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P ásztáző elektro nmikro s zkóp e n e rg i a. d i s zp e r zív
röntg e n- analizátorral ( S EM. EDX)

arry agY izs gáIati mó dszer alkalm azhatősága
régészetitextileksZáI-ésszínezékvizsgáIatábanl.

Békési-Gardánfalvi Masdolna - Hofmann Tamás - Fehér Sándor

1. Bevezetés

Múzeumi textilek restaurálása során gyakran felmerül
a kérdés, hogy a tárgy aktuá|is színe vajon megegye-
zik-e annak eredeti megjelenésével. Atalajban töltött idő'
a nem megfelelő tárolási körülmények, a haszná|at, va-
lamint a korábbi beavatkozások eredményeként a textil
eredeti színének megállapítása gyakran jelent nehézséget
a szakemberek számára. A régészeti textilek a legrövi-
debb élettartamű tárgyi emlékeink közé tartoznak; á|ta-
|ában kisebb-nagyobb töredékek formájában maradnak
meg. Ezen anyagok lebomlását atárgy és környezete kö-
zött|ejáúsződo fizikat, kémiai és biológiai folyamatok ha-
tározzák meg' melyek eredményeként a színt ,,hordoző,,
válasanyag is erősen degradálódik. A régészeti textilek
í|ta|áhan barnás szinűek, amikor a restaurátorműhelybe
terülnek. Ilyen esetben meghatározni eredeti megjele-

ket, a szinezék azonosítása nélkül szinte lehetetlen.
szinezék és a textil színe fontos információkathordoz.
a tárgy készítéstechn ikájárőI, eredetéről és koráról, to-
bá segítséget nyújthat a restaurálás' konzerválás kap-

(ttsztítás, kie g é szíté s). Ki eme lt j elentő s é gű tár gy ak,
esetében elengedhetetlen az eredeti szin meghatá-

ísa azok rekonstruálá sához,
A' szin minél pontosabb meghatározásához a jellem-

SZerveS szinezék azonositásántul a szervetlen kom-
nsek meghatározása is fontos, mivel a természe-

színezékek nagy részét pác szinezél<ként haszná|ták.
során arra keresttik avá|aszt, hogy különböző

r é gé szeti texti lminták e s etén azok szá|asany agának
valamint szervetlen anyagat milyen eredménnyel

tók meg pásztáző elektronmikroszkóppal kap-
energia-diszperzív röntgen -analizátorca|'

elektronmikroszkóp energia-dis zper zív
na|uátorral (sEM-EDx)

pásztáző elektronmikroszkópok (scanning elect-
microscope, SEM) a kereskedelmi forgalomban az

években jelentek meg. Az elmúlt évtizedek so-
e SEM elterjedt eszkozzé váIt az anyagvizsgá|atok

!n. osszehasonlítva az optikai mikroszkópokkal,
tronmikroszkópok drágábbak, nehezebb a haszná-

nélkülözhetetlenné teszik haszná|atukat a biológiában, ás-
ványtanban s egyéb anyagvizsgálati területeken - például
mútár gy ak v izs gá|ata sor án.

Az elektronmikroszkópok előnyei' :
Kisebb részletek figyelhetők meg, elérhető akár
egymilliószoros nagyítás is.
J obb az elektronmikroszkópos képek mélységéle s-
sége.
A vizsgálandó minta előkészítése egyszení (nem
minden esetben szükséges).
Avizsgá|at gyors, egy mintatartóra egyszerre több
minta is felvihető.
A nagy energiájú elektronok á|ta| a mintában ger-
jesztett karakterisztikus röntgensugárzás detektálá-
sával és szétvá|ogatásával kis térfogatból (néhány
pm3) megmérhető az anyag kémiai összetétele is.

Az elektronmikroszkópiában a minta gerjesztésére
nagy energiájú (10-30 kV) elektronnyalábot használnak'
Az elektronmikroszkópok két nagy csoportra oszthatók
felépítésük szerint: pásztáző-(SBM) és transzmissziós
(,,áwi|ágitásos'') elektronmikroszkópokra (TEM). Pász-
téaő e|ektronmikroszkópokkal vastag, az elektronnyaláb
számáta áthato|hatat|an mintákat is vizsgálhatunk, és töb-
bek között az anyagről visszaverődő, valamint a benne
képződő s,,lgárzásokat detektálva jutunk a nagy nagyítású
képhez.

Felületi, morfológiai vizs gálatok (SE M
P ás^áző elektronmikroszkóppal egyrészrőI elektromosan
vezető vagy vezető réteggel (arany vagy szén nanofilm)
bevont minták vizsgá|ata végezheÍő el, ahol a mintakamra
nagy vákuum alaIt van. A mikroszkóp kis vákuum izem-
módban is működik (low vacuum, LV), ekkor a minta-
kamrában kis vákuumot á||itanak be (10-100 Pa). Ebben
az esetben avizsgálandő anyag nem igényel előkészítést.
A morfológiai megfigyeléseket másodlagos elektron (SE)
vagy visszaszórt elektron (BSE) detektonal végzik.

Pontszerű elemanalízis GDX/EDS/EDAX)

A képalkotásoir kívül lehetőség van avizsgált anyag fe-
lületi elemösszetételének meshatározására. a hozzá csat-

L http ://www.tankonyvtar. hu lhu/ tartaloml tamop425i 003 3 _SCORM_
MFFAT6 1 0 1 /sco_32-0 1'htm (a letöltés dátuma: 20I 6. 12. 0 5.)viszont számos előnnyel is rendelkeznek, melyek
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Iakozőenergia.diszperzivröntgen.analizátorral(EDX).
Az elektronsugaras mikroanalízis annak a röntgensugár-
zásnak a mérésén alapul, amelyet avizsgáIandó mintá-

ban a mikroszkóp elektronnyalábja keltett. A gerjesztett

karakterisztikus röntgenslgátzÍs energiája vagy hullám.
hossza arra az elemre j ellemző, amely kibocsátotta, inten.

z1tása pedig a kibocsátó elem koncentráciőjáva| arányos.
Adetettálás történhet Si(Li) vagy SDD detektorral, majd

az intenzitásokból számítógépes program ad kémiai ösz-

szetétel értékeket.

2.1. Elektronsugdr _ anyag kölcsönhatds

A SEM szélesköní felhasználhatősága az elektron - szi-
lárd test kölcsönhatások változatosságából ered (1. ábra),
mely kölcsönhatások alapvetően két részre oszthatők: az

elektronnyaláb elektronjainak rugalmas vagy rugalmatlan
sz&ódására a minta atomjain, közelebbről a héj-elektro-
nok vagy a mag elektromos terében. A SEM áltaIhasznáIt
energiatartom ánybana lehetséges négy kombináció közül

kettő bír jelentőséggel:
a rugalmas szőrás a magon' mely meghatározza
u '.'gá. által gerjesztett térfogatot és a visszaszó-
rást (visszaszórt elektron kép), valamint
a rugalmatlan szőrás a héj elektronjain, ami a SEM
analitikai jeleinek a többségét eredményezi. Ezek
közi| az elektronsugaras mikroanalízis gyakorla.

tában a szekunder elektronok és a röntgensugárzás
j átszlk me ghatár oző szerepet.

Pímgt

I . kép. ASEM-EDX vizsgálatokhoz használt HITACHI S-3400N'

Quantax EDX berendezés (Gardánfalvi M' felvétele).

ra. intenzitísuk a gerjesztett térfogat átlagos rendszámára
jellemző.

Szekunder (más odlagos, SE) elektronok

Kis energiájú elektronok, melyek rugalmatlan kölcsön-

hatás során jonnek létre, amikor a primer elektron (vagy

BSE) ütközik a minta atomjának egy elektronjával és ki.

szakítjaaztahe|yéről.Mennyiségtiknagymértékbenfl igg

a vizsgá|t felület döntöttségétől. Energiájuk kicsi (max.

50 eV), ezért csak a minta felületének közelében kelet-

kező eiektronok tudnak kilépni a mintából. osszegyíijwe

felületi információt adnak a SEM-ben.

Röntgen-fotonok - karakt er is ztikus röntgensugárzás

A mintából a primer elektronnyaláb elektront üthet ki,

atomjainak belső héjáró|. Az így létrejött elektronhiány
magásabb energiájú elektronpályáról betöltődik, miköz-

ben a két héj energia-különbségének megfelelő energiájú

röntgen-foton keletkezik. Ez röntgensugárzás formájában

detektálható. Az elektronhéj aik közötti energiaktilönbsé.
gek (a kisugárzott energia) j e||emzőekazegyes atomokra,

ézek a|ap1án az atomok azonosíthatók - meghatározhatő
az anyagi összetétel/elemösszetétel.

2.2. Az elektronmikroszkóp felépítésének röví,d bemuta-
ttúsu, képalkotás, kémiuí összetétel meghatdrozása

Az elektronág/ú áÍitja elő a működéshez szükséges

elektronnyalábot. Mivel a Íagy energiára felgyorsított
(|525 KeV) elektronok is erősen szóródnak, teljesen

elnyelődnek néhány cm vastag levegőrétegen firténő át-

haládáskor, igy nagy vákuum (10J-10-10mbar) szükséges
az elektronmikroszkópban ahhoz, hogy az elektronnyaláb
elérjen a vizsgá|ando mintához, illetve az ágyí ne men.
jen ttint<re. Ennek megv4lósításához egy elővákuum- és

nagyvákuum szivattyúbol á||ő vákuumrendszert hasznáI-

nui. A, elehronoptikai lencserendszer főktlszáIja a min-

ta felületé1e az e|ektronágyuból kilépő elektronnyalábot.
A pásztázó elektronika végzi az elektronnyaláb mozgatá.
sái - működése azon alapul, hogy egy töltéssel rendelke-

ző részecske mozgása me gvá|tozikelektromos vagy mág.

neses térben.

Áruer ddrtrortok (1 am mcly*ésbŐ}

s:élondeÍ o|.lítfond(

sf, inÍorírác|fu laÍtan*y (Í0 l!m}

vislz.3zóÉ s|€türonok {B€}
iítfuÍ'!áeiós laÉomííyr {{00 nn}

Rön|ggn'ugÉíá$ (xR} in!omáoi&
bdofiá.'ya {í000 ffm}

A géti'3zr,eü táúogat |r|dygágc

1' óbra. A kimenő jelek információs tartományai a gerjesáett tér-

fogaton belül.(Fonás : http. l l epa,oszk.hu/00400/00402/0000S/pdf/
ISIS 2009-013 -024.pdf (2017. 04- 03.).

Visszaszórt (back-s cattered' B SE) elektronok

Az eredeti nyalábból a gerjesztett térfogat felület közeli

részében nagyszögű szőrást szenvedett elektronok, me.

lyek kilépnek a mintából' Irányuk a minta domborzatá-

2 A detektált sugiírzások nem egy pontból, hanem általríban

pm3.es térfogatból érkeznek, ez a geqesztési térfogat.

ale}úlonaaál
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Detektorok és megj elenítés

A mintán történő pásztázássa| szinkronban történik a de-
tektált jel megjelenítése a képernyőn. A míntából kilépő
ktilönböző elektronok és elektromágneses sugárzások
detektálásához a míWoszkóp mintaterébe ezek mérésére
alkalmas detektorokat helyeznek. A detektorok jelét hasz-
nálják fel a képalkotáshoz, valamint a kémiai elemössze-
tétel meghatátozásához. A soros képképzés esetén a fel-
bontást meghatározó tényezők a nyaláb mérete a minta
felületén' az á|tala a felület a|att gerjesztett térfogat, illet-
ve a mintából kilépő részecskéVsugárzás energiája.

Szekunder elektronok (SE)

A mintából kilópő, SE-k kis energiával rendelkeznek, így
csak kis mélységből (1-10 nm) érik el a felszínt, meny-
nyiségük fiigg a minta döntöttségétől. A SE-kép (SEI) el-
sősorban a minta felszínéről ad informácíót, jellemzően
a fe lület morfo 1 ó giai v izs gáIatár a haszná|j ák.

Iisszaszórt elektronok BE (ToPo és CoMPo)

.{ nagy energiájú visszaszórt elektronokhoz általában féI-
r ezető detektorokat használnak, ezeket a minta közelében
helyezik el: a minta folött (BEI.COMPO) vagy mellett
IBEI.TOPO). A detektorban a BSE-k mennyiségéveI ará-
nr.os elektromos áram keletkezik, ami mérve megjelenik
a BSE-képen. A kapott képek összehasonlításával Tóth
.,\nila részletesen foglalkoz1k az ISIS 8-9. kötetében.3

A mintában keletkező röntgensugárzás mérésére (és
a kémiai összetétel vlzsgá|atfua) kétféle röntgen spektro-
méter használható:

1' Energia-diszperuív (ED): a teljes energiaspektrumot
egyszeffe méri és jeleníti meg aZ energia fiiggvé-
nyében. Ez az egyszeníbb és gyorsabb mérés.

2. Hullámhossz-diszperzív (WD): egy kiválasztott
kristályon a Braggs-reflexiót kihasználva szét-
v á|o garják a különböző hullámhosszú (energiájú)
sugárzásokat, igy e gy szene csak egy hullámho s szú
sugárzás kerül a detektorba' Jobb energiafelbontás,
alacsonyabb kimutatási hatáqeIlemző,

A röntgensugaras mérésse|, azED detektorok energia-
tásával TóthAttila- foglalkozott az ISIS 10. számá-

s E M-EDX régészeti textilek v izsgá|atáb an

ánk során a SEM-EDX anyagvizsgálati módszer
nálási lehetőségeit vizsgáltuk múzeumi (elsősor-

régészeti) textilek szá|asany againak, valamint SZer-
komponenseinek meghat ározásában.

A szálasanyagok azonosítása sztereo, esetleg pola-
iós mikroszkópos megfigyeléssel is elvégezhető
|ában hosszanti, ritkábban keresztmetszeti kép alap-
A besorolást segíti' hogy a legtöbb természetes szál

Tóth Attila L. 2009.
Torh Attila L. 2010.

rendelkezik az azonosítást segítő jellegzetes ,jegyek-
kel''. Erősen sérült, lebomlott szá|ak esetén azonban ez
a módszer gyakran nem teszi lehetővé atárgy anyagának
pontos meghatározását. A szá|vizsgáIat sikere továbbá
attól is fligg, hogyan csomagolják a textilt, textiltöredé-
ket. Könnyen hamis eredményt kaphatunk például' ha
a textil e|őző|eg vattáva|, vagy egyéb szálasanyagok-
kal érintkezett és a minta erről a területről kerül ki, de
akkor is, ha nem az eredeti fonalakból, hanem a textil
jav ításához, korábbi restaurálásh oz haszná|t anyagokbó1
vesszük a vizsgáIandó anyagot. A nagyműszeres anyag-
vizsgálatok előtt célszerri sztereo/optikai mikroszkóppaI
megnézní atárgyatltöredéket, s így kiválasztani a minta-
vételi helyet.

A SEM-EDX másik alkalmazási terúlete esetünkben,
a szervetlen komponensek azonosítása, melyek (színes)
textileken lehetnek szervetlen színezékek és pácok, vala-
mint korróziós termékek, szennyeződések. A régészeti
textilek vizsgálata előtt egy referencia mintasort áL|itot-
tunk össze, melyeken szá|azonosiÍást, valamint elem-
összetétel-vizsgálatot végeztünk. A kapott eredmények
összehasonlítási alapként szolgáltak a régészeti minták
je1lemzéséhez.

A SEM-EDX vizsgálatok a Soproni Egyetem Faipari
Mémöki Kar Faanyag-tudományi Intézetének labora-
tóriumában készültek. A mikroszkóp típusa: HITACHI
S-3400N' az analizátoré Bruker Quantax EDX (l. kép).
A minták előkészítése a Magyar Ne mzeti Mí;zeum orszá-
gos Restaurátor és Restaurátorképző Közpondának labo-
ratóríumában történt.

3.1. Stundard mintók

Az összehasonlító minták elkészítéséhez modern növé-
nyi (pamut, len, kender)' valamint á||atl (gyapJn' selyem)
eredetű textileket használtunk, melyeket a vizsgálatok el-
végzése előtt 30 percig' kb. 60oC-on Szappanos vízben
(csapvíz) főztünk' majd öblítettünk. Ezután következett
a pácolás: adott töménységű sóoldatban (desztillált viz-
zeI),60 percig, kb. 60oC-on főztik, végül öblítetttik (álta-
lában 10 percig' részben folyóvízben) a textileket.

A referencia mintasor 42 mintát tarta|mazott. A 2.
képen a SEM-EDX mérésekhez felhasznált darabok látha-
tók (30 minta). A pácoláshoz az a|ábbí femsókat hasznáI-
tuk: ón-klorid (SnCl,. 2H,o), timsó (KA1(SO4),. 12H2o),
t éz-szu|fát (Cu S oo. 5H,o), kálium-bikromát( K,Cr,o,) és
vas-szulfát (FeSoo. 7H,o).

j.2. Szúlvizsgdlut standard mintdkon púsztázó elektron-
mikroszkóppal

3. 2. ] . I{övényi, eredetű szálak - cellul óz alapúak

Pamut . Az egyiklegelterjedtebben használt textilipari
nyersanyag; a gyapot növény (Gossypium) magjait bur-
koló finom szá|ak ha|maza, magszáI. A pamutszálak
csavarodott szalag alakúak, hosszúságuk 5-60 mm, szé-
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2. kép' Az SEM-EDX vizsgálatokhozhaszná|t pácolt standard minták
(Gardánfalvi M. felvétele)'

lességük 10-30 pm. Az érettpamutszá| keresztmetszete
vese alakú, belül bélüreg található. Erés alatt a száI a zárt
tokban hullámosan fejlődik ki, emiatt a szá|fa|at alkotó
fibrillák elcsavarodnak, Ez a csavarodottság mikroszkóp
alatt jő| kivehető a szál hosszanti képén (3. kép). Apamut
elemi szál egy sejtből áll. Kémiai összetételét tekintve
a nyers pamutszál anyagának nagyjából 90-96%o-a ceIhl-
Iőz,Ezen kívültartalmaz kevés fehérjét, viaszokat, fém-
oxidokat, pigmenteket, stb.

Len . A száIasanyagot a len növény (Linum usitatissi-
mum) szárából nyerik' a lenrost háncsrost. A pamuttal el-
lentétben a len elemi sejtjei (a sejtek hossza 5-70 mm,
átmérőjük 8-60pm) nem ftiggetlenek egymástól, hanem
rostokat alkotnak (sejtnya1ábok). Ezek keresztmetszeti
képe sokélű prizma. Hosszanti képe mindkét végén el-
hegyesedő száIatlkoteget mutat, tov ábbá megfigyelhetők
ún. eltolódások' keresztirányu vonalak (a. kép). A rost-
ban a sejtnyalábokat poliszacharidok, gyanták, mézgák
és egyéb anyagok ragasztják össze. osszetétele: 65-80%
cellulóz, viaszok, pektin, lignin, szerves savak, ásványi
anyagok, stb. A háncsszálak rostjait a fonalkészítést meg-
e|őzoen feltárják. Ennek célja, hogy a sejtnyalábokat és
a szá|akat min é l j obb an szét tudj ák v áIasztani.

Kender . (Cannabis sativa) növényi rostszál' mely
a lenhez hasonlóan több összetapadt sejtnyalábból á11.
A nyalábokat ebben az esetben is szogletes (bár a lennél
lekerekítettebb) keresztm etsze(u, bélüreges elemi sejtek
alkotják. A sejtek a lennel ellentétben elvastagodott szál-
végződést mutatnak. Szintén megfigyelhetők keresztirá-
nyú vonalak' A kender rostjait is feltárják fonalkészítés
előtt' melynek eredményeként a sejtnyalábok, szálak job-
ban szétvá|aszthatők, valamint a száIas anyag valameny-
nyire lág1ul is. Erős, ellenálló anyag. osszetétele alenhez
hasonló' nagyobb lignin{artalommal.

A standardekjelölése:
textilek:
Gyl : gyapjú nem szótt anyag,
(nemez),
Gy2: gyapjúszövet'
S: selyemszövet,
Ll : lenszövet,
P: pamutszövet

pácok:
T1 és T2 = KA1(So)'.12H'o'
Cul és Cú: CuSo..5H,o,
Fe1 és Fe2: FeSoo.7H,o,
Sn : SnClr'2HrO, Cr : I!Cr,O'
KTLN: kezeletlen (csak Íözött)
A T1 és T2, Cul és Cu2, valamint
az Fe1 és Fe2 jelölések lgyaÍazon
femsó kiilönböző töménységű olda-
trít jelentik, a témáva| foglalkozó

szakirodalmi adatok alapján.

3,3,2, Allati eredetű szálak -fehérje alapúak

Selyem , AItaIába, a hernyóselymet, a selyemlepke
(Bombyx mori) hemyójának mirigyváladékát jelenti.
A selyemhemyő |áwája bábosodáskor kettős szövőmi-
rigyéből sajtolja ki azt a váladékot, amely a mirigyből
kilépve, a levegőn megszilárdu|.Ez a mirig1váladék egy
túltelített fehérjeoldat, amelyben a préselés eredménye-
ként a fibroin polipeptid láncok párhuzamosan helyez-
kednek el. A mirigynyíláson két fibroinszál préselődik
ki, melyeket a selyemenyv (szericin) ragaszt össze és
borít be. A selyemszál általános összetétele: 60_63%
fibroin' 2023% szericin, zsírok, gyanták, ásványi anya-
gok. A szálkeresztmetszete lekerekített sarkú három-
szögre hasonlít, a szá| olda|ai szinte laposak, sok fenyt
vernek vissza' ez adja fényüket. Hosszanti mikroszkópi
képük jellegtelen (5. kép).

A hámtalanításkor bekövetkezett súlyveszteség pótlá-
sára (hogy az anyag esése szebb legyen) a selymet szer-
vetlen sókkal, cukrokkal, tanninokkal kezelik - így á||it-
ják elő anehezitett selymet.

Gyapjú (és szőr) . Ajuh (ovis aries) testét borító, össze-
fiiggő bundát alkotó szórzetét jelenti' A gyapjút felépítő
fehérje a hélikus szerkezetti o-keratin, mely sok nagy ol-
dalcsoportú, valamint kéntartalmú aminosavból épül fel.
A mosott gyapjíszáI kb. 80% keratint, 17oÁ egyéb febér-
jét, gyapj,űzsírt és különböző anyagokat tartaImaz. Mor-
fológiailag három kiilönböző sejtszerkezetií részből épül
fel' melyek a következők: kutikula (pikkelyréteg), kortex
(kéreg), medulla (bélüreg)' Keresztmetszeti képe közel
kör alakú' Az elemi szál számos sejtből á11' hengerszeríí,
elvékonyó.dó végű. A gy apjűszáIak j ellegzetes tulaj don-
sága, hogy felületük pikkelyes és a szálak hullámosak (6.
kép). A kiilönböző gyapjűfajták kémiai összetételben alig
mutatnak eltérést, így azonosításukat elsősorban a fizikaí
megj elenési formák segítik.
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j, kép. Kezelet|en
pamutszálak -

SEM kép'
600X-os nagyítás.

5. kép. Kezelet|en
selyemszálak _

SEM kép'
ó00X-os nagyítás'

3.3. Kezeletlen standard mínták elemösszetételének
viugdlatu

A száIak'ra je||emző mikroszkópi kép alapján elvégezhe-
o volt a referencia mintákon a textilszálak azonosítása.
A nem pácolt minták SEM-EDX vizsgáIata során a növé-

4.i és állati eredetű textilekből vett szá|aVfonalak elem.
meghatározása történt - minden mintát 2

mértiink meg. Az állati eredetű. fehérje a|apű sza-
i| a szén és az oxigén mellett megjelent a nitrogén'

int a kén (gyapjúnáI). A selyem fehérjéje kevés kén-
lmú aminosavat tarta|maz, így ez az e|em nem volt
rtatható. Kalcium minden minta esetében megjelent,

tően a csapvízbőLszármazik (ld' előkészítés: fozés
.ízben), az alumínium pedig valószínűleg Szennye-

mely a minta-előkészítés vagy a pácolás során ke-
a szövetdarabokra (1. táb|énat).

Ptícolt standard mintók elemösszetételének vizsgd-

mi textileken Íalá|hatő növényi és állati színe-
nagyrészepácszinezék.Afestőnövényeká|ta|ában

Len

59,06
40,79

0,1 5

Referencia minták elemösszetétele_ az eredmények
tomegszázalékos értékek [norm.wt%]'

4. kép. Kezelet|en
len szálak _
SEM kép'
600X-os nagyitéls.

6, kép, Keze|etlen
gyapjúszálak _
SEM kép'
600X-os nagyítás
(Gardánfalvi M. fel-
vételei)'

a gyapjűt, selymet, pamutot közvetlenül is szinezik, de az
így kapott színek nem tartósak. Tartósabb eredmény ér-
hető el, ha a textilt valamilyen fémsó (timsó, réz-szu|fát)
oldatába tesszük - pácoljuk. Recepttől fiiggően eztörtén-
het színezés e|őtt,után vagy közben is. A pácként hasz-
nált fémion meghatározza a végső színt, továbbá a szi-
nezék-pác komplex keletkezé sével j alul a mosásállóság.
A fehérje szá|akat könnyebb pácolni, mint a cellulózala-
púakat.5

A l umín i umod t ims ó , k á l i um-a l umín i um- s zu l f á t
(KA(SOJ,. I2H2o) savas, színtelen, átÍetszó kristályos
anyag, vizben könnyen oldódik. A leggyakrabban hasz-
náIt pác a|apanyaga. Ha nem megfelelő tisztaságú, akkor
szennyezőként áL|talá.ú,an vasat tartalmaz - emiatt a színek
fakóbbak, sötétebbek lesznek. A SEM felvételeken avizs-
gált mintákon (a fehérje alapúakon jobban) egyenletlen
eloszlásban világos szemcséket figyelttink meg, ezek
a fémsó részecskéi voltak. Alumínium mindegyik textilen
kimutatható volt - a gyapjúszöveteken nagyobb mennyi-
ségben (ez a többi pác esetén is megfigyelhető volt) (2.
táb|azat)'

Gyapjú1 Gyapjú2 5elyem Pamut Len

C (szén) 69,13 59,17 55,46 \L A) 56,06
0 (oxigén) 24,06 25,58 28,52 45,36 43,79

N (nitrogén) 5 5 ? 12,11 15,79
(kén) 0,81 2,88 0,09

A|(aIumínium)0,47 0,26 0,14 0,22 0,1 5
Sum. 100 't00 100 100 r00

2. tóblázat' Timsóval pácolt referencia minták elemösszetétele _

az eredmények normalizált tömegszázalékos értékek [norm.wt%].
5 Hofenk de Graaff2004. pp. 15-16.
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Gyapjú1 Gyapjú2 Selyem Pamut Len

C (szén) 67,79 56,16 61,41 54,83 ( ?  7?

0 25,41 26,76 26,48 44,42 45,68
N (n 5,71 11,95 11,99
5 (kén) 0,78 2,68 0,01 0,03 0,02
Cu (réz) 0,31 2,45 0,1 l 0,68 0,54
Ca (ká|cium) 0,04 0,03
5um. 100 100 100 100 100

3. tóblazat. Réz-szulfáttal pácolt referencia mintiík elemösszetétele
_ az eredmények normalizált tÓmegszfualékos értékek [norm.wt%].

Réz . A rézgá|ic, réz(Il)-szu|fát (CuSoo.5H,o), kék szí-
nű kristályos por. Sok színezékanyagga| bama, mások-
kal fakó, sötét színeket ad. A selyem kivételével a fémsó
szemcsék jól láthatók voltak a vizsgélt mintákon. A réz
egyértelműen azonosítható volt minden textil esetén, leg.
nagyobb mennyiségben a nemezen (GYl). Míg a selyem
és gyapjú mintákon nem' addig a növényi eredetrí texti-
leken kimutatható volt a kalcium, továbbá a kén is meg.
jelent, a pamut és len szövet darabok mellett a selymen is
(a fémsó kén.tartalmábő|) (3. tábléaat).

Vas . A vasgálic, vas(Il)-szulfát (FeSoo.7H,o), világos-
zöld por. A sötét, mély színek és a fekete színezésekor
használtpác a\apanyaga. A felhasznált mennyiségtől fugg
a szín mélysége, sötétsége. onmagában is használható
pácként, de gyakran a már timsóva| keze|t és szinezeI1
textilt helyezték vasgálic oldatba. A fehérjeszá|ak érzéke-
nyek a vasra, érdessé válhatnak, ha tul ttimény az oldat.
A munka során vizsgált anyagok SEM felvételein - első-
sorban gyapjú esetén - láthatóak voltak a szemcsék a szá-
lak felületén a száIakkozött' A vas jól azonosítható vo|t az
EDX vizsgálatokkal (4. táb|azat). Az alumínium va|őszi-
nűleg szennyeződés volt a növényi eredetrí minták esetén.

on . Az ón-klorid (SnCl". 2H,o) színtelen, áttetsző kristá-

Gyapjúl Gyapiú2 5elyem Pamut Len

Gzén) 66,91 54,7 59,64 ( (  l 2 54,12
0 ( 25,63 28,71 27,96 42,58 45,55
N 5,82 13,72 12,09
(kén) 0,95 1,92 0,01

Fe (vas) 0,69 0,95 0,3 0,19 0,3
A| (alumínium) 0,04 0,03
Sum. 100 100 100 100 100

4. táblózat. Vas(Il)-szu1fátta1 pácolt referencia minták elemösz-
szetétele _ az eredmények normalizált tömegszázalékos értékek

[norm.wt%].

lyos por. A világos' fényes színek előállítáSáhozhaszná|-
ták, melyek azonban gyorsabban fakulnak' Az ón mellett
klór is kimutatható volt igen csekély mennyiségben több
minta vizsgálatakor (5 . táb|ázat).

5. tablázat. Réz-szulfáttal pácolt referencia min&ík elemösszetétele
_ az eredmények normalizált tömegszázalékos értékek [norm.wt%].

Króm . A króm' kálium-dikromát (K,Cr,o,) alakjában
használatos pácként. Narancssárga kristályos anyag, erős
méreg' A kívánt szín arany-sárga ámyalatának kialakítá-
sáhozhasználták. A gyapjíszínezés során a timsós pácná|
sötétebb színeket ad. A krómmal pácolt színek fényálló-
sága gyenge,hamat fakulnak. Króm mindegyik anyagon
kimutatható volt (6. táblazat).

Gyapjú1 Gyapjú2 Selyem Pamut Len

C Gzén) 71,48 54,13 59,12 53,88 5,l,8,l

0 21,66 26,06 26,94 46,0 48,1
N 5,7 4 17,52 13,82
S (kén) 0,59 1,9 0,02
Cr (króm) 0,53 0,39 0,1 0,12 0,09
Sum. 100 100 100 100 100

6. tóblózat. Kálium-dikromáttal pácolt reÍerencia minták elem-
összetétele - az ercdmények normalizált tömegszázalékos értékek

[norm.wt%].

A fémsókkal kezelt referencia minták vizsgálata során
a különböző fémek eltérő mennyiségben minden darabon
kimutathatóak voltak * legnagyobb mértékben a gyapjú-
szálakon (GY2). A fehérjeszálak között jelentős eltérést
tapasztaltunk, a selyem jóval gyengébben kötött meg
fémionokat, mint a gyapjú.

3.5. Régészeti mintók szdlazonosíttÍsa pdszttizó elekt-
ronmikroszkóppal

A standard darabok vizsgálatai ltán régészeti textilekből
vett mintákkal dolgoztunk, melyekről mechanikus tisztí-
tással a felületen ta|á|hatő |azán ktitött szennyeződéseket
már korábban eltávolították.

A soproni Bencés-templom felújítása közben, aYiczay
család kriptájának lépcsője alól 2010-ben napvilágra
került 17. századí viselet6 színezékeinek vizsgá|atához
tizenhét, különböző helyekről vett mintát kaptunk (B-jelű
minták). A.szervetlen komponensek me ghatáro zása során
a szá|asanyagokról készült SEM képek a|átámasztották
a lelet konzewáLása során elvégzett anyagvizsgálatok

Gyapjú1 Gyapjú2 Selyem Pamut Len

C Gzén) 69,62 58,26 51,48 51,1

0 24,45 27,64 28,75 47,3 48,22
N 4,82 12,87 1),58
S (kén) 0,64 2,41 0,01
5n (ón) 0,46 1,14 0,39 1,7 0,67

C| (k|ór) 0,01 0,01 0,01 0,01
Sum. 100 100 't00 100 100
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kép A soproni Kecske-templomból feltárt 7.7. századi, több női

ruhadarabból á11ó lelet-együttes (Ráduly Emil felvétele).

tit+íl}l*tilEffi liIflpt+*l{Wl{iiq*l{t}tri{|{f$Íffi
9. kép. Textiltöredékek a tarpai ásatás anyagélból (Nyíri Gábor fel.
vétele).

51,81

48,',l

[en

),09

8. kép.
A soproni leletből
származó B14 jelű
minta (selyem). SEM
kép' 90 X.es nagyítás
(Gardánfalvi M.
felvétele).

ercdményeit.'A mintavételt nehezítette a szövetek álla-

|pta. törékenysége. A SEM felvételeken jól láthatók
mi nták felületén talá|hatő szemcsék (szennyeződé sek,

ós termékek) (8. kép).
Eg1. másik régészeti anyag a 20l2-ben, Tarpa határá-
t^eltárts honfoslalás kori ferfi sírból származik. A tex.

r.ányokat fémveretek kömyezetében talá|ták.
}orábbi vizsgálatok' során háromféle szövet maradvá-
it azonosították (taqueté faconné, samit, lenváSzon)
l€p). ^{ vizsgálatokhoz négy különböző textiltöredék-
rcn mintát használtunk (A-jelölésű darabok), melyek

törékenyek, szárazak voltak. A szálasanyag meg-
isa során két esetben selymet azonosítottunk (10.

két minta további megfigyeléseket igényeI - az
nag1. r.alószínűséggel növényi eredetű szál. A min-

a szövetek áI|apotán túl nehezítette erős SZennYe-
. r-alamint egy esetben a textil teljes felületérV

me gfi gyelhető korróziós réteg.

során a szálasanyagok meghatározása optikai miko-
a timszálak vizsgálata SEM EDX-sZel történt. E. Nagy. Vár-

a n1íreg1'házi Jósa András Múzeum munkatársai végezték,
Jrlab -{ntla régész vezette.

r izsgálatát E. Nagy Katalin és Várfalvi Andrea tex-

optikai mikroszkóppal végezték a Magyar Nemzeti

I0. kép'
A 9' képen látható
szövetből vett, ,{3
jelű minta. SEM kép'
600X.os nagyítás
(Gardánfalvi M.
felvétele).

3, 6. Régészeti mintdk elemösszetételének vizsgóIata

A soproni textiltöredékeken számos elem volt kimutatható
EDX-szel (7 . táblánat). A pácként haszná|t fémek (fémsók)
kóziJ,lréz és alumínium jelentkezett a legtöbb min|án' me-
lyek azonban nem csak színezéskor kertilhettek a tárgy-
ra. A soproni templomban előkerült viselet fémszá|a\rkal
(aranyozott eZüSt-, és ezüstszalag) gazdagon diszített, igy
aréz (mint ötvöző) gyakori előfordulása részben ezze|ma-
gyaráahatő.Arany-vagyezistszíníjrézaIapűszalagotnem
ta|áItaka fémfonalak vízsgáIata során.lo Több töredéken is
azonosítotfunk eztistöt (femfonalas díszítésből), mely min.
tákonrezet is kimutattunk,bár ez utóbbi elem jelentkezett
olyan darabokon is, ahol ezüst nem, így elképzelhető' hogy
pácként is használták a textilek színezésénéI. Minden eset-
ben találtunk alumíniumot, szilíciumot és kalciumot avizs-
gáItmintákon. Mivel a sírt ópítési törmelékbe ástákll' s a fa
koporsó erőSen lebomlott állapotban volt' így a lelet köny-
nyen Szenny ező dött a kömy ezetéb ől folddel, köve s - té glá s
törmelékkel, ponal' Hasonló |ehet az egylk magyarázaÍ'a
egyes darabok esetén a foszfor és a kálium jelenlétének
(ftj1dbő1/talajbóD. A pácként haszná|t fémsók köztil alu-
míniumot, rezet és vasat tudtunk kimutatni, ónt és krómot
egyik mintánál sem találtunk.

Arézmennyisége két esetben (B7' B11) igen csekély
volt, egy mintán (B 10) pedig nem találtunk. A többi darab.
ná| a réz mennyisége nagyjábőI megfelel, vagy nagyobb,

l 0  J á r ó_Tó th2011 .
11 Gabrieli 201 l.
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B2
(selvem)

B4
(selvem)

B5
ÍseIvem)

B7
(selvem)

B9
ÍseIvem)

Br0
(selvem)

Bt l
(selvem)

Br3

L 60,32 58,19 62,75 62,64 6129 60,95 63,55 60,68

0 28,87 28,6s 27,5 28,12 27,84 28,32 27,53 28,47

N 9,67 12,22 8,92 8,5 9,42 10,03 8,43 o e

0,17 0,07 0,1 8 0,1 5 0,12 0,04 0,03 0,09

P 0,1 3 0,12 0,1 5 0,12 0,1 9 0,'|l 0,07 0,1

Ca 0,1 6 0,1 8 0,21 0,1 1 0,22 0,15 0,12 0,14

Mg 0,1

) l 0,27 0,09 0,1 3 0,08 0,1 3 0,1 0,08 0,12

Cu 0,29 0,1 8 0,23 0,05 0,18 0,05 0,1 4

AI 0,22 0,19 0,21 0,13 0,1 6 0,16 0,14 0,17

0,1 1 0,1 9 0,4 0,,|4

cl 0,03 0,02 0,01 0,1 1

Fe 0,03 0, 18

Sum. r00 100 100 100 100 '100 '100 100

A1
(selvem)

A3
(selyem)

A4

56,25 50,16 5l,8'l

0 25,77 29,43 38,69

N 9,3 7,46 ? 1 (

P 0,25 0,36 0,51

LO 0,37 0,51 0,42
0,28 0,07 0,1 1

) l 2,85 3,15 1,56
(u 0,82 3,94 1,83

AI 2,45 2,54 ' l , l8

K 0,42 0,28 0,09
Fe 1,24 2,1 0,45

Sum. 100 100 100

7. táblázat. 7.7 . századiviselet mintáinak elemösszetétele _ az eredmények normaltizétlit

tőmegszázalékos értékek [norm.wt%]. A pirossaljelölt fémek sóit hasmálhatják pácként (is).

8. táblt1zat. Honfoglalás kori textil-

maradványok elemösszetétele _ az ered-

mények normalizált tömegszrízalékos
értékek [norm.wt%]. A pirossal jelölt

fémek sóit haszrálhatjrák pácként (is).

Az eredmények kiértékelése során sok mindent figye.
lembe kell venni, hogy helyesen értelmezzükaszámokat.
Például a soproni lelet mintái kapcsán a réz jelenlétéből

következtethetnénk arra' hogy réz-szu|fátot hasznákak
aszinezés során, ám ismerve, hogy a viselet femszálakkal
gazdagon diszitett, s aÍéz az ezist ötvözóje, a kapott ada-
tok egyértelműsége máris bizon1talanná válik. Méréseink
során a Szervetlen komponensek meghatározásáva| fog.
lalkoztunk, az értéke|ésné| a már e|végzett arryagvizsgá-
latok eredményeit is figyelembe Vettiik. Tapasztalataink
a|apján további mérések elvégzése szükséges. Régészeti
textilek esetében a ta|ajvizsgálatok eredményeinek elem-
zésével tudunk pontosabb képet alkotni a tárgy eredeti
szervetlen any agair ő|.

A mérések pontos kivitelezése már a mintavételnél
elkezdődik, referencia minták, valamint műtárgyak ese-
tén is. Egy textilszínénekvizsgá|ata több lépésben törté-
nik, mely során a vizsgá|atot.végző természettudományos
szakember, valamint a restaurátor, régész együttműkö-
dése szükséges - mind a szemrevételezés, a mintavétel, és
a mikroszkópos megfigyelések során, mind a nag5rmíisze-
res analitikai vizsgálatok eredményeinek kiértékelésekor.

A cikk témája egy folyamatban levő doktori kutatás
részét képezil', melynek keretein belül múzeumi textilek
szinezékvizsgálati mődszereivel fo glalkozunk. Ré gészeti
textilek szervetlen komponenseinek meghatározásához
a továbbiakban ta|ajvizsgálatokat és mesterséges öregi
tést végzünk referencia mintákon, hogy a mérési adatok,
valamint eddigi eredményeink a|apján kapjunk teljesebb
képet a történeti textilek pác-komponensének azonosítási
lehető sé geivé 1 kap c solatb an . A szinezékek me ghatár o zá-
sához vékonyréteg kromatogrÍtfiát (TLC)' valamint nagy-
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mint a standard, réz-szu|fáttal pácolt selyem vizsgá|ata
során kapott értékek. Elképzelhető, ho gy pácké nt haszná|-
ták a ruha egyes elemeinek színezésekor. Alumínium (és
szilícium) minden mintán kimutatható volt, összevetve
a standardok mérése során kapott eredményekkel, közel
hasonló (valamivel nagyobb) értékeket láthrnk. Ez nem
feltétleniil utal timsó hasznáLatitra, a tárgy kömyezetéből
is a textilekre kerülhetett. Vasat két esetben találtunk (B9,
B13), kisebb mennyiségben, mint a standardnál' eredete
még bizonytalan.

A tarpai textilmaradványokon kimutatható kalcium,
foszfor, kálium a foldes szennyeződés eredménye lehet'
ugyanúgy, mint a szilícium és az alumínium (alumíni.
um-szilikátok). Mindegyik mintán találtunk rezel - zöldes
szinú korrőzió mindegyik textiltöredéken szabad szemmel
is látható volt. A pácként használtő fémek közül réz' vas
és alumínium volt azonosítható' melyek elsősorban a tex-
tilek kömyezetében talál'hatő fém (ezüst' aranyozott ezist,
btonz, vas) tárgyak konóziós termékeiből, valamit ata|q-
ból kerülhettek a mintakra - mennyiségük jóval nagyobb'
mint a standardok esetén - ugyanakkor ez nem záqaki,
hogy esetleg pácként is használták a tétrgy színezésekor
(8.táh|ázat)'

4. osszefoglalás és következtetések

Munkánk során 30 standard és 2I régészeti minta esetén
végeztiink szá|azonositást pásztáaő elektronmikroszkóp-
pal. Ez a vizsgá7ati módszer jó hatásfokka| használható
olyan szálasanyagok megbatározása során, melyek már
törékenyek, erő s en szenny ezetÍek, leb oml ott ak, így szte -

reo és /vagy polarizációs mikroszkóppal besorolásuk ne-
héz. Azeljárás előnye, hogy a mikroszkóphoz kapcsolódó
EDX-szel a minta elemösszetételéről is információt kap-
hatunk (30 standard és l1 régészeti mintát mérttink meg).
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hatékonyságú folyadékkromatográfiával kapcsolt tömeg-
spektrometriai módszert (HPLC-MS) használunk.
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