 100 100 100 100 100
100 100 100 100 100

2. tabldzat. Timsdval pacolt referencia mintak elemdsszetétele —
az eredmények normalizalt tomegszazalékos értékek [norm.wt%].

5 Hofenk de Graaff 2004. pp. 15-16.
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Gyapjiil | Gyapju2 | Selyem Pamut Len Gyapjul | Gyapju2 | Selyem Pamut Len
( (szén) 67,79 56,16 61,41 54,83 53,73 ( (szén) 69,62 55,94 58,26 51,48 51,1
0 (oxigén) 2541 26,76 26,48 44,42 45,68 0 (oxigén) 24,45 27,64 28,75 473 48,22
N (nitrogén) 571 11,95 11,99 = = N (nitrogén) 4,82 12,87 12,58 - =
S (kén) 0,78 2,68 0,01 0,03 0,02 S (kén) 0,64 241 0,01 = -
Cu (réz) 0,31 2,45 0,11 0,68 0,54 Sn (6n) 0,46 1,14 0,39 152 0,67
(a (kdlcium) = = = 0,04 0,03 Cl (kl6r) 0,01 = 0,01 0,01 0,01
Sum 100 100 100 100 100 Sum 100 100 100 100 100

3. tabldzat. Réz-szulféttal pacolt referencia minték elemdosszetétele
— az eredmények normalizalt tomegszazalékos értékek [norm.wt%].

Réz » A rézgalic, réz(Il)-szulfat (CuSO,.5H,0), kék szi-
nii kristalyos por. Sok szinezékanyaggal barna, masok-
kal fako, s6tét szineket ad. A selyem kivételével a fémso
szemcsek jol lathatok voltak a vizsgalt mintakon. A réz
egyértelmlien azonosithaté volt minden textil esetén, leg-
nagyobb mennyiségben a nemezen (GY1). Mig a selyem
és gyapju mintakon nem, addig a n6vényi eredetli texti-
leken kimutathaté volt a kalcium, tovabba a kén is meg-
jelent, a pamut és len szévet darabok mellett a selymen is
(a fémso kén-tartalmabol) (3. tablazat).

Vas ¢ A vasgalic, vas(Il)-szulfat (FeSO,-7H,0), vilagos-
z0ld por. A s6tét, mély szinek és a fekete szinezésekor
hasznalt pac alapanyaga. A felhasznalt mennyiségtél fliigg
a szin mélysége, sététsége. Onmagéban is hasznélhatd
packént, de gyakran a mar timsdval kezelt és szinezett
textilt helyezték vasgalic oldatba. A fehérjeszalak érzéke-
nyek a vasra, érdessé valhatnak, ha tul tomény az oldat.
A munka soran vizsgalt anyagok SEM felvételein — els6-
sorban gyapju esetén — lathatoak voltak a szemcsék a sza-
lak feliiletén a szalak k6zott. A vas jol azonosithatd volt az
EDX vizsgalatokkal (4. tablazat). Az aluminium valdszi-
nlileg szennyezddés volt a névényi eredetlii mintak esetén.

On * Az 6n-klorid (SnCl,.2H,0) szintelen, attetsz0 krista-

5. tdbldzat. Réz-szulfattal pacolt referencia mintak elemosszetétele
— az eredmények normalizalt témegszazalékos értékek [norm.wt%].

Krém ¢ A krém, kalium-dikromat (K,Cr,0.) alakjaban
haszndlatos packént. Narancssarga kristalyos anyag, erds
méreg. A kivant szin arany-sarga arnyalatanak kialakita-
sdhoz hasznaltak. A gyapjuszinezés soran a timsds pacnal
sotétebb szineket ad. A krémmal pacolt szinek fényallo-
saga gyenge, hamar fakulnak. Krom mindegyik anyagon
kimutathato volt (6. tablazat).

Gyapjul | Gyapju2 | Selyem | Pamut Len
( (szén) 71,48 54,13 59,12 53,88 51,81
0 (oxigén) 21,66 26,06 26,94 46,0 48,1
N (nitrogén) 5,74 17,52 13,82 - -
S (kén) 0,59 1.9 0,02 - =
Cr (krém) 0,53 0,39 0,1 0,12 0,09
Sum. 100 100 100 100 100

Gyapjuil | Gyapju2 | Selyem Pamut Len
( (szén) 66,91 54,7 59,64 55,23 54,12
0 (oxigén) 25,63 28,71 27,96 42,58 45,55
N (nitrogén) 5,82 13,72 12,09 - -
S (kén) 0,95 1,92 0,01 - -
Fe (vas) 0,69 0,95 03 0,19 03
Al (aluminium) - - - 0,04 0,03
Sum. 100 100 100 100 100

4. tablazat. Vas(I)-szulfattal pacolt referencia mintdk elemosz-
szetétele — az eredmények normalizalt tomegszazalékos értékek
[norm.wt%].

lyos por. A vildgos, fényes szinek eléallitdsahoz hasznal-
tak, melyek azonban gyorsabban fakulnak. Az 6n mellett
klér is kimutathatd volt igen csekély mennyiségben tobb
minta vizsgalatakor (5. tablazat).
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6. tdbldzat. Kalium-dikromattal pacolt referencia mintak elem-
Osszetétele — az eredmények normalizalt tomegszazalékos értékek
[norm.wt%].

A fémsokkal kezelt referencia mintak vizsgalata soran
a kiilénb6z6 fémek eltéré6 mennyiségben minden darabon
kimutathatoak voltak — legnagyobb mértékben a gyapju-
szalakon (GY2). A fehérjeszalak kozott jelentds eltérést
tapasztaltunk, a selyem joval gyengébben kotott meg
fémionokat, mint a gyapju.

3.5. Régészeti mintdk szdlazonositdsa pdsztdzo elekt-
ronmikroszkdppal

A standard darabok vizsgalatai utdn régészeti textilekbol
vett mintakkal dolgoztunk, melyekrd]l mechanikus tiszti-
tassal a feliileten talalhato lazan kotott szennyezddéseket
mar korabban eltavolitottak.

A soproni Bencés-templom felujitasa kozben, a Viczay
csalad kriptajanak 1épcsoje alol 2010-ben napvilagra
keriilt 17. szézadi viselet® szinezékeinek vizsgilatdhoz
tizenhét, kiilonbozd helyekrol vett mintat kaptunk (B-jelt
mintak). A'szervetlen komponensek meghatérozéasa soran
a szalasanyagokrdl késziilt SEM képek alatamasztottak
a lelet konzervalasa soran elvégzett anyagvizsgalatok

6 Gabrieli 2011.
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ruhadarabbdl 4ll6 lelet-egyiittes (Raduly Emil felvétele).

8. kép.

A soproni leletb6l
szarmazo6 B14 jeli
minta (selyem). SEM
kép, 90 X-es nagyitas
(Gardénfalvi M.
felvétele).

ényeit.” A mintavételt nehezitette a szovetek alla-
torékenysége. A SEM felvételeken jol lathatok
mintak feliiletén talalhaté szemcsék (szennyezddések,
yzi0s termékek) (8. kép).

Egy masik régészeti anyag a 2012-ben, Tarpa hatéra-
feltart® honfoglalas kori férfi sirbdl szarmazik. A tex-
dvanyokat fémveretek kornyezetében talaltak.
Rorabbi vizsgalatok® sordn haromféle szovet maradva-
i azonositottak (taqueté faconné, samit, lenvaszon)
Lep). A vizsgalatokhoz négy kiilonbozé textiltoredék-
wett mintat hasznaltunk (A-jel6lésii darabok), melyek
torékenyek, szarazak voltak. A szalasanyag meg-
isa soran két esetben selymet azonositottunk (10.
két minta tovabbi megfigyeléseket igényel — az
nagy valoszinliséggel novényi eredetii szal. A min-
a szovetek allapotan til nehezitette er6s szennye-
. valamint egy esetben a textil teljes feliiletén/
megfigyelhet6 korrdzids réteg.

alas soran a szalasanyagok meghatdrozasa optikai mikro-
& femszalak vizsgalata SEM EDX-szel tortént. E. Nagy - Var-
11

o 2 nyiregyhazi J6sa Andras Muzeum munkatarsai végeztek,
Jakab Attila régész vezette.

“kek vizsgalatat E. Nagy Katalin és Varfalvi Andrea tex-
. optikai mikroszkoppal végezték a Magyar Nemzeti
L wszagos Restaurator és Restauratorképzd Kozpontjaban.

7 kép. A soproni Kecske-templombol feltart 17. szazadi, tobb noi

9. kép. Textiltoredékek a tarpai asatas anyagabol (Nyiri Gabor fel-
vétele).

10. kép.

A 9. képen lathatod
szovetbol vett, A3
jelti minta. SEM keép,
600X-0s nagyitas
(Gardanfalvi M.

25.0kV X800,

P B rolvéicle).

3.6. Régészeti mintik elemisszetételének vizsgdlata

A soproni textiltéredékeken szdmos elem volt kimutathato
EDX-szel (7. tablazat). A packént hasznalt fémek (fémsok)
koziil réz és aluminium jelentkezett a legtobb mintdn, me-
lyek azonban nem csak szinezéskor keriilhettek a targy-
ra. A soproni templomban el6kertilt viselet fémszalakkal
(aranyozott eziist-, és eziistszalag) gazdagon diszitett, igy
a réz (mint 6tvozd) gyakori eldfordulasa részben ezzel ma-
gyarazhato6. Arany- vagy ezlistszinti rézalapu szalagot nem
talaltak a fémfonalak vizsgalata soran.'’ Tobb toredéken is
azonositottunk eziistot (fémfonalas diszitésbol), mely min-
takon rezet is kimutattunk, bar ez utobbi elem jelentkezett
olyan darabokon is, ahol eziist nem, igy elképzelhetd, hogy
packént is hasznaltak a textilek szinezésénél. Minden eset-
ben talaltunk aluminiumot, sziliciumot és kalciumot a vizs-
galt mintakon. Mivel a sirt épitési tormelékbe asték'’, s a fa
koporsé erésen lebomlott allapotban volt, igy a lelet kony-
nyen szennyezddott a kornyezetébdl folddel, koves-téglas
térmelékkel, porral. Hasonlo lehet az egyik magyardzata
egyes darabok esetén a foszfor és a kalium jelenlétének
(foldbbl/talajbol). A packént hasznalt fémsok koziil alu-
miniumot, rezet €s vasat tudtunk kimutatni, 6nt és kromot
egyik mintanal sem talaltunk.

A réz mennyisége két esetben (B7, B11) igen csekély
volt, egy mintan (B10) pedig nem talaltunk. A t&bbi darab-
nél a réz mennyisége nagyjabol megfelel, vagy nagyobb,

10 Jar6 — Téth 2011.
11 Gabrieli 2011.
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B2 B4 B5 B7 B9 B10 B11 B13 A1 A3 A4
(selyem) | (selyem) | (selyem) | (selyem) | (selyem) | (selyem) (selyem) | (selyem) (selyem) | (selyem) | (selyem)
C 6032 | 5819 | 62,25 | 62,64 | 6129 | 60,95 | 6355 | 60,68 ( 56,25 | 50,16 | 51,81
0 2887 | 28,65 275 | 2812 | 27,84 | 2832 | 2753082814 0 2577 | 2943 | 38,69
N 9,67 12,22 8,92 8,5 942 | 10,03 8,43 98 N 9% 7,46 3,35
S 0,17 0,07 0,18 0,15 0,12 0,04 0,03 0,09 P 0,25 0,36 0,51
P 0,13 0,12 0,15 0,12 0,19 0,11 0,07 0,1 Ga 0,37 0,51 0,42
Ga 0,16 0,18 0,21 0,11 0,22 0,15 0,12 0,14 Mg 0,28 0,07 0,11
Mg = = ~ 0,1 = = = = Si 2,85 3,15 1,56
Si 0,27 0,09 0,13 0,08 0,13 0,1 0,08 0,12 Cu 0,82 3,94 1,83
Cu 0,29 0,18 0,23 0,05 0,18 = 0,05 0,14 Al 2,45 2,54 1,18
Al 0,22 0,19 0,21 0,13 0,16 0,16 0,14 0,17 K 0,42 0,28 0,09
Ag = 0,11 0,19 = 0,4 0,14 - - Fe 1,24 2,1 0,45
a = = 0,03 ~ 0,02 = 0,01 0,11 Sum. 100 100 100
. — — — — o o - Ui 8. tabldzat. Honfoglalas kori textil-
sum. 100 100 100 100 100 100 100 100 maradvanyok elemdsszetétele — az ered-

7. tabldzat. 17. szézadi viselet mintainak elemosszetétele — az eredmények normalizalt
tomegszazalékos értékek [norm.wt%]. A pirossal jelolt fémek s6it hasznalhatjak packént (is).

mint a standard, réz-szulfattal pacolt selyem vizsgalata
soran kapott értékek. Elképzelhetd, hogy packént hasznal-
tak a ruha egyes elemeinek szinezésekor. Aluminium (és
szilicium) minden mintan kimutathat6 volt, sszevetve
a standardok mérése soran kapott eredményekkel, kozel
hasonl6 (valamivel nagyobb) értékeket lattunk. Ez nem
feltétleniil utal timsé hasznalatéra, a targy kornyezetébol
is a textilekre keriilhetett. Vasat két esetben taldltunk (B9,
B13), kisebb mennyiségben, mint a standardnal, eredete
még bizonytalan.

A tarpai textilmaradvanyokon kimutathat6 kalcium,
foszfor, kalium a foldes szennyezddés eredménye lehet,
ugyanligy, mint a szilicium és az aluminium (alumini-
um-szilikatok). Mindegyik mintan talaltunk rezet — zoldes
szinli korrézié mindegyik textiltoredéken szabad szemmel
is lathato volt. A packént hasznalté fémek koziil réz, vas
és aluminium volt azonosithatd, melyek elsdsorban a tex-
tilek kornyezetében talalhaté fém (eziist, aranyozott eziist,
bronz, vas) targyak korr6zids termékeibol, valamit a talaj-
bol keriilhettek a mintdkra — mennyiségiik joval nagyobb,
mint a standardok esetén — ugyanakkor ez nem zarja ki,
hogy esetleg packént is hasznaltak a targy szinezésekor
(8. tablazat).

4. Osszefoglalas és kivetkeztetések

Munkank soran 30 standard és 21 régészeti minta esetén
végeztiink szalazonositast pasztazé elektronmikroszkop-
pal. Ez a vizsgalati modszer jé hatasfokkal hasznalhato
olyan szdlasanyagok meghatdrozsa soran, melyek mar
torékenyek, er6sen szennyezettek, lebomlottak, igy szte-
reo és /vagy polarizacids mikroszkoppal besorolasuk ne-
héz. Az eljaras elénye, hogy a mikroszképhoz kapcsolddo
EDX-szel a minta elemdsszetételérél is informaciot kap-
hatunk (30 standard és 11 régészeti mintat mértiink meg).
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- mények normalizalt tomegszézalékos
értékek [norm.wt%]. A pirossal jel6lt
fémek séit hasznalhatjak packént (is).

Az eredmények kiértékelése soran sok mindent figye-
lembe kell venni, hogy helyesen értelmezziik a szamokat.
Péld4ul a soproni lelet mintai kapcsan a réz jelenlétébdl
kovetkeztethetnénk arra, hogy réz-szulfatot hasznaltak
a szinezés soran, am ismerve, hogy a viselet fémszalakkal
gazdagon diszitett, s a réz az eziist 6tvozdje, a kapott ada-
tok egyértelmiisége méris bizonytalanna valik. Méréseink
soran a szervetlen komponensek meghatarozasaval fog-
lalkoztunk, az értékelésnél a mar elvégzett anyagvizsga-
latok eredményeit is figyelembe vettiik. Tapasztalataink
alapjan tovabbi mérések elvégzése sziikséges. Régészeti
textilek esetében a talajvizsgalatok eredményeinek elem-
zésével tudunk pontosabb képet alkotni a targy eredeti
szervetlen anyagairol.

A mérések pontos kivitelezése mar a mintavételnél
elkezd6dik, referencia mintak, valamint mutargyak ese-
tén is. Egy textilszinének vizsgalata tobb lépésben torteé-
nik, mely sorén a vizsgalatot végzo természettudomanyos
szakember, valamint a restaurator, régész egyiittmiko-
dése sziikséges — mind a szemrevételezés, a mintavétel, €s
a mikroszképos megfigyelések soran, mind a nagymiisze-
res analitikai vizsgalatok eredményeinek kiértékelésekor.

A cikk témaja egy folyamatban levé doktori kutatas
részét képezi', melynek keretein beliil mizeumi textilek
szinezékvizsgalati modszereivel foglalkozunk. Régészeti
textilek szervetlen komponenseinek meghatérozasahoz
a tovabbiakban talajvizsgélatokat és mesterséges oregi-
tést végziink referencia mintdkon, hogy a mérési adatok,
valamint eddigi eredményeink alapjan kapjunk teljesebb
képet a torténeti textilek pac-komponensének azonositasi
lehetéségeivél kapcsolatban. A szinezékek meghataroza-
sahoz vékonyréteg kromatografiat (TLC), valamint nagy-
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hatékonyséagu folyadékkromatografiaval kapcsolt tomeg-
spektrometriai modszert (HPLC-MS) hasznalunk.

Koszonetnyilvdnitds

A szerzok koszonetiiket szeretnék kifejezni Dr. Toth Imré-
nek és Gabrieli Gabriellanak, a Soproni Muzeum igazga-
t0janak és régészének a 17. szazadi viseletbdl vett minta-
kert; Jakab Attilanak, a nyiregyhazi J6sa Andras Mtzeum
régészének a honfoglalés kori textilmaradvanyok mintéi-
ert, tovabba a feltaras soran tapasztaltak kozléséért; Var-
falvi Andreanak és Nyiri Gabornak a Magyar Nemzeti
Muzeum Orszagos Restaurator és Restauratorképz6 Koz-
pont textilrestauratordnak és fotdsanak a referencia min-
1ak anyaganak kivélasztasanal és a mintavételnél nyujtott
segitségéért, valamint a miitargyakrol készitett felvétele-
kért: Dr. Bak Miklosnak, a Soproni Egyetem munkatarsa-
nak a SEM-EDX vizsgalatok soran nyujtott segitségéért.
Dr. Toth Attilanak koszonjiik a cikk szakmai lektoralasat
&5 atmutatasat.
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