MAGYAR KEPZOMUVESZETI EGYETEM

Doktori Iskola

DLA értekezes

KOTOANYAG VIZSGALATI LEHETOSEGEK

FLUORESZCENS METSZETSZINEZESI ELIARASOKKAL ES FOURIER
TRANSZFORMACIOS INFRAVOROS SPEKTROSZKOPIAVAL VEGZETT TESZTEK

OSSZEHASONLITO VIZSGALATA

Varga Timea

Témavezeto:
Galambos Eva DLA

2018



Tartalom
L TEIMIAVALASZTAS .ottt et et et e e et et et et e et e et eeeeeeeeees e s et eneeaeeeeeeeeeeeeeeeeeseee et et eneeeeeeeaeeaes

I CELKITUZES ...ttt sttt b ettt b e bbbt et b b s s b b et s s nanes
lIl. A KUTATASBAN VIZSGALT KOTOANYAGOK. IRODALMI ATTEKINTES ....cvcvvrieieereierereeeeeeeeeveve e
0 I =Y o 1= =1 QPSPPI

1 A o) Q=YY o] =[] PSPPSR
IV. A KOTOANYAGVIZSGALATI TECHNIKAK CSOPORTOSITASA. IRODALMI ATTEKINTES .....oocvvverrrennee
IV.1 A fizikai-kémiai reakciokon alapuld tESZtEK ........coccuveeiieieiiecee e
IV.1.1 OIvadaspont VIZSEAIat........cceeiuiiiiiiii ettt et e e e e e e e s e e e e e e b ae e e e nnreeas
IV.1.2 OldhatOSAg VIZSBAIAT.......eeiieeeieee ettt e e e e e abe e e e et e e e e e arae e e e nareeas
IV.1.3 Mikrokémiai vagy cseppentéses teSzteK......ccviiiiiiiiiiiiiii e 10
IV.1.4 A SZOVETLANIT SZINEZESEK ....vvveeeieeieeeciteeeee ettt e e e et re e e e e e e e s tbreeeeeeeessabssaeaeeeeessnnnsnns 11

IV.1.5 A lathato szintartomdanyban mikodé szinezéses tesztek keresztmetszet csiszolatokon ... 17

IV.1.6 A fluoreszcens szinezéses tesztek keresztmetszet csiszolatokon ...........cccoeeveeiiinieninnnen. 20
IV.1.6.2 A fluoreszcencia és a fluorokrémok - fogalmak ........cccooeeiiiiiiiiiicc e, 22
IV.1.6.3 A fluoreszcens szinezések a miitargyvizsgalatokban .........ccccovvieeiiiiei e, 26
IV.2 Biokémiai reakcidkon alapuld teSZteK........ciiiviiiiiiciiie e 34
IV.2.1 Az immunofluoreszcencia mikroszkOpia (IFM) .......cocueeeciieiieicie et 34

IV.2.2 ELISA — Enzime Linked Immunosorbent Assay, vagyis ,,enzimmel kapcsolt

IMMUNADSZOIDENS TESZE” ...ttt b e st eee s 39
IV.2 MUiszeres Vizsgalati tEChNTKAK .......ccuveeiieiiee e e e e e e 45
IV.2.1 A kbt6anyagok vizsgalatara hasznalt legfontosabb kromatografids technikik.................. 45
IV.3.1.1 Gazkromatografidval kapcsolt tomegspektrometria GC-MS ........cccceevvvveviviieeeciiieennn. 45
IV.3.1.2 Nagyhatékonysagu folyadék kromatografia HPLC.........ccccouveeeeciiieeeciee e 47
IV.3.1.3 Pirolizis gdzkromatografia — tomegspektrometria PyGC-MS.........ccccccvvveeeciiveeeecineeenn. 48
IV.3.2 A kbt6anyagok vizsgalatara hasznalt legfontosabb spektroszképids technikak................. 48
IV.3.2.1 RAMAN SPEKErOSZKOPIA ..cciivviieiiiiiieeeiiieeeeitee e ettt e e ssite e e stre e s e stae e e ssaaae e e s sabaeeesnnnaeeeens 49
IV.3.2.2 Fourier-transzformacids infravoros spektroszkdpia ......ccccccveeeriiveeiiiiieee e, 51
IV.3.2.2.1 Az infravoros spektroszkdpia torténete.....ccooccveeiiciiee i, 51
IV.3.2.2.2 Az infravoros spektrum részei, fogalmak........cccooeecieiiiciiii e, 53
IV.3.2.2.3 Az infravoros spektroszkop felépitése, tipusai ....oocuieeeeecieececiiee e, 58
IV.3.2.2.4 Az infravoros spektroszkdpia a mitargyvizsgalatokban .........cccooeeieeiiiiinennen, 63
IV.3.2.2.5 MUvészeti anyagok Vizsgalata........ccoceeiiiiieiiiciiii e 74

Vo KUTATASI RESZ ..ottt e 93



AV S [0 o Y =Ry A ol=Y s T (kYA (=] <P 93

V.1.1 A tesztekhez hasznalt reagensek és MiNtaK.........ccovviiiiiiiiiciie e, 93
RV 0 20 Y=L 1Y <1 PRt 93
V112 IMIINTAK ettt ettt ettt st sttt b e b e b sne e saeeeaee s 100

V.1.2 ALeSZEeK KIVItEIEZESE ....uveieeieeeeie ettt e sree e s e e 101
V.1.2.1 A szinezések paraméterei, MOdoSitasok.......cccecuiiiiriiiiiiiiiiieecee e 101

V.1.3 AeSztek KIErtEKEIBSE ......oocuiiiiiiiiiieeeee ettt e 104
V.1.3.1 Ismert 6sszetétell mintdk szinezésének eredmeényei .......ccccceeevveeeecciieeeeccieeecciieeenn, 105
V.1.3.2 Ismeretlen 6sszetétell mintak szinezésének eredményei .......cccceeeeevveeeeciieeeeccnneenn. 160

V.2 FTIR MEBIESEK ...ttt ettt sttt ettt e sat e st e st e s bt e s sbeeesabeeesnbeesnseesareeesabeesane 200

V.2.1 A megmért anyagok €S MINtAK........ccceecuviiiiiiiiiiciee e e s 200

V.2.2 A MEréSi PAramMEtereK.....ccciicieiiiiiiiei ettt eeeee et e e e e e et ee e e s ebe e e e s naree e e e nareeas 200

V.2.3 Az eredmeények KIErtéKEIESE .........uuvii e e 200
V.2.3.1 Ismert 6sszetétell mintdk mérési eredmeényei........ccccveeeeciieeeeiiiieeeeciee e 201
V.2.3.2 Ismeretlen 6sszetétell mintak szinezési eredmeényei .........cceecvveeeecciieeeeciieeecciieeenn, 231

VI. A KET ELJARAS EREDMENYEINEK OSSZEHASONLITASA (FTIR MERESEK ES FLUORESZECENS

A [N 74 2] =24 TR 291
VIL OSSZEGZES ...ttt ettt bttt ettt bbb s st et b s s s s et et s s s s s st s sanas 301
VI KOSZONETNYILVANITAS ..ottt ettt a bbbt 303
IX. KEPJEGYZEK ....vvvveieieeecteve ettt et aete et s s st s bt s s a et b b sttt s s s s asa et e s s s ansnaesesesennanas 304
X. TABLAZATOK ...ttt st bbbt b s a et b s s s s s s sans 317
X1 BIBLIOGRAFIA ...ttt a bbbt s e a et saesanee 322
XL IMEELLEKLETEK ..o vvecvecteteeteeee st sess ettt ss st ae s s ss e s s s s s s s s st s st s sssaesessesassanes 328



I. TEMAVALASZTAS

Miért van sziikség a festett miitargyak kotdanyagainak meghatarozéasara? Eldszor is,
alapvetd informacidhoz jutunk az alkotas technikdjaval kapcsolatban. A megszerzett
ismereteket felhasznalhatjuk a restaurdldshoz hasznalandé anyagok kivalasztasanal.
Adatbazisokba rendezhetjiik eredményeinket, amelyekkel sajat és a miivészetekkel foglalkozo
rokon tudomanyagak segitségére lehetiink. Végiil pedig a legalapvetobb érvet emliteném, ami
minden kutat6t hajt: a tobbet tudas vagya.

A terlilet, amit dolgozatom témdjaul valasztottam, hatalmas és szerteagazd. A
festészeti kotdanyagok gyiijtdnév egy igen nagy anyagcsoportot jelol: 0sszes valtozatanak
vizsgalata joval meghaladna ennek a dolgozatnak a terjedelmét. Ezért a két legjellemzdbb,
tradicionalis kotéanyagtipus, a fehérjék és az olajok kimutatasi és elkiilonitési lehetdségeire

koncentralok.

II. CELKITUZES

A festett mitargyak kotéanyagainak meghatarozasaval foglalkozo vizsgalatok
alapvetden két nagy csoportba oszthatdéak. Egyrészt a joval egyszeriibben kivitelezheto,
koltséghatékonyabb, kémiai vagy fizikai reakciokon alapuld szinezéses tesztekre; masrészt a
sokkal Osszetettebb, komoly hatteret és természettudomanyos eléképzést igénylé miiszeres
analizisekre. Azt, hogy ezek koziil melyiket veszik igénybe a restauratorok, meghatdrozzak az
aktudlis lehetdségeik: milyen mintaanyaggal dolgoznak, milyen vizsgalat elvégzésére van
lehetdségiik, milyen célbol készitik azokat, €s milyen pontossagu eredményre van sziikségiik.

Doktori kutatdsomban arra vallalkozom, hogy bemutassak, és Osszehasonlitsak egy-
egy vizsgalati lehetdséget a fentebb emlitett két nagy csoportbol. A szinezéses tesztek koziil a
fluoreszcens reagensekkel, a miiszeres analizisek koziil pedig a Fourier transzformacios
infravoros spektroszkopiaval foglalkozom részletesen.

A 2012-ben irt szakdolgozatomban kezdtem foglalkozni a festmények kdtéanyaganak
vizsgalataival. A szinezéses tesztek koziil a Savas fukszin, a Ponceau S, és az Amido feketék
a fehérje tartalom kimutatdsara szolgalnak; az olaj meghatarozasara az Oil Red O. Ezek a
reagensek normdl megvilagitdsban vizsgalhato szinreakciot adnak, doktori kutatdsomban
azonban ultraibolya gerjesztésben fluoreszkalo szinezékekkel foglalkozom, melyek a
kovetkezok: olaj tartalom kimutatasara a Rhodamine B és a 2,7 Dichlorofluorescein, fehérje
tartalom kimutatasara pedig a Fluorescamine, Lissamine rhodamine sulfonyl chloride és

Tetramethyl rhodamine isothiocyanate. A szakdolgozatomhoz készitett mintadarabokat, és



valodi festmények mintdit hasznaltam kutatdsom alapjaként. A késdbbiekben tovabbi
mintakkal egészitettem ki az adatbazist.

A fluoreszcens szinezéses tesztek gyorsan és viszonylag egyszerlien kivitelezhetoek; a
reagensek komoly anyagi befektetés nélkiil elérhetdek. A tesztek kivitelezése nem igényel
jelentés kiilsO segitséget, az egyes szinezékek tulajdonsagainak, miikodési elviiknek ¢és
hibalehetdségeinek megismerése utan o6nalld kiértékelésre is lehetéség van. Hozza kell
azonban tenniink, hogy az eredmények értékelése erdsen szubjektiv. A kapott eredmények a
hibalehetéségek ismeretében kell, hogy kiértékelésre keriiljenek. Lehetdség van a szinezések
ismétlésére, vagy tobbféle reagenssel is vizsgalhatd ugyanaz a minta: igy pontosabb lehet a
meghatdrozas.

Fluoreszcens reagensekkel festészeti anyagokat tudtommal Magyarorszagon eddig
még nem vizsgaltak. Am a fluoreszcens reagensekrdl publikalt szakirodalom meglehetdsen
hianyos, sokszor alapvetd adatokat nem adnak meg: példaul a szinezési, kimosasi idoket, vagy
a kimoso anyagok pontos fajtdjat. Ezek a koriilmények nagyban nehezitették a munkat.

A fluoreszkald szinezékek témakorében a kozelmultban is torténtek fejlesztések
(Sandu et al, 2011), Gjabb anyagok hasznalatat publikaltak, amelyeket megbizhatobbaknak
itéltek az addig hasznalt reagenseknél. Ezért Gigy gondolom, hogy ezen a teriileten a jovOben
is lehetséges tovabbi kutatasok folytatasa.

A miiszeres kotdanyag vizsgalati technikak megismerése igényként jelentkezik mind
az oktatasban, mind a szakmajukat mar gyakorl6 restauratorok részérdl, hogy a megrendelék
elvarasainak eleget tehessenek. Ezek a technikdk pontosabb, korszerii, és nem szubjektiv
értékelésen mulo, adatszerli eredményeket nyljtanak, de a megfeleld értékeléshez sziikség
van a szakértelemre, mind a tudomanyos, mind a miivészeti teriileten.

A kutatas Fourier-transzformaciés infravords spektroszkopidval végzett részében
célom volt a szakirodalomban kozolt eredmények reprodukalasa, értelmezése, a vizsgalati
folyamat megértése. Sajat tapasztalataimat igyekeztem Gsszevetni az irodalmi adatokkal. Az
ismeretlen Osszetétell mintdk kiértékelése, a vizsgalat tipus korlatainak és elonyeinek
felmérése szintén kutatdsom része volt. Ezen kiviil restauratorként olyan szintli ismeretre
igyekeztem szert tenni a miiszerrel végezhetd vizsgalatokban, amivel a méréseket végzo

szakember segitségére lehetek.



1. A KUTATASBAN VIZSGALT KOTOANYAGOK. IRODALMI
ATTEKINTES

A mivészeti alkotasokban hasznalt anyagokat szervetlen és szerves Osszetevokre
oszthatjuk. Az altaldban szervetlen toltdanyagot vagy pigmentet dsszetartd, nagy toObbségében
szerves anyagokat (kivétel példaul freskd esetében a mész) nevezziik kotdanyagnak. Ezek
természetes vagy mesterséges (példaul a milanyagok, akril festékek esetében) eredetiick
lehetnek, a miialkotds keletkezési idejétdl és technikdjatol fiiggéen. A tradiciondlis,
természetes eredetli szerves anyagokat a kovetkezOképpen oszthatjuk fel: fehérjék, olajok,
gyantak, viaszok, poliszacharidok. Kutatdsomban a két legjellemzdébb tipus kimutatisara

koncentralok: a fehérjékre és az olajokra.

I11.1 Fehérjék

A festmények kotdanyagaiként el6forduld fehérje tartalmi anyagok az allati enyvek, a
kazein, a tojasfehérje és a tojassargaja.

A fehérjék aminosavakbol felépiild polimerek. Az aminosavak jellemzdje, hogy két
funkcios csoporttal rendelkeznek, egy amino (- NHy) - és egy karboxil (- COOH)- csoporttal.
Az aminosavakbol polikondenzéacioval® épiilnek fel a fehérjék (Bot, 1990).

Az éllati kotészovetekben 1évo kollagén forrd vizzel torténd kioldasa utan kapjuk meg
a festészetben hasznélatos enyveket. Legfontosabb fajtdi a csontenyv, a bérenyv, a halenyv és
a zselatin. A zselatin tisztasaga a legnagyobb a felsoroltak koziil: a csontokban talalhato
kollagénfajta, az osszein sdsavas, majd mésztejes aztatas tjan tarhato fel, végil forrd vizzel
oldhatd ki. Ezen kiviil magas iminosav® (prolin és hidroxiprolin®) tartalma miatt is
megkiilonboztetjiikk a tobbi enyvfajtatol. A csontenyvet zsirtalanitott, apritott csontokbol,
kénsavas fehéritést kovetden meleg vizzel, nyomads alatt nyerik ki. A bdérenyv alapanyagaul
szolgald borhulladékot tobb hétig mésztejben aztatjak, mieldtt felmelegitik, és a keletkezd
oldat beparolasaval megkapjak a végterméket. A halenyvet leggyakrabban a tokfélék

uszoholyagjabol allitjadk eld, ami szinte teljesen tiszta kollagénbdl all. A halakbol nyert

! Lancmolekuldja v. térhalos szerkezetli kondenzéacios polimerek képzédésére vezetd polireakceio. Két- vagy tobb
funkcioji molekulak koézott kondenzécios (legaldbb két molekula egy egyszeri molekula kilépése kozben
nagyobb molekulava egyesiil) reakciok sorozata jatszodik le. (Neumiiller, 1981)

? iminosav: karbonsavak, amelyek iminocsoportot (=NH, vagy —NH-) tartalmaznak. Altalanos képletiik: R-

C(NH)-COOH. (Neumiiller, 1981)

* prolin, hidroxiprolin: 4-hidroxi-2-pirrolidinkarbonsav, tobb izomer forméaban létezik, a fehérjék felépitésében
nem résztvevo esszencialis aminosav. Kollagénben eléfordul. (Neumiiller, 1981)



enyvfélék iminosav tartalma a zselatinnal ellentétben igen csekély. Eredetiiktdl fiiggetleniil az
egyes enyvfajtadk aminosav-0sszetétele igen hasonld: a hidroxiprolin aminosav jelenléte kozos
jellemzdje az allati eredetli enyveknek.

A kazein az eml0Osallatok tejében talalhaté fehérjék egy csoportja, amelyek
foszfoproteinekbdl allnak: vagyis az aminosavakhoz ¢észterkotéssel foszfatcsoportok
kapcsolodnak. A kazein a tejben kalciumsojaként, vagyis kalcium-kazeinatként van jelen.
Kinyerését a kozeg sotartalmanak, pH-janak, vagy hoémérsékletének megvaltoztatasaval
érhetjiik el.

A tojasfehérje és a tojassargdja természetes allapotaban kozel azonos szazalékban
tartalmaz fehérjéket. Az els6ként emlitett anyagban nagyrészt ovoalbumin®, kisebb
szazalékban ovomucin és egyéb proteinek fordulnak el6. A tojassargajaban eldfordulod
fehérjék igen valtozatosak, egy résziik foszfort is tartalmaz, hasonloképpen a kazeinhez

(Timdrné 1993).

111.2 Zsirok és olajok

A festészeti technikdkban haszndlt szarad6 és féligszadradod olajok, valamint zsirok
nagy szénatomszamu zsirsavak glicerinnel alkotott észterei, pontosabban trigliceridek. A
leggyakrabban kotéanyagként alkalmazott szadradd olajok nagyrészt tobbszordsen telitetlen
(olajsav, linolén- és linolsav) és telitett (palmitinsav®, sztearinsavﬁ) zsirsavakbol allnak,
vannak a tojassargajaban Is.

A festészetben legaltalanosabban elterjedt lenolaj a szaradd olajok csoportjaba
tartozik. Fdleg linol-" és linolénsavas® gliceridekbdl épiil fel, amelyek telitetlen vegytiletek,

tehat oxigént vesznek fel a levegdbdl térhaldsodas kdzben.

* ovoalbumin, ovomucin: ,,...az albuminok a fehérjék legfontosabb csoportjat alkotjak (néhany mésikkal),
nagyobb mennyiségben csak az allatvilagban, a testnedvekben és szekrétumokban talalhatéak meg. A
legfontosabb allati eredetii albumin a laktalbumin, ovalbumin és szérumalbumin.” (Neumiller, 1981)

> palmitinsav: H3C-(CH2)14-COOH. ,,...glicerinnel észteresitve a legtobb természetes zsirban és zsiros olajban
eléfordul.” (Neumiiller, 1981)

® sztearinsav: ,»CH3-(CH2)16-COOH, glicerinnel észteresitve allati és novényi félkemény és kemény zsirokban
€s zsiros olajokban nagy tdmegben fordul el6...” (Neumiiller, 1981)

7 linolsav: telitetlen zsirsav. A linolsav glicerin-észter formajaban a szarado és félig szarado olajokban talalhato.
Molekulaja kettd kettds kotést tartalmaz. (Neumiiller, 1981)



A féligszaradd olajok csoportjaba soroland6d dio- ¢és makolaj ritkabban fordul eld
kotéanyagként. Ennek oka, hogy tobb benniik a kevesebb kettds kotést tartalmazé linolsav,
ezért szilardulasi tulajdonsagaik 1ényegesen rosszabbak a lenolajénal.

A tojassargdja természetes emulzio. Fehérjéket, lecitint®, sokat, valamint zsirokat és
olajokat tartalmaz, amelyek foszfolipidekbél és trigliceridekbd1™® allnak. Ez utobbi alkotdelem
zsirsavainak egyharmada telitett (sztearin- ¢és palmitinsav), kétharmada pedig telitetlen
(olajsav és linolénsav). A tojastemperat a festészetben kotdanyagként alkalmazzak, mivel
lecitin tartalmanak koOszonhetGen a tojassargdjanak jo az emulgeald képessége (Timdrné

1993).

IV. A KOTOANYAGVIZSGALATI TECHNIKAK CSOPORTOSITASA.
IRODALMI ATTEKINTES

A szerves kotdanyagok meghatdrozasara hasznalatos vizsgalatokat alapvetéen két
nagy csoportba oszthatjuk. Az egyik csoportba a fizikai, kémiai vagy biokémiai reakciokon

alapul6 tesztek, a masikba a miiszeres vizsgalatokon alapuldk sorolhatoak.

V.1 A fizikai-kémiai reakciokon alapulo tesztek

Az ebbe a kategoriaba tartozo tesztek eldzetes tajékozodasra szolgdlnak, mivel a
kapott eredmények gyakran bizonytalanok, és azok megitélése meglehetdsen szubjektiv.
Segitségilikkel a legtobb esetben meg tudjuk hatarozni, hogy a vizsgalt minta kotéanyaga
melyik nagy anyagcsoportba sorolhatd. Biztos megallapitasokat kizardlag ilyen tipusu
reakciok alapjan nem tehetiink, csupan kiindulasként hasznalhatjuk a kapott eredményeket a

tovabbi vizsgalatokhoz.

® linolénsav: telitetlen zsirsav, melynek molekuldja 3 kettds kotést tartalmaz, és glicerinnel észteresitve a linolsav
mellett a szarado olajok legfontosabb zsirsavkomponense. (Neumiiller, 1981)

% lecitin: A foszfatidok (lipidek) csoportjaba tartozd olyan vegyiiletek, amelyeknél a foszforsav egyrészt
kolinnal, mésrészt glicerinnel van észteresitve. A lecitinek kiilonosen gazdagon fordulnak eld a tojassargajaban,
az agyban, az élesztOben, szamos ndvény magjaban stb... (Neumiiller, 1981)

10 triglicerid: A glicerin mindhdrom OH-csoportjanak karbonsavakkal észteresitett triésztereinek altalanos neve.
A természetes zsirok és olajok trigliceridek, amelyek 4ltalaban kiilonféle zsirsavakat tartalmaznak egyazon
gliceridmolekudban. (Neumiiller, 1981)



1V.1.1 Olvadaspont vizsgdalat

Az olvadaspont vizsgalata az anyagok egyik fizikai reakcidjan, vagyis a
halmazallapotuk valtozasan alapul. Ennek soran a miitargyakban szilard allapotdaban jelen
1évo kotdanyagot a hdmérséklet emelésével elfolydsitjuk. Az anyag lagyulasa és folyékonnya
valasa egy folyamat, amelyek nem kiilonithetdek el egymastol hatarozottan.

A kotbanyag tipusokra egyedi lagyulas €s olvadéaspont tartomanyok jellemzdek, igy a
hémérséklet pontos meghatarozasaval a megfeleld anyagcsoportba sorolhatjuk oOket. A
vizsgalathoz flithetd targyasztallal ellatott sztereo mikroszkop sziikséges, valamint megfeleld
mennyiségl kaparékminta.

A viaszoknak a legalacsonyabb az olvadaspontjuk, egyes tipusaik mar 50 fok koriil
olvadnak (pl. japan viasz). A gyantak atlagosan 70 C fok koriil lagyulnak, és 100 fok kortil
olvadnak. A szarad6 olajok 160 C fok koriil lagyulnak, és 250 C fok fol6tt lassan elbarnulnak.
A fehérjék 200 C fok koriil meglagyulnak, és 230 C fok koriil hirtelen elbarnulnak, majd
ezutan lassan feketévé. A poliszacharidok fokozatosan megbarnulnak, majd lassan

megfeketednek (Bayer, Bayerova 2018).

1V.1.2 Oldhatosag vizsgalat

Az oldhatdsagi tesztek alapulhatnak fizikai (amennyiben nem keletkezik 0j anyag) és
kémiai reakciokon (0j anyag keletkezik, kotés jon létre a két anyag kozott) is. A teszthez
sztereo mikroszkopra és az aldbbiakban megadott vegyszerekre van sziikség, amelyek
hasznalata megfeleld felszerelést ¢és berendezést (laborkoriilmények) igényel. A
vizsgalatokhoz szintén viszonylag nagy mennyiségii kaparék minta sziikséges.

A poliszacharidok'! oldédnak vagy duzzadnak hideg vizben. A fehérj¢k duzzadnak
hideg vizben, duzzadnak vagy oldodnak meleg vizben (az oregedett fehérjék viszont alig,
vagy nehezen, ezt figyelembe kell venni a vizsgalatnal). A gyantak ¢és viaszok oldodnak
kloroformban. A viaszok olddédnak apolaros oldoszerekben (gyakran kis melegitéssel, példaul
Shellsol-ban'? vagy benzinben). A gyantik tovabba oldhatéak butanolban, a viaszok ezzel
szemben nem. A szarado olajok csak duzzadnak kloroformban, és elszappanosithatéak erds
lugokkal (Bayer, Bayerova 2018).

" A makromolekuléris szénhidratok gyijténeve, amelyek molekulai egymassal glikozidkotéssel sszekapesolt
monoszacharidokbo6l allnak. (Neumiiller, 1981)

2 Markanév. Nagy stirliségli szénhidrogének, lakkok, padloapolo szerek, rovardlok, miigyantak, stb. oldo- és
higitdszerei. Aromas szénhidrogénelegyek, tobb valtozatban. (Neumiiller, 1981)



1V.1.3 Mikrokémiai vagy cseppentéses tesztek

Ezeket a vizsgalatokat a kémiai reakciokon alapuld tesztekhez sorolhatjuk, melyek
segitségével bizonyos elemeket vagy OsszetevOket mutathatunk ki. Az eredményeket
szinreakcid vagy példaul habképzddés alapjan hatarozhatjuk meg. Kivitelezésiikhoz kaparék
mintara van sziikség a vizsgalt anyagbol, mikroszkopra, valamint reagensekre ¢&s
vegyszerekre. A kisérletek elvégzéséhez laborkoriilmények és vegyszerkezelési tapasztalat
ajanlott, mivel az egyes vizsgalatokhoz alkalmazott anyagok veszélyesek (pl. tomény kénsav).

A teljesség igénye nélkiil néhany példa mikrokémiai tesztekre. Fehérjék kimutatasa

1, szarado olajok jelenlétének megerdsitése szappanképzéssel is

lehetséges PAS reakcidva
torténhet. Novényi gumik alkalmazasat a mintiban igazolhatjuk pentoz™ jelenlétének
kimutatasaval®®, keményits vagy dextréz'® hasznalatat pedig kalium-jodiddal. Természetes
gyantakat tartalmazo minta esetén a Storch-Morawski reakcio ad pozitiv eredményt (Bayer,

Bayerova 20138).

A e M y O ST

1. kép: Pentoz jelenlétének kimutatasa Bial’s reagenssel — a zold szin névényi gumi alkalmazasara utal

B PAS reakcié: A periodic-acid-Schiff-reaction roviditése, ezt a reakciot a mikroszképos hisztokémiaban
alkalmazzak poliszacharidok (glikogén, keményitd, celluloz), semleges mukopoliszacharidok, glikoproteidek és
lipidek stb. kimutatasara. (Neumiiller, 1981)

* Pentozok: 6t oxigénatomot tartalmazo, C5H1005 bruttd képletii monoszacharidok (egyszerti cukrok) ketozok
(képlet) vagy aldozok (képlet) alakjaban. (Neumiiller, 1981)

' Bial’s reagens: pentozokkal melegitve zold, pentanollal extrahalhat6 szinezédést hoz létre. (Neumiiller, 1981)

% dextroz: d-gliik6z, szdélécukor, C6H1206, szintelen és szagtalan édes izt kristaly, tobb valtozata van.

(Neumiiller, 1981)
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1V.1.4 A szovettani szinezések

A hisztokémiai eljarasok fogalma

A restauratori kutatasokban is hasznalt szinezéses reakcidk tobbségét eredetileg az
orvostudomany teriiletén, azon beliil is a biologiai szdvettani kutatdsok soran alkalmazzik,
vagy alkalmaztak (Laszlo et al. 2012).

A hisztokémiai eljarasok gyiijténév alatt olyan technikdkat értiink, amelyek sejtek,
vagy szovetek makromolekularis’’ alkotorészeinek vizsgalatara szolgalnak, és valamilyen
kémiai vagy biokémiai reakciora éplilnek. Az anyagokat felépitd Osszetevok
elhelyezkedésének, felépitésének, vagy funkcidik meghatarozasara alkalmazzak oOket. A
gyakorlatban ezek a tesztek szOvettani preparatumok megfestését jelentik valamilyen
szinezékkel (Laszlo et al. 2012).

A leir6 hisztokémia kifejezés azokat a technikakat takarja, amelyek kozvetleniil
kimutatjak a sejteket vagy a szovetek makromolekuldit. Ilyen anyagok példaul a fehérjék, a
poliszacharidok, a nukleinsavak'®, vagy a lipidek®. A Szudan feketével végzett lipid
kimutatas példaul ebbe a vizsgélat csoportba tartozik (Laszlo et al. 2012).

A funkcionalis hisztokémia viszont a sejtek vagy szovetek miikodésérol szolgaltat
informaciot, amit indirekt eljardsokkal szerziink meg. Ebbe a vizsgalat tipusba tartozik
példaul az enzimhisztokémia, amikor enzimeket ismert reakcidmechanizmusuk alapjan

azonositanak (Ldszlo et al. 2012).
A szinezékek feltaldlasa, kezdeti alkalmazasuk

Az els6 mesterséges szén-katrany szinezéket, a malyva vagy anilin lilat William
Perkin hozta létre véletleniil 1856-ban. Felfedezését kovetéen szamos kémikus igyekezett

tovabbi szinezékeket szintetizalni. Perkin kisérletét alapul hasznalva, oxidalt anilin

" makromolekulaji anyag: a legtdbb természetes és szintetikus makromolekulaju anyag polimolekularis, azaz

hasonld vagy azonos felépitési, de kiilonb6z6 nagysagu makromolekulak keveréke... (Neumiiller, 1981)

' nukleinsavak: ,,...allati és ndvényi sejtmagok alkotorészei. Osszetett makromolekulak, amelyek teljes

hidrolizis utan harom alap komponens cukrot, heterociklusos szerves bazist és foszforsavat adnak.” (Neumiiller,
1981)

©A lipidek gyiijténéven a zsirokat és a zsirszerli anyagokat foglaljadk 6ssze. Mindkét anyagcsoport azonos

oldhatosagi tulajdonsagu (vizben oldhatatlanok, szerves zsiroldoszerekben oldddnak) é€s gyakran funkcionalis
(s6t szerkezeti) hasonlosagok is kimutathatok. (Neumiiller, 1981)
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alkalmazasdval hamarosan szamos 1) szinezéket hoztak létre, az els6 ezek koziil a Fukszin
volt 1859-ben. A textilipar is felfigyelt kutatok eredményeire, és alkalmazni kezdték a
szinezékeket tartossaguk, kifakuldsnak ellendlld tulajdonsdgaik miatt. A megnovekedett
kereskedelmi igény miatt szamos szinezéket fejlesztettek ki ebben az id6szakban, a teljesség
igénye nélkiil: pararozanilin, metilén kék, azo szinezékek, példaul Bismarck barna R (Mason
1999).

Egy kis német cég, a dr. G. Giiblers Chemisches Laboratoriums 1880-ban nyilt meg,
ahol a biologusok és orvosi kutatok szamara legfontosabb szinezékeket tesztelték ¢és
csomagoltak. Ezekkel a magas mindségii német anyagokkal szamos laborban dolgozo6 kutatd
szamara lehet6ség nyilt hisztologiai, hematologiai és bakteriologiai anyagok festésére, és uj
szinezési eljarasok kifejlesztésére. Ebben a peridodusban alkottak meg a xantén (haromgytrts,
heterociklusos szén-hidrogén vegyiilet, szinezékek alapanyaga) vagy akridin szarmazékokat,
amelyek erdsen fluoreszkdlnak. Néhany ilyen xantén szarmazék példaul a Rhodamine B vagy
a Fluorescein (Mason 1999).

A mikroszkoppal dolgozo kutatok a hisztologusok, citologusok, bakteriologusok az
erds szinll szinezékeket kedvelték, amelyek legtobbje nem fluoreszkalt, vagy csak gyengén. A
Fukszint példaul alapvetd szinezékként hasznaltak tobbek kozott a bakterioldgiaban, példaul a
tuberkolozis kutatdsaban. A kezdeti idészakban a tudésok nem voltak tisztaban vele, hogy a
szinezékek specifikusan kotddnek bizonyos sejtekhez, vagy szoveti részekhez, csupan mintaik

kontrasztositasara hasznaltak 6ket (Mason 1999).
A szovettani szinezések jellemzoi

A festéshez hasznalt anyagokat két csoportba oszthatjuk, a szerint, hogy a minta mely
részeit szinezik meg. Az altalanos festékek a szovet egészét megfestik, a szelektivek csak
bizonyos 0sszetevOkhoz kotddnek. A reagensek lehetnek a lathato tartomanyban szinezdk, a
reakcid eldtt szintelenek, vagy bizonyos hullamhosszii sugarzas hatisara fluoreszkaldak
(Krutsay 1980).

Ha a szinezék sajat szinét latjuk a teszt elvégzése utan, ortokromaziardl beszéliink,
amennyiben viszont a reakcidt kovetden a festék eredeti arnyalatatol eltérd szinli lesz a
megfestett minta, metakromaziardl. A szovettani festéseknél altalaban tobb szinezékkel
dolgoznak egy mintan. A reagenseket hasznalhatjdk egyszerre, egy k6zos olddszerben, vagy
alkalmazhatjak ket egymas utan (Krutsay 1980).

A szinezés id6tartamanak filiggvényében progressziv vagy regressziv eljarast

kiilonboztetiink meg. A progressziv technika esetében a minta elszinezddésének mértékét az
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hatarozza meg, hogy mennyi ideig tartjuk a reagensben. A regressziv valtozatnal a
preparatumot talfestik”, vagyis telitik a mintat a szinezékkel. Mésodik 1épésben egy
megfeleld oldoszerrel kimossak a nem kotédott felesleget (Krutsay 1980).

A hisztokémiai eljarasokban hasznalt festékek nagy tobbsége szintetikusan eldallitott,
szerves, aromas vegyiilet. Létezik néhany természetes eredetli szinezék 1is, ezeket
névényekbdl nyerik ki. Olyan festékeket is alkalmaznak, amelyek énmagukban nem szinez6
hatasuak, de bizonyos fém sokkal (pl. vas- vagy aluminium) kezelve mar igen (Krutsay 1980).

A szinezékeket a gyartok eltérd fantdzianeveken forgalmazhatjdk, de létezik egy

egységesitett szdmsor (Colour Index= szin index), amivel azonosithatjuk az egyes anyagokat.
A festések kémiai, fizikai alapjai

A szovettani festések soran a szinezéknek valamilyen modon kapcsolodnia kell a
kimutatand6 anyaghoz, ami tobbféleképpen létrejohet. A reakcionak alapja a legtobb esetben
elektrosztatikus vonzodas, vagyis ioncserés adszorpcid. Egyes reagenseknél a kovalens kotés
jatszik szerepet (példaul PAS-festés), masoknal a hidrogén kotések (Best-karmin). A
zsirfestéseknél nem mennek végbe kémiai folyamatok, csupan fizikaiak. A vizben oldhatatlan,
de zsirokban jol oldodo szinezékeket vizes alkohollal viszik fel a mintara, ahol a festék a
,Vviszonylag rossz olddszerbdl nagy mennyiségben megy at a minta zsirnemi anyagaiba”. A
szinezés eredményességét befolyasoljak a homérséklet, a pH, az oldat toménysége, és a
behatasi id0. Ezeknek az értékeknek a novelésével fokozni lehet a szinezés intenzitdsat
(Krutsay 1980).

2. kép: Szovettani metszet PAS festése
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A szovettani szinezések menete

A szovettani szinezések menete a kovetkezd. Megfeleld6 méreti mintat vesznek a
vizsgalandd szervbdl, vagy szdovetbdl, amit fixdlnak, hogy a szerves anyagok bomlésat
megakadalyozzak, kémiai stabilitdsukat megoOrizzék. Az erre a célra altalanosan hasznalt
anyagok az aldehidek, példaul a formaldehid. Egyes esetekben a friss minta fagyasztasaval
tartositjak az anyagot. A fixalast kovetden a rogzitdszert vizzel, vagy egyéb oldoszerrel
eltavolitjak a mintabol, majd kiillonb6z6 anyagokkal dehidrataljak az anyagot. A viz elvonasa
azért sziikséges, hogy a kovetkezd Iépésben alkalmazott folyékony bedgyazd szerek
akadalytalanul atitathassak a szOvetet. A minta kikeményitése utdn a vizsgalat tipusdnak
megfeleld vastagsaghh metszetet készitenek (szanka- vagy rotacidos-) mikrotommal. A
fagyasztassal készitett prepardtumok esetében a viztelenités és a beagyazas elmarad, és a
fagyott anyagot metszik. Ezek utan keriil sor a festésre, ami ,,a szovetelemek fény- illetve
elektronszorasbeli kiilonbségeinek novelését” jelenti. Az utolséd 1épésben feddlemezzel latjak
el a mintat, a jobb eltarthatésag érdekében. A szinezések a ,,Szervezetben lezajlo, spontan
vagy kisérletesen eldidézett, lathatd és lathatova tehetd morfoldgiai valtozasok elemzését”
szolgaljak. (Laszlo et al. 2012).

A szakirodalomban kiemelik, hogy a hisztokémiai technikaknal hasznalt anyagok
mindegyike hat a mintdra, és ez bizonyos hatranyokkal jar. Ezért a szinezés céljanak

legjobban megfeleld szerekkel kell dolgozni a cél elérése érdekében.
A szovettani szinezések alkalmazdsa a restauratori kutatasokban — problémak

A restaurdtori kutatdsok sordn alkalmazott vizsgalatokat rendszerint mas
tudomanyteriiletekrél emelik 4t a témaval foglalkozok. Ez egyfajta kényszeriiség, hiszen
tudomasom szerint nem fejlesztettek még ki olyan modszereket, amelyekkel elsdsorban,
specidlisan festészeti mintdkat elemeznének. Ez azt jelenti, hogy alapvetden mas tipusu
anyagokat vizsgalunk egy adott technikaval, mint amire kikisérletezték, vagy optimalizaltak.
fgy a szinezéses eljarasok esetében is lényeges problémék meriilnek fel, amennyiben azokat
miutargyakbol készitett mintdkon alkalmazzuk.

Az elsd, ¢és legalapvetdbb kiilonbség a biologiai preparatumokhoz képest, hogy szerves
és szervetlen keverék anyagot szineziink meg. A szdvettani mintdk tulnyomo része szerves
Osszetevo, leszamitva a vizet, vagy a vérben eldforduld szervetlen anyagokat (vas), de ezeket
kivonjak a mintakészités sordn (amennyiben nem fagyasztasos eljarasrol van szo). A mintabol

a sejtek €s a makromolekuldk vazai maradnak meg, amelyeket teljesen telitenek beagyazo
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szerekkel (paraffin). Ezzel szemben egy festék- vagy alapozoréteg tolto- €s kdtdanyagbol all.
A toltéanyag sokszor szervetlen, kristalyos szerkezetii szilard anyag, a szerves kotéanyag
pedig nem fixalt, valdszinlileg Oregedett, vagyis valamilyen mértékben lebomlott anyag.
Tovabba a kotdanyagként hasznalt fehérjéket vagy olajokat felhasznalasuk eldtt eldkezelik,
ami a benniik talalhaté eredeti kémiai szerkezeteket még a lebomlas el6tt megvaltoztatja. A
szOvettani preparatumokat elkészitésiikk utdn rovid idével megfestik, mig a festészeti
mintaknal akar évszazadok telhetnek el a szinezés elétt. A mintak keverék jellegébdl adéddan
a toltéanyag ardnya altaldban joval magasabb a kotdanyaghoz képest, tehat a vizsgalando

anyag sokkal kisebb mennyiségben van jelen.
A reagens specifikus kotédése

A minta keverék jellegébdl adodddan az egyes szinezékek specifikus vonzddasa is
csokkenni fog. Mivel ezeknek a reagenseknek nagy része (az olaj szinezékek) csak gyengébb,
masodlagos kotésekkel, vagy kizarolag fizikai tulajdonsagok alapjan kotédik egy anyaghoz, a

bioldgiai, ,tiszta” anyagokon esetleg jol mikodd szinezékek keverékek esetében lehet, hogy

mashogy mitkddnek.

.2 "y . . o

3. kép: Hibas pozitiv eredmény (balra) olaj szinezékkel (RHOD B) fehérje tartalma anyagokon
(alapozo: enyv és kréta, festékréteg: zselatin és titanfehér); €s hibas negativ eredmény (jobbra) olaj
szinezékkel (DCF) olaj tartalmu festékrétegen (alapozo: enyv és kréta, festékréteg: lenolajkence és

olomfehér)

Metszet keszités

A biologiai mintakndl alkalmazott vékonymetszet készitésre (10-15 mikron vastagsagli
mintak) torténtek kisérletek mind a nemzetkozi kutatasokban (Pilc, White 1995) mind a
Magyar Képzémiivészeti Egyetem korabbi restaurator hallgatoi altal, de ezek nem hoztak meg
a kivant eredményt. A mintakban talalhatdé nagy keménységi toltdanyag szemcsék az esetek
tulnyomo tobbségében szétszakitottak a metszeteket, és értékelhetetlenné tették oket. Mas, a
témaval foglalkozd szakemberek szintén eltekintettek a vékonymetszetek készitésétdl, és
keresztmetszeteken kisérelték meg a szdvettani szinezéseseket kivitelezni (Schaefer 1996,

Wolbers 2000). A keresztmetszet csiszolatok esetében viszont a kotéanyagot és a toltéanyagot
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nem tudjuk egymastol vizudlisan megkiilonboztetni, egyrészt az alkotd anyagok
mérettartomanya miatt, ¢s mivel a kotdanyag ardnya altalaban jelent6sen kisebb a
toltdanyagénal. Hisztokémiai prepardtumokndl ezzel szemben a vékonymetszetek

atmendfényes vizsgdlata miatt egyértelmiien elkiilonithetdek az egyes sejtek vagy szoveti

alkotorészek.

. ‘. -

4. kép: A szovettani metszeten jol elkiiloniild sejtek és szovetek (balra), a festett rétegek
keresztmetszetén a koto- €s toltdanyag nem elkiilonithetd (jobbra)

Feliileti egyenetlenségek, porozitds

A festett, vagy alapozd rétegek ezen tal porusos szerkezetek — amit fokozhat az
Osszetevok tokéletlen elkeverése, vagy a szemcsék tokéletlen illeszkedése egymashoz, esetleg
a keresztmetszet készitésekor a nagyobb szemcsék kiperegnek vagy ,kimarddnak” a
feliiletbél. Mint a korabbiakban emlitettem, a bioldgiai mintdkat teljesen telitik bedgyazd
anyaggal, igy a ,,légiires”, vagy vizzel telt teriileteket megsziintetik a szinezés elott. Ez azért is
lényeges szempont, mert csokken azoknak az anyagoknak vagy feliileteknek a szama a
mintaban, ahové egy szinezék nem specifikusan kothet. Tovabbi ilyen feliileti egyenetlenség
lehet a minta polirozdsakor keletezd karcolasok, vagy a bedgyazd anyag és a minta

hatarfeliiletén keletkezd rés is.
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5. kép: A festékrétegen a polirozas okozta karcolasokba beiil6 reagens

1V.1.5 A ldthato szintartomdnyban miikodd szinezéses tesztek keresgtmetszet csiszolatokon

A fehérjék kimutatasa metszetszinezési eljarasokkal

A legtobb fehérjét kimutatd, normdl megvilagitassal vizsgalhatd reagens savas
szinezék, tehat vizes oldatban negativ toltésti ionként van jelen. A fehérjék amino-csoportja
savas kozegben protonalddik, vagyis pozitiv toltésivé valik. A szinezés soran a szinezék
molekula, valamint a proteinek NHs" csoportjai kozott alakul ki a sokotés. A legtobb fehérje
tartalmaz. A savas kozeg nagymértékben polaris, ezért konnyen oldjak a legtobb természetes
polimert, példaul a festmények anyagaiban is megtalalhato kollagént vagy kazeint. Ebben a

kozegben lejatszodhat a fehérjék savas hidrolizise.

H" X Na* D
NH;* COO (sav) NH;* COOH (szinezék) NH3"  +NaX
X D

(vizben)

6. kép Fehérje alapt anyagok szinezésének folyamata savas szinezékkel

A fehérjetartalom kimutatasaval, vizes bazist savas szinezékek segitségével, el0szor
Pischinger foglalkozott hisztokémiai kutatasai soran. O fejtette ki, hogy egy fehérjét
tartalmazd minta esetében, barmelyike az alapvetd aminosavaknak, amelyek mint gyenge
kationok funkciondlnak, képesek abszorbedlni a szinezéket, és igy azokat a reagens lathatova

teszi. Fontos, hogy az abszorpcid mértéke fiiggvénye az adott oldat pH-janak, illetve az
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alacsony ion-koncentracionak. Egy oldat pH-janak csokkentésével egy savas szinezék anionos
karaktere is csokken, tehat még inkdbb hidrofobba valik, ugyanakkor eldsegiti a protonizaciot
is. Hogy maximalizaljadk ezt a jelenséget, ¢s a lehetd legtobb amino-csoportot tegyék
elérhetévé a proteinekben, gyakran eléggé savas oldatokat hasznaltak (Plesters 1956).

Wolbers és Landrey kritikai cikkiikben (Landrey, Wolbers 1987) azonban a savas
szinezékek egy komoly hatranyat emelik ki. Véleményiik szerint a kimosaskor a festék
hatrahagyhat maga mogott olyan anyagokat, amelyekbe mar abszorbealodott azok ellentétes
toltése miatt, de nem tartalmaznak fehérjét. Ez azt jelenti, hogy azok az alkotérészek
(pigmentek, toltdanyagok) a vizsgalt rétegben, amelyek savakra érzékenyek (pl. karbonatok),
reagalhatnak a szinezékekkel. Ez mindennapos probléma, hiszen az egyik legaltalanosabban
hasznalt alapoz6 anyag a kalcium-karbonat (pl. kréta), amit altaldban fehérje kdtdanyaggal
hasznalnak. A vizsgalat szempontjabol szamunkra nem eldnyds, hogy ezek az Osszetevok
elszinezddnek, mivel igy nehézkessé¢ valik annak eldontése, hogy a megszinezett anyag
tulajdonképpen tartalmaz-e fehérjét, vagy sem. Tehat a metszetszinezési tesztek egyik
legfontosabb mozzanata a kimosas — hogy a hatramaradd csoportokat milyen mértékben
tudjuk eltdvolitani, alapvetd fontossdgii annak érdekében, hogy értékelhetd eredményt
kapjunk. Viszont ezzel a I1épéssel akaratlanul tovabbi anyagokat tavolithatunk el, amitdl a
minta akar értékelhetetlenné is valhat. A szerzOk is hangstlyozzak, hogy a kimosas alatt
szamos hatéds érheti a mintat, attol fliggden, hogy a kimosd oldat pH-ja mekkora. A masik
lényeges paraméter e kisérletek sordn az id6. A megszinezés ¢€s a kimosds idOtartamatol
fliggben ugyanis szintén modosulhatnak a kapott eredmények.

Wolbersék a keresztmetszet-csiszolatok porozussagat, szemcsésségét is hatranyként
emlitik, a gondos beagyazas €s csiszolas ellenére is, mivel ezek a tulajdonsagok is csokkentik
a kimosas hatékonysagat.

Cikkiikben arra az allaspontra helyezkednek, hogy a bioldgiai szovettani szinezésbol
ismert gyakorlatot nem feltétleniil kell egy az egyben atemelni a restauratorok gyakorlataba.
A biologiai szOvettani eljarasok soran a fehérje tartalmi mintdkat ugyanis ovatosan fixaljak
(denaturaljak), majd szilard kozegbe helyezve bdségesen kimossdk, hogy ily modon
minimalizaljak a nem-specifikus szinezés hatasait (Varga 2012).

A fehérje kimutatdsara restauratori kutatasokban leggyakrabban hasznalt szinezékek a

kovetkezOk: Savas fukszin, Ponceau S, Amido feketék.
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7. kép: Savas fukszinnal (balra) €¢s Ponceau S-sel (jobbra) megszinezett keresztmetszet

A zsirok és olajok kimutatasa metszetszinezési eljarasokkal

Liliane Masschelein-Kleinernél olvashatjuk, hogy az olajok kimutatasat a
keresztmetszet-csiszolatokon kezdetben szappanositassal érték el, higitott (10%-os) kalium-
hidroxid oldat alkalmazdsaval. A késObbiekben kisérleteket tettek zsirban o0ldodo
reagensekkel végzendd kimutatdsokra a Szudan fekete B és az Oil red O hasznalataval. A
szerz6 az ilyen tipusu szinezékek hatranyat abban latja, hogy az oregedett olajokat kevésbé
szinezik meg (Masschelein-Kleiner 1986).

Kithn hidrogén-peroxid tesztet ajanl a szaradd olajok kimutatisira. Gay a
vékonycsiszolatok melegitését tartja célravezetOnek: a szaradd olajok 160 °C koril, a
tojassargaja 200 °C koriil 1lagyul meg (Masschelein-Kleiner 1986).

Matteni, Moles és Tosini egyfajta topokémiai20 azonositast javasolnak a szarad6
olajok kimutatasara (Masschelein-Kleiner 1986).

Richard Wolbers és Gregory Landrey kritikai cikkében (Landrey, Wolbers 1987) a
Johnson és Packard (Johnson, Packard 1971) altal alkalmazott Szudan feketérdl irnak.
Kiemelik, hogy a reagens hatdsossaga nagymértékben fiigg a kotdanyagban Ilétrejott
keresztkotések mennyiségétdl, és ebbdl kovetkezden a réteg oldhatosagatol. Ugyanis minél
idésebb egy olajfilm, annal jobban polimerizaldédott: az olajokban old6d6 szinezékek
penetraciodja és retencidja a minta koranak ndvekedésével egyre kisebb.

Tovéabbi lényeges szempontként a minta egyéb alkotoelemeit emlitik: a megfeleld

erdsségll szinezd és kimoso oldat megvalasztasakor szem el6tt kell tartani a savra érzékeny

% Topokémia: V. Kohlschiitter altal 1919-ben a topo- szotag felhasznaldsaval a kémia és a tér, kiilsndsen
feliiletek kolesonhatasanak megjeldlésére alkotott kifejezés. A topokémiai reakciok azok a kémiai folyamatok,
amelyekben a szilard reakcidtermékek sajtsagait Iényegesen meghatarozza, hogy az atalakulas egy szilard anyag
feliiletén vagy belsejében, azaz helyhez kdtve megy végbe. (Neumiiller, 1981)
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anyagokat. Azt is megjegyzik, hogy ha tul sokdaig hagyjuk a reagensben vagy az eltavolito

oldatban a mintat, az olaj szubsztratumokat akaratlanul eltavolithatjuk.

A restauratori kutatdsokban leggyakrabban hasznalt szinezékek a Szudan fekete és az

Oil red O.

8. kép: Szudan feketével (balra) és Oil red O-val (jobbra) megszinezett keresztmetszetek

1V.1.6 A fluoreszcens szinezéses tesztek keresztmetszet csiszolatokon

A fluoreszcens szinezékek elterjedése a szovettani kutatasokban

A kovetkezo fejezet a Fluorescent and Luminescent Probes for Biological Activity cimii kényv 2.

fejezete (F.H. Kasten, 1999) alapjan késziilt.

Az 1900-as évek elején kutatok mikroorganizmusok fényre érzékenyitéséhez
hasznaltak fluoreszcens szinezékeket. Bizonyos reagenseket hatékonyan alkalmaztak
betegségeket terjesztd baktériumok ellen, példaul az alomkort okozd tripanoszoma
baktériumot akriflavin szinezékekkel semlegesitették. A szakemberek azt tapasztaltak, hogy a
reagensek kotoédnek egyes mikroorganizmusokhoz.

Az egysejtlieck megfigyelésével foglalkoz6 tudos, Provazek hasznélta eldszor a
fluoreszcens mikroszkopot 1914-ben a szinezékek €16 szovethez kotddésének vizsgalatara.
Kiilonboz6 fluorokromokat (fluorescein, eosin) és gyogyszereket adott egysejtii él6lények
tenyészetéhez, és a sejtek fluoreszcencidjanak novekedését tapasztalta. A szovettani kisérletek
Provazek munkéjanak publikalasat kovetden fejlddésnek indultak.

A fluoreszcens szinezékeket az 1930-as évek elejéig nem hasznaltak fixalt sejtek vagy
szovetek mikroszkopos vizsgalatara. A fluoreszcens mikroszkdpot viszont ekkor mar 20 éve
kifejlesztették, mégis csak az autoflureszencia vizsgéalatara hasznaltdk ezeket a reagenseket.
Ekkoriban egyéb modokon alkalmaztdk néhany fajtajukat: Ehrlich példaul a vizes testnedvek
utjat térképezte fel segitségiikkel a szemben. Az elsé vilaghdboru alatt az Akriflavint

antiszeptikus hatasa miatt hasznaltak.
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Az, hogy egyes szinezékek a sejtek vagy szovetek bizonyos részeihez vonzodnak
csupén, csak 1929-ben keltette fel Sigwald Bommer bérgyégyasz figyelmét. O irta le elséként
azt a jelenséget, hogy egy Akriflavin szinezék oldat szelektiven fluoreszkal a nukleinsavakhoz
(sejten beliil a genetikai informacid hordozasaért felelés anyagok) kotdédve. Ezt kdvetden
rohamosan fejlédott az ilyen tipustu reagensek alkalmazasa a szovettani kutatdsokban.

Az 1930-as években Hamperl és Haitinger 65 fluoreszcens szinezékkel végzett
kisérleteket formalinban fixalt szovettani mintdkon, hogy megallapitsdk, mely
alkotorészekhez vonzdodnak szelektiven a preparatumokban. Végiil 35 reagenst ajanlottak a
kutatok figyelmébe, amelyeket a hisztokémiai kutatasokban hasznalhatonak taldltak. Szamos
ajanlast és tapasztalatot jegyeztek le a szinezékek affinitasaval és a tesztek kivitelezésével
kapcsolatban. Haitinger kés6bb paraffinba agyazott metszetekre is alkalmazta az eljarasokat.
O alkotta meg a fluorokrom elnevezést, ami olyan fluoreszcens Osszetevot jelent, ami az
autofluoreszcencia zavardsa nélkiil, szelektiven kot egyes szoveti elemekhez. Ez a kutatas
alapul szolgalt a tobbi szakembernek, akik a sajat tudomanyteriiletiikre alkalmaztdk az
eljarasokat, illetve modositottak rajtuk. A botanikdban, az idegrendszeri kutatasokban, a
patoldégiaban és a citologidban alkalmazasuk tovabb fejlodott.

Jancs6 Miklos (gyogyszerész) a szupravitalis® festések uttéréje volt, 1932-ben
szamos kiillonbozo fluorokromot injektalt tripanoszomaval fertdzott ragesalokba. A vérmintak
mikroszkopos vizsgalata soran nyilvanvalova valt, hogy a fluoreszcens reagensek
specifikusan képesek kotddni a nukleinsavakhoz (sejten belill a genetikai informécio
hordozéasaért felelds anyagok), valamint a tripanoszomék egyes részeihez. A kovetkezd
években a maléridval fert6zott €16 szervezetek vizsgalatdra is hasznaltak fluorokrémokat.
Ezekbdl a kisérletekbdl bebizonyosodott, hogy bizonyos amino akridinek (baktériumok ellen
hasznalt helyi fertétlenitd) a nukleinsavak osszetevéihez vonzddnak.

Egyes esetekben novényei szovetek (pl. fa) szinezésénél figyelték meg, hogy az anyag
tobb szinii fluoreszcenciat bocsajt ki, eltéroket az egyes szerkezeti részeiben. Més esetben egy
szinezék ugyanabban a sejtben a kiilonboz0 részeket mas-mdas sziniire festette meg: ez a
jelenség a metakromdzia, vagyis a multikolor fluoreszcencia. A jelenség megfigyelhetd
keverék anyagoknal, példaul ha Akridin naracssal kezelik (pl. él6 epidermalis ndvényi sejtek

z6lden fluoreszkalnak a halottak vorosen 5.7-8.0 pH-n).

2! Vitalfestés: A mikroszkopidnak ennél a munkamédszerénél az é16 szervezetekbe artalmatlan festékeket vagy
szinezGanyagokat juttatnak be, ezek azutan meghatarozott szerveket, szervrészeket, szovetalakzatokat,
sejtalkotorészeket és hasonldkat tobbé-kevésbé vilagosan, és szelektiv modon festenek meg. A szupravitalis
festésnél a festendd, még €16 targyat (vért, operacids anyagot) mar a szervb6l emelik ki. (Neumiiller, 1981)
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1V.1.6.2 A fluoreszcencia és a fluorokromok - fogalmak

A kovetkezo fejezet a Laszlo L. dltal szerkesztett Szovettani és sejtbiologiai vizsgalomodszerek cimii
internetes ELTE tananyaga (http://ttktamop.elte.hu), valamint a szegedi egyetem internetes

mikroszkopia tananyaga (www.web.med.u-szeged.hu) alapjan késziilt.

Forrd testek, amelyek 6dnmaguktol vilagitanak csupan a magas homérsékletiik okan,
,fehéren izzast” bocsajtanak ki. Minden mas tipust sugarzast lumineszcencianak neveziink.
Ha egy rendszer fényt bocsajt ki, akkor energiat veszit. Kovetkezésképpen, valahonnan
mashonnan szarmazo energiat kell hasznédlnia az elvesztett potlasara. A legtobb
lumineszcenciat ezen forrasoknak alapjan nevezik el.

A fluoreszcencia jelenségét 1838-ban Brewster irta le eldszor. A fluoreszcencia
fogalmat 1852-ben alkotta meg Stokes. A fluoreszcencia a lumineszcencia egy formaja, ami
akkor keletkezik, amikor egy molekula fotonokat abszorbedl (nyel el) alap energia
allapotdban, ¢és gerjesztés hatdsara képesek fényt kibocsdjtani. Ezeket a molekuldkat
fluoroforoknak vagy fluorokromoknak nevezziink, melyek altalaban szerves vegyiiletek vagy
makromolekulak, és elsdsorban bioldgiai laboratériumi vizsgalatokban alkalmazzak 6ket.
Szerkezetiiket tekintve kozos jellemzdjiik, hogy
tartalmaznak aromas, homo- vagy heterociklusos
gyurtiket, mert a benniik 1évé delokalizalt elektronok jol
& gerjeszthetOk. A legelsd flourokromok egyike, amelyet
H mikroszkopos vizsgalatokhoz hasznaltak, a

Fluoreszcein-izotiocianat (FITC) volt.

9. kép: FITC-vel megszinezett szovet

A fluorokrom gerjesztés hatdsdra magasabb energia allapotba keriil, mivel az
elektronjai egy magasabb energia palyara keriilnek. Ez az energia tobblet ,,szétszorodik™,
amikor a molekula visszatér az eredeti energia allapotaba, és fény formajaban szabadul fel. Az
abszorpcidhoz (elektromagneses sugarzas elnyeléséhez) sziikséges id6 kb. 10™ masodperec,
mig a fluoreszcencia élettartama kb. 10® masodperc. A fluoreszcens fény hulldmhossza

nagyobb, mint az abszorbealt fényé. Ezt a torvényt Lommel irta le 1875-ben.
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10. kép: Fluorokrom abszorpcidja és emisszioja a 11. keép: Egy fluoreszcens szinezek emisszios

fluoreszkalas kézben ¢és abszorpciods spektrumainak atfedése

Az abszorpcids intenzitds a fluorokrém elnyelésének ,,valdszinisithet6” mértékét

fejezi ki, jele: e, Az emisszios intenzitas a felszabadult kvantumok aranya az elnyelt

kvantumokhoz képest, jele: @. Egy minta fluoreszcens intenzitasat meghatarozhatjuk a

kioltasi egylitthatd és a kvantum ateresztési teljesitmény eredményével: azaz hogy mennyit
nyel el, és mennyit enged at a kvantumbol.

Az egyik legfontosabb tényezd, amit figyelembe kell venni egy szinezék
kivalasztaskor, az emisszios és abszorpcids hullamhosszainak maximuma. Ahol a fluorokrom
a legtobb, és legnagyobb energidju fotont képes elnyelni, azt a pontot abszorpcios
maximumnak, ahol pedig a legintenzivebben sugdrozza a fényt az alapallapotba
visszatéréskor (fluoreszkalaskor), emissziés maximumnak nevezziik. A két tartomany
atfedhet valamilyen mértékben, ezt figyelembe kell venni a gerjesztéshez hasznalt
sugarforrasok és a detektor megvalasztasakor. Ha a legjobb eredményeket akarjuk elérni,
célszerli olyan fluorokromokat valasztani, amelyeknél az emisszidos és abszorpcids
maximumok hatarozottan elkiiloniilnek egymastol.

A fluorokromokkal végzett szinezéskor a ,,végeredményt” az ultraibolya tartomanyt
gerjesztésnél vizsgaljuk, ez pedig megfelel6 megvilagitdé berendezést igényel. A fluoreszcens
mikroszkoépokban higanygdz, xenon, metéal-halid vagy led lampakat hasznalnak
fényforrasként. A sugarzas Utjaba helyezett sziiréblokkok segitségével a megfeleld

hullamhosszisagu sugarzas jut el a mintara, és a detektorba.
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12. kép: A sziir6blokkok miikodési elve

A sziiréblokkok harom fontos részbol allnak. A gerjesztd sziiré csak bizonyos
hulldmhosszi sugarakat enged a mintdra a forrasbol. A hatarolo sziird kisziiri a gerjesztd
sugarakat, €és csak a megszinezett minta altal kibocsajtott fényt engedi a detektor (pl.
spektrométer, fényképezOgép, okuldr) felé. A szlirdblokk koézepén 45 fokos szogben
elhelyezett dikroitikus tliikor visszaveri a gerjesztd sugarakat, és atengedi a minta altal
kibocsajtottakat. A dikroitikus tiikor nem engedi at azokat a sugarakat sem, amelyek a
fluorokrom emisszids ¢és abszorpcids hullamhosszai koziil atfednek, ezért ha olyan
szinezékkel dolgozunk, ahol ez a két tartomany nagymértékben atfed, a vizsgalhato
fluoreszcencia nagyon gyenge lesz.

Egy masik fontos jellemzéje a fluorokromoknak az az id6tartam, amig fluoreszkalni
képesek, ez a ,,gerjesztett allapot élettartama”. Ez az az atlagos 1d6, amig a molekula képes
gerjesztett allapotban maradni, jele t. Azokat a reagenseket, amelyek rovid ideig képesek
fluoreszkalni, tobbszori ismételt gerjesztésnek lehet kitenni — mivel gyorsan visszatérnek
kiindulé allapotukba. Tobbszords gerjesztésére egy molekulanak akkor van lehetdség, ha
gyorsan képes az adott fluorokrém egy kezdeti gerjesztést kovetden kibocsajtani a
kvantumokat. A legtobb fluorokrémnak csak nanoszekundum nagysdgrendii az emisszids
idOtartama. Ezért a hosszu emisszios id6tartammal rendelkezé fluorokromokat célszerti
valasztani.

Hosszabb gerjesztés esetén, egy fluorokrom inaktivva valhat, és fokozatosan
megszlnik a fluoreszkalasa. Ezt a jelenséget fotoelhalvanyulasnak nevezziik, ami kizardlag a
fluorokrom szerkezetétdl fiigg. Bizonyos reagensek hasznalatdt nagyon megneheziti ez a

tulajdonsag, mert csak nagyon rovid ideig figyelhetd meg a fluoreszkalasuk, ha bekovetkezett
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a reakcio. Egyes beagyazo anyagokkal csokkenteni lehet ezt a jelenséget (pl. feniléndiamin
glicerinben oldva (Johnson et al 1982)), a fény intenzitasanak csokkentésével, vagy az

érzékenység novelésével és az expozicios id6 csokkentésével.

13. kép: A fotoelhalvanyulés jelensége

A fluorokrémok tovabbi fontos jellemzéje a kioltddas. Ezt a jelenséget a fluoreszkald
molekula kdrnyezete okozhatja, mint pl. a minta pH-ja vagy a hémérséklete. Ha a kdzelében
olyan anyag talalhat6 (pl. jodidion), ami képes atvenni a fluorokrém gerjesztési energiait, a
molekula fokozatosan elhalvanyul.

Egy jol hasznélhat6 fluorokromnak a kdvetkezd paramétereknek kell megfelelnie:

- viszonylag olcso legyen
- ne (tal) mérgezd
- kisméretii, hogy ne zavarjak a vizsgaland6é molekulakat, anyagokat

- viszonylag egyszerien, de jol kossenek a kimutatandd6 molekuldkhoz,

,reprodukalhatoan halmozodjanak fel a sejtek bizonyos részeiben”
- az exitacios (gerjesztd) €s emisszios (kibocsdjtd) maximumuk jol elkiilonithetd legyen
- akvantum-kitermelési hanyadosuk megfelel6 legyen
- gerjesztést kovetden ne adjak at a felvett energiat a kornyezetiikben 1évo oldoszerbe

- hosszabb ideig tartd gerjesztés utdn is ,tovabbgerjeszthetdek” maradjanak
(fotoelhalvanyulast ne mutassanak)
Az elézdekben felsorolt feltételeknek jol megfeleld egy-egy fluorokrombdl bizonyos

kémiai valtoztatasokkal olyan molekula csaladokat képesek létrehozni, amelyekkel az egész
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lathatd spektrumot lefedhetik. Ezt példaul egy molekuldaban taldlhatdo gytirtk szdménak
valtoztatasaval érik el: igy megvaltoznak az anyag emisszids és abszorpcids tulajdonsagai.
Ilyen molekulacsalad példaul a cianin tipust fluorokrémok (pl. Fluoreszcein-izotiocianat).

A szovetek vagy sejtek gerjesztés hatasara szintén fluoreszkalnak, ezt nevezziik
autofluoreszcencianak. A mivészeti anyagok koziil a kotéanyagok, lakkok, ¢és egyes
pigmentek (pl. cinkfehér) és a magas aromas aminosav tartalmii anyagok kiilondsen erds
autofluoreszcenciaval rendelkeznek. A természetes kotdanyagok (olajok, fehérjék)
fluoreszcencidja az oregedéssel fokozatosan erdsddik, ami problémakat jelenthet. Ha olyan
fluorokrommal dolgozunk, amely fluoreszcencidjanak szine nem, vagy alig tér el a kimutatni
kivant anyagétol, az eredmények értékelése nehéz vagy lehetetlen lesz.

A fluorokromok egészségiigyi kockazatot jelentenek, nem keriilhetnek kozvetlen
kapcsolatba a vizsgalatot végzok szoveteivel, ezért védokesztyli viselése erésen ajanlott!
Egyes sejtmagfestékek kifejezetten rakkeltd hatastiak!

A fényforrasként hasznalt lampék fénye kozvetlentil a kutatd szemébe jutva karosodast
okozhat. A korszer(i epifluoreszcens mikroszkopokban azonban a fényforrast ugy helyezték
mar el, hogy a vizsgalatot végzd személy szemébe csak a fluorokromok altal kibocsajtott

sugarzas juthat el.

1V.1.6.3 A fluoreszcens szinezések a miitargyvizsgdlatokban

Richard Wolbers tobb publikaciojaban (Wolbers and Landrey 1987, Wolbers et al
1993) is foglalkozik a fluoreszcens szinezékek hasznalataval festészeti mintak keresztmetszet
csiszolatain. Konyvében (Wolbers, 2000) hét ilyen fluorokromot ir le, amelyekkel fehérje-,
olaj-, szénhidrat-, és gyantatartalmi anyagok meghatarozasara torekszik. Ezek a kovetkezok:
Triphenyl tetrazolium chloride (TTC) a szénhidratok, Rhodamine B (RHOD B) és 2,7
Dichlorofluorescein (2,7 DCF) az olajok és zsirok, Antimon pentaklorid (APC) a gyantak,
Tetramethyl rhodamine isothiocyanate (TRITC) Fluorescamine (FLUR) és Lissamine
rhodamine sulfonyl chloride (LISSA) a fehérjék kimutatasara.

Vizsgélataihoz Nikon Labophot epifluoreszcens mikroszkopot haszndlt, a gerjesztd
sugarzas eldallitdsahoz 100W-os higanygdézlampat alkalmazott. A berendezésben hasznalt
szlird készlet egy 360-t61 420 nm-ig terjedd gerjesztéses sziirébol, egy dikroitikus tiikorbol
425 nm-es zar6 hullamhosszal, és egy 430-700 nm-ig terjed6 emisszids (kibocsajtd) sziirobol
allt.
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Leirja, hogy szamos festészetben hasznalatos kotdanyag képes az autofluoreszkaldsra,
vagy ez a jelenség az oOregedési folyamatokkal kialakul. ,Fehérjék, gumik, természetes
gyantak, és szaradd olajok (abban az esetben, ha eléggé oxidalodott) nagyon intenziven
képesek fluoreszkalni széles sava kozeli UV gerjesztés alatt. Néhany fém oxid szintén
fényesen fluoreszkalonak tlinhet kozeli UV-ban.” Ezeknek az anyagoknak a megjelolésére
direkt, vagy reaktiv fluorokromokat ajanl.

Bar Wolbers viszonylag részletesen ir a fluorokrémok hasznalatardl a festészeti
mintak esetében, szamos alapvetd adatot nem kozol, példaul olyan lényeges paraméterek
esetében, mint a pontos szinezési idd, a kimos6 olddszer anyaga, a kimosas pontos modja
javaslatot a szakirodalomban, de ellentétes vélemények fordulnak eld azzal kapcsolatban,
hogy a telitettebb, vagy a kisebb reagens tartalmu oldatot haszndljuk a szinezéshez. Tovabbi
jelentds probléma, hogy Wolbers publikdcidiban nem kozol tesztjeirdl fényképeket, igy az
altala kozolt eredmények megkérddjelezhetdek. Az altalam feldolgozott cikkek koziil
egyetlenben kozolt illusztraciot a metszeten végzett szinezés eredményérdl, ami egy fekete-
fehér rajzolt abra.

Wolbers munkdjanak érdeme, hogy részletesen ir a fluorokromokkal végzett tesztek
problémairo6l, amennyiben azokat festészeti mintakon hasznaljuk. A fluoreszcens szinezékeket
- mint kordbban mar emlitettiik - bioldgiai célokra fejlesztették ki, hogy szovetekkel és
sejtekkel reagaljanak. Ezek az anyagok tilnyomorészt szerves molekulakbdl épiilnek fel, a
festészeti mintdk ezzel szemben szervetlen és szerves OsszetevOk keveréke. Egy
festékrétegbdl vett mintaban a toltdanyag €s a kdtdanyag aranya atlagosan 3:1, vagyis sokkal
kisebb mennyiségli a megjelolhetd szerves anyag mennyiség. Ezen kiviil, a ko&tdanyag
szerkezete Oregedése soran valtozik, és a réteg szervetlen alkotorészekkel is reakcioba léphet.
Ezek a kémiai folyamatok akadalyozhatjdk a fluorokromok miikodését, igy a pozitiv
eredmény létrejottét. Tovabba a reagensek miikddéséhez gyakran specidlis koriilményekre
van sziikség, amelyek ilyen keverék anyagok esetén nem biztos, hogy teljesiilhetnek (pl.
idealis pH).

Stephan Schaefer, Wolbers tanitvanya ¢és munkatarsa szintén a fluorokromok
restauratori kutatdsokban vald alkalmazhatdsagat kutatja. Doktori értekezésében szélesiteni
kivanta a kotdanyag kimutatisokhoz hasznalhatd reagensek palettajat, és néhany olyan
szinezéket javasolt, amelyek tesztjei alapjan pontosabb eredményeket adtak a Wolbers altal

bemutatottaktol (Schaefer 1996).
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Fehérje szinezés fluoreszcens reagensekkel — restauratori kutatasok. A kotés tipusa.

Schaefer (Scheafer,1996) szerint a fehérjék szinezése sokkal igéretesebb, és biztatobb
eredményeket adhat, mint a zsirszinezés. Ennek egyik oka, hogy mig a lipidekhez a reagensek
csupan affinitas altal kotédnek, a fehérjékhez viszont kovalens kotéssel. Ez sokkal
megbizhatobb, erésebb kapcsolatot jelent, mintha két anyag csak elektrosztatikusan vonzodna
egymashoz. A fehérjéknek olyan reaktiv funkcids csoportjaik vannak, amelyek alkalmasak
kovalens kotés kialakitasara, ilyenek példaul az amino- és a karboxil csoportok. Ezekhez a
részekhez kapcsolodnak az erre alkalmas szinezékek, példaul az izotiocianatok®.

Schaefer a festészeti mintdk keverék jellegében latja az elsddleges problémat,
amennyiben fehérjéket kivanunk fluoreszcens szinezéses tesztekkel kimutatni. A
kotdanyagként hasznalt fehérjék ugyanis a toltdanyaggal reakcioba 1éphetnek, igy a szinezék
szamara elérhetd funkcios csoportok szama csokken. Ugyanigy rontja a szinezés sikerességét,
ha a kétéanyag valamilyen keverék, példaul olaj-fehérje elegy.

A masik lényeges szempont a megfeleld6 pH tartomény megvalasztdsa. A sikeres
reakcidhoz ligos kdzegre van sziikség. A fehérje denaturalasa® a szinezés elétt javithatja a
teszt hatékonysagat, ugyanis tobb funkcids csoport valik elérhetdvé a reagens szdmara. A
kezeléssel a fehérje oldhatosaga is csokken, igy az esetleges ,kioldodast” is vissza lehet
szoritani. A legjobb eredmények 8-9,5-es pH koriil érhetéek el. Az amino savak toltés nélkiili
allapotukban a leginkabb reakcioképesek. Scahefer a semleges és az enyhén lugos kozeget
ajanlja.

Amennyiben a szinezd oldatban vizet hasznalunk, a minta vizre érzékeny Osszetevoi
oldédhatnak, igy romlik a kiértékelhetdség. Schaefer szerint azonban ez a reakcid6 nem
»azonnal” megy végbe, ezért elényds lehet kis mennyiségli hideg viz hasznalata. Wolbers
kimosas nélkiili szinezést, majd Shellsolv és fedélemez alkalmazasat javasolja az izocianatok

hasznalatahoz.

22 A tiociansavval izomer izotiociansav s6i (Me'NCS), iletve észterei (RNCS). (Neumiiller, 1981)

2 A biokémiéban denaturalt fehérjén hig savakkal, lugokkal, alkoholokkal, acetonnal, karbamiddal, feliiletaktiv
anyagokkal, hevitéssel vagy besugarzassal valamely modon megvaltoztatott fehérjét értenek. Ezzel szemben a
nativ fehérjék (amelyeket pl. vizzel vagy hig savakkal oldottak ki a szovetekbdl) feltehetden még ugyanabban az
allapotban vannak, mint magukban a szdvetekben voltak. (Neumiiller 1981)
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14. kép: FLUR-ral (balra) és TRITC-vel (jobbra) megszinezett keresztmetszetek (gyenge pozitiv

eredmények az alapozokon, FLUR: kékes, TRITC: rozsaszin)

Az olaj szinezés fluoreszcens reagensekkel — restauratori kutatasok, A kétés tipusa.

Az olaj szinezéseket altalaban nem ionos zsir szinezékekkel végzik, amelyek hidrofob,

,»zsirszerl?” kozegben oldodnak. Nincsenek auxokrom?*

csoportjaik, vagyis nem képesek
kémiai Uton egy masik anyaghoz kotni, de masodlagos erdk altal kdlcsonhatasba léphetnek
velilk. Ezekben a reakciokban az affinitas®, dipolaris és diszperzios er6k® jatszanak

elsddleges szerepet, a hidrogénkdtések kisebbet.

" Auxokrém: g0rdg szo, jelentése: szinndveld. ,,Azokat a csoportokat, amelyek Onalloan nem rendelkeznek jellemz6
fényelnyeléssel, de egy kromofor abszorpciodjara jellemzd hatast gyakorolnak, auxokromnak nevezziik. P1.: -OH, -OR, -SH, -
SR, -NH2 stb. csoportok.” Kromofor: ,,A molekulanak azt a szerkezeti egységét, amely a fényabszorpcidért a leginkabb
felelGssé tehetd, a molekula kromofor rendszerének nevezziik. (Gorog szo: jelentése: szinhordozd.”)

% (latin; affinis=rokon). Az affinitds pontatlanul kifejezve az a kémiai hajtoer, amelynek hatsara az elemek és
vegyliletek Uj anyagokat képeznek. Az affinitas két elem vagy vegytilet kozott altalaban annal nagyobb, minél
tobb hoé szabadul fel egyesiilésiikkor, vagy minél nagyobb az entropiandvekedés, kiilondsen a nagyobb
hémérsékleteken. Az affinitast valamely reakcio ,,maximalis hasznos munkajanak” is nevezik. (Neumiiller 1981)

* A polaris molekulak egyenlétlen elektroneloszlasuk miatt allandoé dipolusokként hatnak egymasra. A
hidrogénkotéseknél Iényegesen gyengébbek, de megfeleld térbeli elrendezddés esetén jelentds erdt jelenthetnek.”
,---Diszperzios erok, diszperzios kotés: van der Waals kdtés mas néven, gyenge dipolusok kozott megjelend
elektrosztatikus vonzas. A molekulak kozotti kotéstipusok kozott a leggyengébb. Az elektronfelhd atmeneti
torzulasa okozza a dipolusok kialakulasat. Az elsérendii kotéseknél sokkal gyengébb. molekulakra is hatnak, és
dip6lusokat indukalnak. Az igy egymasra haté molekulak stabilizaljak a toltéseltolodasokat, és a molekuldk
kozott 6sszetartd erd alakul ki.” (Antus 2014)
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15. kép: RHOD B-vel (balra, pozitiv eredmény olajra az 8sszes rétegen, narancssarga lumineszcencia)

¢s DCF-vel (jobbra, pozitiv eredmény az alapozon és a 2. festékrétegen, zoldessarga lumineszcencia)

megszinezett keresztmetszet

Oldoszer valasztas

Wolbers (Wolbers 2000) leirasa szerint a Rhodamine B olaj szinezék ,,beoldodik” az
anyagba. Felhivja a figyelmet a megfeleld oldoszervélasztisra: a tipikusan erre a célra
hasznalt etanol bizonyos festészeti anyagokat oldhat (pl. gyantdk), ami rontja a teszt
értékelhetségét. Az oldoszer polaritdsanak csokkentésére xilolt?” javasol, de ennek
alkalmazasdra laboratériumi  koriilmények lennének  sziikségesek, a megfeleld
védofelszereléssel. Egyéb alternativat nem jelol meg oldoszerként. Az olddszerrel szembeni
tovabbi kovetelmény, hogy gyorsan elparologjon a mintarél, csupan eljuttassa a megjelolendd
anyaghoz.

Schaefer (Schaefer 1996) szerint is meghatarozo a megfelelé oldoszer kivalasztasa.
Kiemeli, hogy amennyiben tal nagy az affinitds (vonzddas) a reagens €s az oldoszer kozott,
nem fognak szétvalni. Ennek az lesz az eredménye, hogy nem oldédik majd be a kimutatni
kivant anyagba a szinezék, vagy a reakcididd nagyon megnd. Amennyiben viszont tul kicsi az
affinitds az oldoszer és a reagens kozott, az olddszerrel bekeriilhet a szinezék olyan
anyagokba is, amelyek viszont csak csekély affinitassal rendelkeznek. Igy példaul csak a

gyengén hidrofob anyagok is elszinez6dhetnek.
Specifitas

Schaefer (Schaefer 1996) kiemeli, hogy bizonyos anyagok, amelyek a természetben
jobban polarosak, €s hidrataltak, egy festészeti mintaban mar kevésbé azok. Ekkor mar szaraz,
denaturalt allapotukban vannak jelen, de mutathatnak affinitast a reagensek felé. Ez hibas

szinezéshez vezethet, hiszen a fehérje tartalmli anyagok is reagalhatnak a szinezékekkel.

7 xilol: dimetil-benzolok, CeH4(CHa), a technikai xilol a harom izomer keveréke... Szintelen, erésen fénytoro,
jellegzetesen aromds szagl, gyulékony folyadék...A xilolok vizben oldhatatlanok, alkoholban, éterben,
benzolban, benzinben stb. j6l oldédnak; kaucsukot, gyantékat, zsirokat és olajokat jol oldanak. (Neumiiller 1981)
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Ennek elkertilésére Schaefer kis mennyiségii viz (kb. 5%) hozzdadasat javasolja a szinezd
oldathoz: a denaturdlodott anyag azonnal kapcsolatba 1€ép a vizzel, és hidraticiés burok
keletkezik. Ez megakadalyozza, hogy a szinezék reagalni tudjon ezekkel az anyagokkal. A
zsirszinezékek szamara a nedves kozeg entropikusan kedvezétlen?®. Tovabbi elényként emliti,
hogy a viz hozzaadésaval csokken az olajos anyagok kioldédasanak mértéke a hordozo oldat
altal. Minél hidrofilebb az oldat, annal jobban képes a hidroféb kozegekbe beoldddni a
hidrofob szinezék. Ezenkiviil a mintat lehet vizzel, vagy viz tartalmt oldészerrel a szinezés
elott megeseppenteni — de hogy pontosan mennyi ideig,és milyen oldoszerrel, az nem dertil ki

a cikkbdl.
Oregedés

Schaefer (Schaefer 1996) szerint az olajszinezés f6 nehézségét az Gregedés jelenti.
Ennek soran ugyanis nagymértékben megvaltozik az anyag szerkezete, és a biztos
azonositashoz sziikséges funkcids csoportok elvesznek®. Oldhatosaguk és polaritasuk az olaj
polimerizécidja miatt folyamatosan valtozik, de a fehérjékkel ellentétben megtartjak hidrofob
jellegiiket, igy lehetséges elkiiloniteni dket.

Wolbers (Wolbers 2000) szintén kiemeli, hogy a kotéanyagok oOregedése
nagymértékben befolydsoljak a zsirszinezékek (elsésorban a Rhodamine B) hatékonysagat. A
telitetlen trigliceridek polimerizacidés és oxidacids reakcidkon mennek at, megvaltozik a
szerkezetlik, keresztkotések jonnek létre, oxigén épiil be a rétegbe, 1) funkcids csoportok
alakulnak ki. A Rhodamine B a telitetlen trigliceridekbe oldédik be és mivel ezek az anyagok

nagyrészt atalakulnak az Oregedés soran, bizonytalannd valik a reagens mikodése,

28 Entrépia: ,,Egy rendszerben az energia ,,munkara fel nem hasznalhatosagnak™ mértéke; egy zart rendszerben
az entropia novekedése az energia felhasznalhatosaganak csokkenésével jar. Tagabb értelemben az entropia a
rendezetlenség mértékének tekinthetd; minél nagyobb az entrdpia, annal nagyobb a rendezetlenség.”
https://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tkt/oxford-typotex-kemiai/ch01s05.html 2018.03.22.

2 Az oregedd lenolajban a tobbszordsen telitetlen zsirsavak néhany év alatt eltinnek, atalakulnak. A
polimerizacié soran olajsavak 0Osszekapcsolodnak egymassal. Elsdsorban a trigliceridek kétszeresen és
haromszorosan telitetlen részein indul meg ez a reakcio, vagyis a linolsavon és linolénsavon. A polimerizacios
folyamatok két nagy csoportba oszthatdak: oxidacidés polimerizacido és nem oxidacidés polimerizacio. Az
oxidacios polimerizaci6 soran az olaj levegdvel tud érintkezni, és oxigén épiil be az olajrétegbe, szén-oxigén-
szén keresztkotések jonnek létre, és egyéb oxigéntartalmu funkcids csoportok alakulnak ki. De vannak olyan
oxidacios folyamatok, amelyek lancszakadast okozhatnak, bomlast, a zsirsavlancok feldarabolodasa kisebb
méretli, 1j molekulakat hoz létre, pl. azelainsav. A masik tipus, a nem oxidacios polimerizacié esetén a térhalo
szén-szén kettdskotésekkel épiil elsésorban, ekkor is épiil be a rendszerbe oxigén, de joval kevesebb. Az olajok
hokezelése soran is ilyen folyamatok zajlanak le. A szaradt olajfilm bomléasa soran a reakcioképes pontok az
észter kotések, és a megmaradt kettds kotések. Ebben az esetben kis molekulatomegli 6sszetevok vannak
nagyobb aranyban jelen. (Timdrné, 1993)
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pontossaga, irja Wolbers. Ennek a problémanak a megolddsara a Rhodamine 123-at emliti,
ami képes beoldddni a kevésbé polaros lipidekbe is, mivel ez az anyag egy polarosabb
molekula, mint a Rhodamine B. (A Rhodamine 123-ban 1évé etilén csoport itt teljesen

redukalt, szemben a Rhodamine B-ben talalhato etilén csoporttal.)
A szinezo oldat koncentracioja

Magasabb koncentracid esetén tobb reagens keriil a mintara, elvileg rovidebb 1d6 alatt
zajlik le a reakcid. De a magasabb koncentracié novelheti a hibas szinezés mértékét. Wolbers
(Wolbers 2000) szerint célszerii a szinezést egy toményebb oldattal kezdeni (akar a
kereskedelemben eldére Gsszedllitott oldat 10x-es koncentracioju verzidjaval, ami azt jelenti,
hogy 2%-os oldattal). Schaefer (Schaefer 1996) azonban ramutat, hogy a talszinezés
visszafordithatatlan problémdkat okozhat a zsirszinezékek esetében — vagyis hibas szinezést
eredményez. Kisebb koncentracid esetén valoban kevésbé szinezddik el a kimutatni kivant
anyagot nem tartalmazd anyagrész, viszont ebben az esetben a reagens beoldddadsa az olaj
tartalmu rétegbe hosszabb ideig tart. A megnyujtott szinezési id6 viszont szintén a célanyagot
nem tartalmazo részek erdteljesebb elszinezddéséhez vezet.

Schaefer (Schaefer 1996) felhivja a figyelmet, hogy a magasabb szinezék
koncentracioval erételjesebb lesz a diffuzio az anyagba. Vagyis rovidebb ideig tart a reagens
anyagba keriilése, de kevésbé lesz szelektiv.

Schaefer nem ért egyet Wolberssel a koncentraciora vonatkozd megfigyelésekben.
Tapasztalatai szerint jobb eredmények érhetdek el, ha alacsonyabb koncentraciot hasznalunk,
¢€s a szinezési 1dOt nyljtjuk meg. Ramutat, hogy minden fluoreszcens reagensnek van egy
koncentraciés maximuma, ami felett mar , kivandorolhatnak™ a gerjesztett allapotban 1évo
szinezék molekuldk. Ez azt okozza, hogy a tulkoncentralt anyag kevésbé fog fluoreszkalni.

Pontos értékeket nem emlitenek.
A vizsgalando anyag tulajdonsagai

tulajdonsagaitol. Mivel egy keverék anyagrol van szo, ami leginkabb szervetlen toltdanyagot
¢s szerves kotOanyagot jelent, a szinezék az egyes Osszetevokkel mashogy reagalhat. A

rétegek fizikai tulajdonsdgai: példaul a porozitdsa, olvadaspontja, az alkotorészek kristalyos

% Diffuzion értjik egymassal érintkez0 géazok, folyékony vagy szilard anyagok fokozatosan bekdvetkezd
elegyedését kiils6 er6k behatdsa nélkiil, amelyet az ionok, atomok, molekuldk vagy kolloid részecskék
hémozgasa okoz. (Neumiiller 1981)

32



vagy amorf jellege mind befolydsoljak a végeredményt. Ezek fiiggvényében bizonyos
anyagok gyorsabban megszinezddhetnek, igy a szinezési id6 rendkiviil fontos. Szintén nem
kapunk informdciét arra vonatkozoan, hogy pontosan milyen értékekkel dolgozik a szerzd.
Példaként emliti (Schaefer 1996), hogy mesterségesen Oregitett mintaknal a szarado olajok
mindig elobb reagaltak, mint a természetes gyantak: az eltérd diffuzios értékekkel magyarazza

ezt a jelenséget.
Progressziv — regressziv szinezési technika

A progressziv eljaras esetében csak rovid ideig tart a szinezési folyamat — a reagenst
felviszik a mintdra, vagy a szinez6 oldatba teszik. Ebben az esetben csak a gyorsan reagalo
anyagok szinezOdnek el. Hogy melyek ezek az anyagok, ¢és milyen idétartamokrdl van szo,
szintén nem deriil ki a leirasbol (Schaefer 1996). A szinezés id6tartamaval befolyasolhato,
hogy mely anyagok szinezddjenek el.

Regressziv szinezés: a mintat talszinezik, telitik tulajdonképpen. Ebben az esetben a
reagens oldatban hosszabb ideig tartjdk az anyagot, majd miutan eltavolitottak beldle,
kimossak a megfeleld oldoszerrel a nem kotott szinezéket. Schaefer nem emliti, hogy mennyi
ideig tart ez a kimosas, se a szinezés. Véleménye szerint ezen a modon gyakran nagyobb

szelektivitas, és jobb eredmények érhetdek el.
Fedolemezzel bevonds

Wolbers (Wolbers, Landrey 1987) ajanlja a fluoreszcens reagensekkel megszinezett
mintak feddlemezzel bevonasat. Ez a gyakorlat altaldnosan alkalmazott a bioldgiai,
orvostudomanyi alkalmazéasban, viszont alapvetd kiilonbség, hogy ezeken a teriileteken
vékonymetszeteken dolgoznak. A feddlemez hasznalatit a kovetkezdkkel indokoljak a
szakirodalomban. Az els6, hogy a mintdk megfeleld fénymikroszkopos vizsgalatahoz, a
legjobb kép elérésehez a targylemez €s a fed6lemez egyiittes alkalmazasara van sziikség. Ez a
vizsgalathoz hasznalt objektiv tipusat is meghatarozza. A masodik, hogy a fluoreszcens
reagensek szinének valtozasat a beagyazashoz hasznalt anyaggal csokkentik, vagyis a minta
tovabb elemezheté marad. Wolbers Landrey-vel kozos cikkében (Wolbers, Landrey 1987) azt
irja, hogy oblités nélkiil bevontak a mintdkat a Shellsolvval, és feddlemezzel lattak el dket. A
szinezek egy része viszont — ami nem reagalt a mintaval — képes feloldodni ebben a bevono
anyagban, igy akar hibas szinezést is okozhat. Véleményiik szerint azonban higitassal ezt az

esetleg zavaro tényezot ki lehet kiiszobdlni.
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Schaefer (Schaefer 1996) ezzel szemben nem tanacsolja a fed6lemez alkalmazasat. Ezt
azzal indokolja, hogy a bedgyazashoz hasznalt, nem poldros, lassii parolgasti anyagok
(tipikusan Shellsolv) vonzhatjdk a reagenst, ha benne marad a keresztmetszet porusaiban —
vagyis téves elszinez0dést okozhatnak. Tovabba, a minta €s a beagyaz6 gyanta hatarfeliiletén
1évé résben szintén benne maradhat ez az oldat, ami egy tévesen pozitiv rétegként
jelentkezhet. (Ez a jelenség feddlemez hasznélata nélkiil is eléfordulhat, a gyanta és a minta

hatérfeliiletén ugyanez figyelheté meg példaul a Savas fukszin esetében.)

IV.2 Biokémiai reakciokon alapulo tesztek

1IV.2.1 Az immunofluoreszcencia mikroszkopia (IFM)

Az immunofluoreszcencia a fluoreszcens mikroszkopia egy specialis teriilete, ami
antigének kimutatasara szolgal immunreakciok altal. Az eljarast A. H. Coons és M.H. Kaplan
fejlesztették ki az 1940-es években, a festmény- és miitargyvizsgalatok teriiletén P. L. Jones
alkalmazta elGszor 1962-ben (Jones 1962). Azota tobb alkalommal, kiilonb6z6
kutatocsoportok ujra és jra foglalkoztak a keresztmetszet csiszolatok immunofluoreszcens
szinezésével, de egységes protokollt nem alakitottak ki a hasznalatara (Kockaert.1989).

Az immunoldgiai vizsgalattal meg lehet hatdrozni a festmények kotdanyagéban
talalhat6 kiilonb6zd fehérjéket, akar 6nmagukban hasznalva, vagy keverékekben kiilonb6zo
szerves anyagokkal. Mivel a tesztet keresztmetszet csiszolaton végzik, a kimutatandé anyag
rétegekben vald eloszldsat is vizsgalhatjuk. Az eljarassal bizonyos esetekben lehetséges a
fehérje biologiai forrasanak pontositasa is (pl. marha vagy nyal) (Kockaert.1989).

Az immunologiai teszteket elsdsorban a bioanalitikai és klinikai kémiaban
alkalmazzak, szovettani szinezésekre. Az eljaras alapjat az antigén ¢és a neki megfeleld antitest
kozotti specialis reakcid jelenti. Antitesteket akkor termel egy élélény szervezete, ha egy
idegen molekuldk (antigének) tamadjadk meg: példaul baktériumok, vagy virusok. Az
antitestek feladata, hogy felismerje és semlegesitse ezeket, azaltal, hogy az antigén egy
bizonyos részéhez kotodik. A restauratori kutatdsokra vonatkoztatva az antigének a
kimutatand6 fehérjék a mintdban, az antitestek pedig olyan allatokbol kivont fehérjék
lehetnek, amelyek eléfordulhatnak kotdéanyag forrasként (Ramirez-Barat, de la Vina, 2001).

Az epitopok az antigének (kimutatandd fehérjék) azon részei (molekula csoportjai),
amellyel az ellenanyaghoz kotodhetnek. Az antitestek lehetnek monoklondlisak vagy
poliklonalisak. A monoklonalis tipusnal egy antitest csak egyetlen epitophoz képes kétédni, a

poliklonalis antitestek viszont egy adott fehérjének tobb epitopjat is képesek felismerni.
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Altalaban az utobbiakat hasznaljak az immunolégiai tesztekben, ugyanis igy novelni lehet a

cél fehérje azonositasanak esélyét (Ramirez-Barat, de la Vina, 2001).

Antigének

T e Manoclonal antibodies Polyclonal antibodies

/‘EAnligen '
// ‘/:\ Antigén-kéto oldal e

G Ay ]

RN A~ R4 7\
| ’ ’ Antigen Antigen
16. kép: Az antitestek és 17. kép: A monoklonalis és poliklonalis antitestek miikddése
antigének kotése

Az oOregedett anyagokbol (vagyis régi festményekbdl) vett mintakban az anyagok
degradalodhattak, és a specifikus epitopok egy része elveszhetett, szamuk csokkenhetett.
Annak érdekében, hogy egy fehérje jelenlétét Gregedett anyagban is kimutathassdk, az
altalanos eljaras az, hogy egy masodlagos, példaul fluoreszcens szinezékkel jeldlt antitestet
hasznalnak. A mésodlagos antitest specifikusan az elsddleges antitesthez kotddik, igy ndveli
az eljaras érzékenységét. Hogy lathatova tehessiik az antigén-antitest komplexet, kiillonbozo
jelolé anyagokat hasznéalhatunk, amelyeket mas-maés technikakkal lehet detektalni (P
enzimeket, amelyek kolorimetrikus reakciokat katalizalnak vagy kemilumineszcens reakciot
adnak, fluorokrémokat (fluoreszcens szinezékeket), arany nano-részecskéket). A fluoreszkalod

jelolé anyag kovalens kotéssel kapcsolodik a megjelolt antitesthez (Heginbotham et al 2006).
Az immunologiai protokoll vazlatos ismertetése:

A vizsgalatot keresztmetszet csiszolatokon végzik. A beagyaz6 gyanta befolydsolhatja
az eredményt, €s hamis eredményt adhat, ha beszivodik a mintdba. Rendelkezésre allnak
direkt immunofluoreszcens vizsgélatokhoz készitett gyantak is (pl. LR White), amelyek nem
befolyasoljak az antigén-antitest reakciot, illetve az antitest és a fluorokromok kotodését
(Ramirez-Barat, de la Vina, 2001).

A szinezési folyamat tobb, egymasra épiild 1épésbdl all, amelyek mindegyike
befolyasolhatja a kovetkezot. Els6 Iépésben lehetséges a mintat kiilonbozé enzimekkel
kezelni, amelyekkel novelhetjiik a vizsgalat érzékenységét. A fehérjebontd enzimek
elésegitik, hogy az antitestek hozzaférjenek az antigének epitopjaihoz. Ezt kovetden a mintat
blokkolo6 oldatba helyezik, amire azért van sziikség, hogy a nem specifikus kotddési pontokat

elnyomjak. Tobbszori oblités és szaritdst kovetden a mintat az elsOdleges antitesttel
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reagaltatjak. Szaradast kovetden a masodlagos antitestet is kapcsolatba hozzék az anyaggal. A
megfeleld inkubalasi id0, paratartalom, €és az antitestek higitdsi aranyai befolyasoljak az
eredményeket. Végiil a mintat lefedhetjiik egy csepp glicerinnel, és fedélemezzel, ha a jel6ld
anyagunk halvanyulasat meg szeretnénk akadalyozni. Ha fluorokrémmal tortént a masodlagos
antitest jelolése, az eredmények értékeléséhez fluoreszcens mikroszkopot hasznalunk, a
megfelel sziiré valasztasaval (Ramirez-Barat, de la Vina, 2001).

Mint minden olyan technika, ami kémiai reakciok révén mutat ki egy bizonyos
anyagot, az immunofluoreszcens vizsgalat is adhat nem-specifikus eredményeket. Mivel a
festett rétegek esetében mindig keverék anyagokat vizsgalunk, a mintdban taldlhato
pigmentek, kotéanyagok befolyasolhatjak a tesztet. Egyes anyagok nem-specifikusan kothetik
meg az antitesteket, a feliileti egyenetlenségekbe beiilhet a jel6l6 anyag, mas dsszetevok pedig
gatolhatjak is az antigén-antitest reakcio 1étrejottét (Heginbotham et al 2006).

A technika tovabbi hatrdnya az eredmény vizsgalatakor 1étrejovd interferencia. A
gerjesztd sugarzas egy része reflektalhat a minta feliiletén, és ez atfedésbe keriilhet az antitest
fluoreszcenciajaval, vagy a gerjesztett fluoreszcencia fénye megvilagitja a kérnyezetet, ami
komplex szineket eredményez, de maga a minta mas Osszetevdje is lumineszkalhat. A
megfeleld szlirdvalasztassal csokkenteni lehet a reflexiot, vagy az egyes mintdk esetében
olyan szinii fluorokromot kell valasztani, ami jelentdsen eltér a minta autofluoreszcenciajanak
szinétdl. A szinezés el6tt is érdemes a mintat a gerjeszté sugarzasban megnézni, hogy a
kiilonbség észlelhet6 legyen (Heginbotham et al 2006).

Szintén probléma lehet a vizsgalat specifikussaga: ismeretlen bioldgiai forras esetében
a nem megfelelden kivalasztott antitest nem ad reakciot. Vagyis ha nem végeznek eldzdleg
egyéb kiegészitd vizsgalatokat a kimutatanddé anyagra vonatkozdan, és nincs feltételezes,
hogy milyen antitestet valasszunk a vizsgélathoz, a teszt eredménytelen lehet, és ujabb és
ujabb antitestek felhasznalasara lesz sziikség (Heginbotham et al 2006).

A mintdk viz érzékeny alkotorészeinek kioldodéasa a hosszas, vizes kdzegben végzett
oblitési €s inkubalasi folyamatok alatt tovabbi problémat jelent. A feliilet igy egyenetlenné
valhat, ami a mikroszkopos vizsgalatot igen nehézzé, vagy lehetetlenné teheti. Ezek mellett a
megjeldlni kivant anyagok is kioldddhatnak, a keletkezett feliileti egyenetlenségekbe beiilhet
a jelolt antitest. Ennek elkeriilésére a mintak fixalasaval is probalkoztak egyes kutatok példaul
formaldehiddel, etanollal, melegitéssel vagy savas kezeléssel, eredményteleniil. Egyes
szakemberek a mintak teljes atitatdsat egy kozombos blokkold anyaggal, vagy a vizsgélatra
hatastalan gyantdval lehetséges megoldasnak tartjdk, de nem tudtak eddig pozitiv

eredményeket felmutatni (Ramirez-Barat, de la Vina, 2001).
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Az IMF nagy specifikussaga ugyanakkor a vizsgalat erénye is: mas technikakkal
Osszevetve pontosan képes a fehérjék tipusat meghatarozni, és akar a forras €l61ényt is. Mig a
FTIR vizsgélatokkal csak a fehérje-olaj tipust lehetséges elkiiloniteni, kromatografias
technikakkal pedig csak a mintaban szerepld fehérjék osztalyait (allati fehérje, tojas, kazein).
Tovabbi elonye, hogy a fehérjék eloszlasat is megfigyelhetjiik a rétegekben, a keresztmetszet
csiszolatot vizsgalva. Kiemelendd azonban, hogy a minta autofluoreszcencidjat, mint mar
emlitettiik, minden esetben eldzetesen ellendrizni kell, és lefényképezni. A teszt utdn Ossze
kell vetni a felvételeket, a hibas értelmezés elkeriilése érdekében! (Ramirez-Barat, de la Vina,
2001)

P. L. Jones 1962-ben (Jones 1962) végzett el6szor olyan tesztet a restauratori
teriileten, ahol az antigén-antitest reakciot hasznalta ki: friss mintdkon jo eredményeket ért el,
de oregedetteken nem jart sikerrel. 1971-ben Johnson és Packard (Johnson, Packard 1971)
laboratériumi mintdkon végeztek fehérje kimutatast immunofluoreszcencia hasznélataval, de
mitargyakrol szarmazé mintakrol nem tettek emlitést. Wolbers és Landrey 1987-ben
(Wolbers, Lanrey 1987) szintén foglalkoztak a technikaval, és szamos fontos megallapitast
tettek az IMF tesztekkel kapcsolatban, elsGsorban a kioldodasra és a nem-specifikus
elszinezddésekre vonatkozoan. Felhivjdk a figyelmet az az antitestek ,ragados” jellegére:
vagyis a hidrofob tulajdonsaguknak kdszonhetéen képesek kotdédni nem csupan a kimutatando
anyaghoz, de akar pigmentekhez is! Wolbersék nem a jelenleg bemutatott IMF technikat
alkalmaztak szinezéses tesztjeik soran, igy példakkal nem szolgalhattak.

L. Kockaert és tarsai 1984 és 1989 kozott (L. Kockaert et al 1989) a briisszeli az
Institut Royal du Patrimoine Artistique (IRPA) Intézetben végeztek teszteket az IMF
technikaval. Ok a keresztmetszet csiszolatokat alkalmasabbnak talaltik a szinezéses
tesztekhez, mint a vékonymetszetek, mert ugy talaltak, a keresztmetszet csiszolatok polirozott
feliilete kevésbé egyenetlen. Kiilonbozd kora és eredetii targyakbol vett mintdkon dolgoztak,
elézetesen minden esetben megvizsgaltdk az anyagok autofluoreszcencidjat. A tojastempera
kotdéanyag jelenlétét igyekeztek kimutatni, ennek megfelelden ovalbumin antiszérumot
alkalmaztak, illetve egy masodlagos antitestet, amit FITC roviditésii jelol6anyaggal szineztek
meg. Tesztjeik soran arra a kdvetkeztetésre jutottak, hogy a nagymértékii autofluoreszcenciat
mutatd anyagok (pl. O6lomfehér, cinkfehér, természetes gyantdk, olajok, zselatin)
nagymértékben zavarjdk a jeloldanyag fluoreszkaldsat. Ennek elkeriilésére azt javasoltak,
hogy kizardlag sotét, nem, vagy csak gyengén fluoreszkaldé anyagokat vizsgdljanak a
madszerrel. Ezzel persze nagymértékben csokkentik azon mintdk szamat, amelyeket ezzel a

technikaval vizsgalhatnak.
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Blanca Ramirez-Barat és Sonsoles de la Vina (Ramirez-Barat, de la Vina, 2001) sajat
készitésii, ismert 0sszetétell €s korti mintdkon végeztek a technikaval teszteket. A mintdk egy
részét mesterségesen oOregitették ultraibolya lampa segitségével. Vékonymetszet csiszolatokat
készitettek két kiilonbozd gyantaval, egy hagyoméanyos metil-metakrilat gyantaval illetve egy
specialis anyaggal IMF technikdkhoz. Az antitestek higitdsi aranyait, az inkubécios iddt és
hémérsékletet valtoztattdk, hogy kialakithassanak egy megfeleld protokollt egy adott
antitestre. Vak teszteket végeztek a nem specifikus kotédésének vizsgalatara, illetve
kiilonb6z6, nem a cél fehérjéket tartalmaz6 mintadkon is kiprobaltak az egyes antitesteket a
hibéas szinezések elkeriilésére. Megallapitottak, hogy a tripszin enzimmel kezelés nagyobb
jeler6sséget eredményez, de a mesterségesen Oregitett mintdkon kevésbé eredményes, mint a
frisseken. Altalanossdgban kijelentették, hogy pozitiv eredményeket kaptak, de az
interferenciat a mintak auto-fluoreszkalasa illetve a jel616 anyag kozott figyelembe kell venni

a kiértékeléskor.

18. kép: Karmin pigment tojasfehérjével keverve, kazeines alapon, UV gerjesztés, (a) a karmin és
tojasfehérje fluoreszcenciaja a szinezés elott, (b) ugyanaz a minta FITC-vel megszinezve

A képen (Ramirez-Barat, de la Vina, 2001) UV gerjesztésben lathatunk egy mintat a
kezelés elott, a masodik képen ugyanazt a mintat a reakcio utan (kdrmin pigment, tojas
fehérjével és kazein alappal, FITC jeldl6anyaggal). Ahol az antitestek felismerték, és kotottek
a tojas fehérjéhez, zoldes fluoreszcencia lathatd, néhany részen sargas szin figyelheté meg,
ami a pigment vOrds szinli emisszidjanak és a fluorokrom zold fényének kdlcsonhatdsabol
szarmazik.

Egy polikrom terrakotta della Robbia alkotasbol szdrmazd mintdn a tojastempera
kotéanyagot IMF vizsgalattal igazoltak (Pinna et al. 2010). Az anyag olajokat és fehérjéket is
tartalmaz, az ovalbumin azonositasaval lehet a tojas tartalmat kimutatni. Az eljaras soran anti-
tojas albumint hasznaltak elsddleges antitestként, masodlagosként egy fluorokrommal jelolt

antitestet. A minta Osszetett szerkezetl, és az ovalbumint kiilonbdzo rétegeiben mutattak ki. A
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fehérje térbeli eloszlasa miatt feltételezik, hogy keverék kotdanyagrol lehet szé: kiilonbozo
szerves anyagokeé (pl. teljes tojas olajjal vagy gyantaval).

A Kkazein tartalom kimutathatd a béta-kazein immuno-detektalasaval, ami az alfa-
kazeinnel egyiitt ennek az anyagnak a f6 fehérje részét alkotja. Példaul, IFM technikat
hasznaltak Giotto fresko ciklusanak vizsgalatahoz (Pinna et al. 2010) az Assisiban talalhato
Szt. Ferenc bazilikdban. Az 1997-es foldrengést kovetden, mikor a freskd lehullott, a
festmény egy darabkajat fehérje tartalom vizsgalatnak vetették ald. Ebbdol a célbodl
keresztmetszetet készitettek a mintabol, és IMF-fel vizsgaltak. A teszt kazein jelenlétét

igazolta a fels6 sotét festékrétegben.

19. kép: Hematit és tojastempera festékréteg megszinezése IFM technikaval, a minta a szinezés elott
(balra), a megszinezett minta UV gerjesztésben (jobbra)

1V.2.2 ELISA — Enzime Linked Immunosorbent Assay, vagyis ,enzimmel kapcsolt

immunabszorbens teszt”

Az utdbbi években az ELISA eljarast egyre szélesebb korben alkalmazzdk a festészeti
Osszetevokben eldforduld egyes fehérje (tojas, tej, allati enyvek) és poliszacharid (tragant,
gumiarabikum) tipust ktéanyagok megkiilonboztetésére. A vizsgalat az immunofluoreszcens
technikanal ismertetett antigén-antitest reakciora €piil, a kiilonbség a két teszt k6zott, hogy az
ELISA darabmintat vagy kaparékot igényel a miitargybol.

Kezdetben az archeometria teriiletére szoritkozott az ELISA hasznalata, 1990 ota
hasznaljak targyi leleteken talalt vérnyomok azonositaséra, régészetileg helyreéllitott csontok
fajtainak, vagy akar festmények kotdanyaganak meghatdrozasara. Ezen kiviil alkalmazzak a
romlassal kapcsolatos mikrobak azonositasara fémeken, fakon, koveken. Tanulményokban
bizonyitottdk be, hogy az ELISA hatékonyan miikodik extrém oreg fehérjék esetén is: pl.
100000-300000 éves mamut koponyak koviiletébdl kinyert minta esetében is (Arslanoglu,
Schultz, 2009)
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Elonyeként emlitik, hogy viszonylag kis mennyiségti (30-150 mikro gramm) mintat
igényel, nagy az érzékenysége, kevésbé befolyasoljak a végeredményt egyes ,,szennyezd”
anyagok, ¢és a keverékekben eldforduld, nagyon hasonld Osszetételii anyagokat képes
megkiilonboztetni, akar faji eredetre pontosan.

A restauralasban alkalmazva az eljaras lényege, hogy a festménybdl kivett mintabol
egy oldatot készitenek, amelyet aztdn egy specialis talcan (WellPlate) kiilonb6z6 fehérjék
(nyul, hal kollagén, kollagén, ovalbumin, kazein, ndvényi gumi stb.) elsédleges, ¢és
masodlagos antitesteivel reagaltatnak. A masodlagos antitestekhez enzimeket kapcsolnak,
amelyek képesek szinreakcidt adni, ha a végsd 1épésben sziikséges szintelen szubsztrattal
reagaltatjuk. A szinreakcio feltétele, hogy a kimutatando6 fehérje vagy gumi tipus jelen legyen
kell6 mennyiségben ¢és koncentracioban. A technika hatranya, hogy a kotéanyag fajtak koziil
csak a fehérje tartalmuakat, és a gumikat (poliszacharidokat) képes azonositani, viszont az
irodalomban kozoltek alapjan azokat elég nagy pontossaggal, akar keverékekben is. Az
ELISA tehat nem alkalmas szaradd olajok, gyantak és viaszok vizsgalatara (Arslanoglu,
Schultz, 2009).
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20. kép: Az ELISA miikodése festészeti mintan (balra) és az ELISA talca

Az ELISA eljaras menete: a mintat megmeérjiik, és egy fiolaba helyezziik. Egy kivono
oldatot (karbamid) adunk hozza, majd allni hagyjuk szobahdmérsékleten 24 oraig, amig a
zselatin vagy albumin oldatba nem megy. Ezt az oldatot felhigitjuk, és az ELISA talca
mélyedéseibe osztjuk szét, ahol a kétdanyag, ami a mintaban talalhatd, az iiregek aljahoz kot.
A talca egy racsszerien elrendezett mélyedésekkel ellatott eszkoz. Egy elsddleges antitestet

adunk mindegyik mélyedésbe, ami a kimutatandd anyagot célozza meg, specifikusan kot

40



hozza, ha jelen van. Az iiregeket teljesen kioblitjiik, hogy eltavolitsunk minden nem kotott
elsddleges antitestet. Ezutan egy enzimmel megjelolt méasodlagos antitestet adunk minden
mintdhoz, ami az elsddleges antitesthez kot. A mésodlagos antitestek egy toldalékkal vannak
ellatva, ami elOsegiti az érzékelést: pl. enzimek, fluorokromok, arany nano részecskék. Az
iregeket ismét teljesen kioblitjiikk, hogy minden nem kotott masodlagos antitestet
eltavolitsunk. P-nitrofenil-foszfatot (p-NPP) adunk minden egyes mintdhoz, ami sargava
valtozik, amennyiben a kimutatandd anyag jelen van az eredeti mintdban. A masodlagos
antitestek lagos foszfatazt®" tartalmaznak, és ez katalizalja a p-NPP hidrolizisét, ami szintelen
a p-nitrofenolhoz képest. A sarga szin (optikai siirisége 405 nanométer) jelzi a pozitiv
eredményt. Negativ (hidnyok) és pozitiv kontrollokat (zselatint és albumint) minden egyes
talca tartalmaz (Heginbotham et al 2006).

Az antitesteknek két nagy csoportja van: a monoklonalis, ami egyediil 4ll6 antitest-
képzd sejtekbdl 4ll; és a poliklondlis, ami egy oltdbanyag termék, és szamos kiilonbozo
antitestet tartalmaz. A poliklonalis antitesteket a fehérjék daltalanos azonositasara
hasznalhatjuk, és koszonhetéen a nagyobb valtozatossdguknak, gyakran jobb vélasztds az
eredményesség szempontjabol. A monoklondlis antitesteket olyan specialis informdcio
szerzésére haszndlhatjuk a fehérjérdl vagy a poliszacharidrol, mint példaul a faji eredet.
Azokat az apr6 molekulakat, amelyek 6nmaguk nem adnak immunvalaszt, ,,hapten”-eknek
nevezziik. Ilyen anyagok pl. a vitaminok, szteroidok, vagy egyéb apré molekulak. Azok az
antitestek, amelyek vélaszt adnak az idegen antigénekre, mint a fehérjék, poliszacharidok, az
els6dleges antitestek. A kereskedelemben kaphat6 legtobb antitest az ,,IgG” osztalyban van,
¢s kiilonbozé emldsokbol készitik Oket, tipikusan nyalbol és kecskébdl. Bar az eljarés
alapvetéen megbizhatonak mondhato, a kereskedelemben kaphatd egyes specifikus antitest
fajtak reakcioba léphetnek egymassal, fleg a szarvasmarhafélék. (Heginbotham et al 2006).
valo kolcsOnhatas és mas szennyezdanyagok hatdsai, a bioldgiai romlas, a kivonasi eljaras
hatékonysdga mind befolyasolhatja az immunologiai valaszt. Ezek a tulajdonsagok nem csak
a helyes kolcsonhatast befolyasolhatjdk vagy akadalyozhatjdk meg az antitestek vagy a
fehérjék és gumik kozott, hanem a ,,jelzé rendszer™t is abban, hogy pozitiv eredményt adjon.
Tovabba, az ELISA egy Osszetett 1épésekbdl és alkotorészekbdl alld vizsgalatsor, amiben

minden [épés befolyasolja a kdvetkez6t. Hasznalataval kapcsolatban igazoltak, hogy a

s Enzim, ami lugos kozegben a foszfat csoportot hidrolizalja.

https://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tamop425/0019 1A A Kklinikai kemia es klinikai enzimologia torten
ete_es_fejlodese/ch06.html 2018.08.31.
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technika optimalizalasara és tovabbi fejlesztésére van sziikség, hogy megbizhato eszkozként
alkalmazhassak: példaul egyes pigmentek gyorsithatjdk, mdasok lassithatjadk, vagy éppen
stabilizaljak az immunoreaktivitas mértékét (Heginbotham et al 2006).

Az ELISA optimalizalasa keretében szamos zselatin és albuminforrast teszteltek
emlosok, madarak ¢és halak koziil. Egész tojast, sargajat, fehérjét tytktol, kacsatol, galambtol,
csirkétol, libatol, facantol és flirjtdl, amelyek mind pozitiv eredményt adtak, tekintet nélkiil a
fajra (Schultz et al 2009).

A tojassargdja kimutatasara jellemz0, hogy gyakran csak nagyon gyenge szinreakciot
ad, mert az azonositasra alkalmas albumin fehérje nem minden esetben talalhaté meg benne.
Az elsésorban a tojasfehérjében megtalalhatd glycoprotein biztosabban kimutathato. A
témaval foglalkoz6 kutatok ramutattak arra is, hogy bar szamos allatfajbol nyert fehérjetipus
konnyedén megkiilonboztethetd (pl. hal vagy tehén), bizonyosak azonban nehezen, vagy
egyaltalan nem (pl. kecske vagy barany). A zselatin antitestek sokkal kevésbé érzékenyek,
vagyis kevésbé mutathatéak ki, koszonhetden a részleges hidrolizisnek és denaturalédasnak,
amin az elOkészitéslik soran (f6zés, vegyszeres kezelés) atestek. Ezzel szemben az albumin
antitestek keverékben akar 1% albumint is kimutatnak. Az eddig az irodalomban kozoltek
szerint az ELISA eljaras mennyiségi adatok megallapitasara nem alkalmas, csupan egy anyag
jelenlétét vagy hianyat jelezheti, ezért GC-MS-sel kombinaljak a technikat. Ennek oka, hogy a
technika érzékeny a denaturalasra, ami a hosszu tavu oregedés és egyéb okok eredménye is
lehet (Schultz et al 2009).

Zselatint készitettek grizzly medvébdl, hodbol, hiuzbol, hegyi oroszlanbdl, bolénybdl,
rokabol, sakalbol, 6zbdl, szarvasbol, kecskébdl, disznobdl, nyulbol, baranybol, és halbdl
(tokhal), és ezeket tesztelték ELISA-val. Az eredmény azt mutatta, hogy a kollagén antitest
mindegyik emlds forrast felismeri, kivéve a tokhalat (ebben az esetben az értékek
alacsonyabbak voltak) (Schultz et al 2009).

Hodgins és Hedges (1999) antitesteket készitettek a kiilonb6z6 fajok azonositasara az
allati eredetli enyvek esetén, €s azt tapasztaltak, hogy a kollagén szerkezet megdérzddik a
hasonl6 fajok kozott, ezért lehetséges kiilonbséget tenni a hal és a tehén kozott, de egy kecske
€s egy barany kozott nem valdszint, hogy képesek lennénk ra. A faj-specifikus antitestek
azonban igen koltségesek, ezért nem hasznaljak dket altalanossagban. A két kutato torténeti
kollagén bazisi ragasztokat, pergameneket, sOt, még hegedithurokat is azonositott.
Mesterségesen Oregitett mintakat is megvizsgaltak, amelyek esetében nagymértékben

modosult a fehérje szerkezet (Schultz et al 2009).
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A Metropolitan Mizeumban igyekeztek egy olyan atfogd és masolhato vizsgalatsort
kialakitani az ELISA alkalmazasaval, amivel a legtobb fehérjét és gumit szlirni képesek egy
miitargybdl vett mintdban. A paraméterek €s hasznélatos anyagok meghatarozasa utan el6szor
masolatokbol vett mintdkon értékelték az eredményeket, csak ezutan mitargyakbol

szarmazodakon (Schultz et al 2009).

ELISA: 25.120.215 Saint John, polycrome sculpture, HRP, PVC
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21. kép: A Szent Janos szobor (13. szazad, Italia, Metropolitan Mizeum) mintai és az ELISA teszt
eredménye

A fent lathatd Szent Janos szobor festékrétege ennek a programnak a keretében keriilt
vizsgalatra. Az arany f6lia alatt ovalbumint és kollagént azonositottak, vagyis tojassargéja és
enyv keveréke a fém ragasztdoanyaga. Az alapozoban csak kollagént talaltak, ami

enyvtartalmat jelent. Kiegészit6 vizsgalatként FTIR méréseket végeztek (Schultz et al 2009).
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22. kép: Kees van Dongen: Reclining nude, (1925, Worcester Art Muzeum) és az ELISA vizsgalat
eredményei
Kees van Dongen olajfestményén (fent) a feliilleten talalhatdo retusokat, illetve
modositasokat vizsgaltdk: az anyagban gumiarabikumot mutattak ki, ami gouache vagy

vizfesték hasznalatara utal (Albertson et al 2009).

Aty e sample GC-MS GC-MS antibody
e amino acids: fatty acids: (ELISA)
protein lipids
A 7% protein 3% lipid egg
095 correlationto | P/S3.8, A/P0.2,
ooy, a3:1 mixtureofegg |P/G 04 glue
and glue
B 0.2% protein 1.4% lipid egg
blue with (ncimatel) gézoll AR, plant gum
gold decora- -
tion
C 1.9% protein 6.3% lipid egg
0.7 correlation to P/S22 A/P0.3,
i egg P/G03

23. kép: Giovanni Bevilacqua: Maria, das kind anbetend (1500 koriil, Italia, Bildagentur fuer Kunst,
Kultur und Geschichte, Berlin) cimii képe, és az ELISA valamint GC-MS vizsgalatok eredményei
A fent lathaté festményeken az ELISA vizsgalatokat gazkromatografia-
tomegspektrométeres vizsgalatokkal egészitették ki. A két moddszerrel csak részben egyezd
eredményeket kaptak, mindkét projekt soran. A technikak kiegészitették egymast: mig példaul
a gazkromatografia-tomegspektrometriaval nagyon nehéz a tojas kimutatasa keverékekben, ez

ELISA-val jol kivitelezhetd. ELISA-val viszont a denaturdlédott fehérjét problémas
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meghatarozni, ami a muszeres technikaval megoldhat6. Ez rdmutat arra, hogy mindig tobb
tipusu vizsgalattal érdemes a kotdanyag Osszetételt kutatni, és visszaellendrizni a kiillonbozo
eljarasokkal kapott eredményeket (Herm et al 2008).

A restauratori kutatasokban még sziikséges az ELISA tovabbi fejlesztése a

kutatasokban a minta preparalés, a pigment kdlcsonhatés, és a bomlasi allapot teriiletén.

V.2 Miiszeres vizsgalati technikak

1IV.2.1 A kotoanyagok vizsgdlatdara haszndlt legfontosabb kromatogrdfias technikdak

Kromatografia

A kromatografias vizsgalatok lényege, hogy egy keverék anyag két fazis kozotti

megoszlas eredményeként valik szét Gsszetevoire (Balla 2016).

1V.3.1.1 Gazkromatogrdfiaval kapcsolt tomegspektrometria GC-MS

A szerves festészeti anyagok meghatarozasara jelenleg a gdzkromatogréafiaval kapcsolt
tomegspektometria nydjtja a legtobb és legpontosabb eredményt. Szerves és szervetlen
anyagok egyarant vizsgalhatoak vele (Mills, White 1982).

Mivel a gazkromatografia ill6 anyagok elemzésére alkalmas, ezért a mintikat
bonyolult, tobblépéses kémiai eldkészité kezeléseknek kell alavetni, amelyek soran gaz
halmazallapotuva alakitjak Oket. Az elokészitd eljarasok soran a méréseket zavar6d szennyezd

anyagokat is eltavolitjak (Boros et al 2010).

gas chromatograph mass spectrometer
injector

He inlet —_— I —-— ion
v source mass filter

detector

column 1] / s - R A e N

i

> evacuated chamber

heated oven

24. kép: Gazkromatograffal kapcsolt tomegspektrométer képe és vazlatos rajza

A vizsgalathoz mintavételre van sziikség, mégpedig az egyes rétegekbdl kiilon-kiilon,
ha ez lehetséges, a miiszer ugyanis nem tudja szétvalogatni az anyagokat eredetiik szerint.

A minta két gaz halmazallapotu fazis kozott valik szét Osszetevoire a kapillaris
oszlopban, majd innen az alkotorészek a tomeg spektrométerbe keriilnek, ahol a molekuldkat
ionokkal sugarozzak be, és szétvalasztjak ket a tdmeg/tdltés hanyadosuk alapjan. Ez az adat

informaciot ad az 9sszetevd szerkezetére vonatkozoan — igy lehetségessé valik azonositani az
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anyagokat. A vizsgalat soran egy kromatogramot kapunk, amin a minta Gsszetevdi jelennek

meg. (Mills, White 1982).
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25. kép: Cimabue egy festményén végzett GC-MS vizsgalat kromatogramja és eredményei

A fehérje tartalmu kotdanyagok kimutatdsa az amino sav Osszetételiik vizsgalatan
alapul, az egyes fehérje fajtak ennek a 20 féle aminosavnak az eltérd aranyai alapjan

kiilonboztethetéek meg. Az allati eredetli fehérjék biztosan elkiilonithetdek a csak rajuk

jellemzé hidroxiprolin tartalmuk révén (Pinna et al 2010).
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26. kép: Pompeo Mariani festményébdl vett minta kromatogramja és eredményei

Az olajos kdtdanyagok meghatarozasédhoz a zsirsavak vizsgalatara van sziikség, ebben
az esetben is egymdashoz viszonyitott ardnyukat veszik figyelembe. Az azelainsav ¢és

palmitinsav mennyiségi 0sszevetésébdl tojas vagy szarado olaj jelenlétére, a palmitinsav és
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sztearinsav aranyabol a szaradd olajok tipusara lehet kovetkeztetni. Az olajsav sztearinsav
tartalomhoz viszonyitott aranyabdl az oregedés és oxidacid mértéke is megbecsiilhetd. A
ndvényi gumik vizsgalatakor a poliszacharid fajtdkat a benniik taldlhatd jellemzd cukrok
jelenléte és mennyisége alapjan hatarozzak meg. A keverékek meghatarozasa minden
kotéanyagfajta esetében sokkal bonyolultabb (Pinna et al 2010).

A technika legnagyobb eldnye a rendkiviili érzékenysége, €s specifikussdga. Szerves
festészeti kotdanyagok vizsgalatara jelenleg a legpontosabb eredményt ezzel az eljarassal
lehet elérni. Bar alkalmas keverék anyagok vizsgélatara is, bizonyos hasonld kémiai
tulajdonsagu kotdanyagfajtak esetén az eredmények bizonytalanok lehetnek. Hatranya, hogy
rendkiviil bonyolult, és igen koltséges eljaras. A vizsgalattal kapott értékek nagyban fiiggnek
az anyagok Oregedése soran lejatszodd kémiai folyamatoktol, elOkezelésektdl, a tarolasi
koriilményektdl, és a rétegekben hasznalt pigmentekt6l. A technika nem alkalmas szintetikus
polimerek, példaul a restauralasban hasznalt lakkok vizsgalatara (Pinna et al 2010).

A GC-MS-t a mitargyvizsgalatokban rutinszeriien alkalmazzak a nagyobb restaurator
intézetek és muzeumok az 1980-as évek ota (pl. National Gallery, London). A National
Gallery Technical Bulletin rendszeresen kozli a technikaval kapott eredményeit (pl. Mills,
White 1985), mellyel kotéanyag keverékeket is meg tudnak hatarozni (pl. tojas és szarado olaj
egyiittes hasznalata).

1V.3.1.2 Nagyhatékonysagu folyadék kromatografia HPLC

A nagyhatékonysagu folyadék kromatografia minden olyan kémiai Osszetevo
meghatarozasara alkalmazhato, ami oldhaté vizes vagy nem polaris olddszerekben. A
vizsgalandd anyagokat eldszor folyékony halmazallapotava alakitjak, és a megfeleld kémiai
eljarasokkal a vizsgalatra alkalmassd teszik. A miiszer tobb egységbdl all, az dsszetevok
oldédasi jellemzéik alapjan valnak szét a berendezésben (Boros et al 2010).

Szervetlen és szerves anyagok meghatarozdsara egyarant alkalmas. A
miitargyvizsgalatokban leggyakrabban sok, szinezékek, szerves pigmentek, gyantdk
elemzésére hasznaljdk, de alkalmas amino savak kimutatasara is, fehérje tipusu

kotéanyagokban (Pinna et al 2010).
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27. kép: Mark Rothko: Number 7 cimii alkotasa (National gallery of Art, Washington DC.) (balra) és a
vizsgalata soran kapott kromatogramok

Ezt a technikat hasznaltak (kémiai ionizdcioval kiegészitve) Mark Rothko festményén

(fent) a feliileten megjelend fehér szinli csapadék vizsgalatara (Shibayama et al 1999).

1V.3.1.3 Pirolizis gazkromatogrdfia — tomegspektrometria PyGC-MS

Ha a gazkromatografia-tomegspektrométert egy pirolizerrel egészitik ki, a minta
Osszetevoit ez a feltét elsd 1épésként égetéssel valogatja szét. A vizsgalandd anyag tipusatol
fligg, hogy sziikség van-e elékészitd kémiai eljarasokra (Boros et al 2010).

Nagy eldnye, hogy a nem ill6 anyagokat és a restaurdlasban hasznalt szintetikus
polimereket is képes azonositani. Jobb eredmények érhetdek el vele az Oregedés soran
nagymértékben térhalosodott anyagok, €s falfestményekbdl vett fehérje tartalmu mintdk

vizsgalatakor (Pinna et al 2010).

1V.3.2 A kotéanyagok vizsgalatdara hasznalt lesfontosabb spektroszkopids technikak

Spektroszkopia fogalma

A spektroszképias vizsgalatok az anyag ¢és az elektromagneses sugarzas
kolcsonhatasan alapulnak, és a 1étrejovo sugarzas elnyelést vagy kibocsatast vizsgaljuk (Mink
2016).
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1V.3.2.1 RAMAN spektroszkopia

A Raman spektroszkopiaval az infravords spektroszkopidhoz hasonldéan a
molekulakban 1év6 kotések rezgésel alapjan kapunk informaciot az anyagrol. A Raman hatas
a beesd fény rugalmatlan szérédasan alapul, ami energia-, ezaltal hullamhosszvaltozast
eredményez. A mintat tobbféle 1ézerrel sugarozhatjuk be, példaul a lathatd tartomany zold
részén (532 nm), a kozeli ultraviolaban (235 nm) vagy a kozeli infravorosben (1064 nm)
sugaroz. Alkalmazhatjuk szerves és szervetlen anyagok elemzésére is (Nagy 2012).

Mivészeti targyak mintavétellel és mintavétel nélkiil is vizsgalhatoak. Mintavétellel
beagyazatlanul, vagy keresztmetszet-csiszolatként is elemezhetjiik az anyagokat (RAMAN
mikrospektroszkopia). Nagyobb felbontas, és pontosabb eredmények ezen a modon érhetdek
el. Ha nincs lehetdség mintavételre, hordozhatd berendezések segitségével kozvetleniil a

miitargyra iranyitjak a lézert, de ezek a tipusok kisebb felbontassal dolgoznak (Pinna et al
2010).

28. kép: RAMAN mikrospektroszkop és egy hordozhato RAMAN

A kotéanyagokat az egyes fajtdkra jellemzd savok alapjan lehet azonositani. Az
eredményeket ennél a vizsgalatnal is referencia konyvtarak spektrumaival hasonlitjak ossze.

A 29. képen zsirsavakat tartalmazd és fehérje jellegli kotdanyagok RAMAN
spektrumait lathatjuk. A felvételeket egy 2010-es roncsolasmentes vizsgalati modszerekkel
foglalkozo konferencian mutattak be (Vandenabbele et al 2010). A szerz6k munkajukkal a

RAMAN spektroszkdpia elonyeit mutattak be a festészeti ktdanyag vizsgalatokban.
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29. kép: Zsirsavakat tartalmazo (balra) és fehérje jellegii (jobbra) anyagok RAMAN spektrumai

Az eljaras eloénye, hogy viszonylag konnyen kivitelezhetd, jo felbontasa van, és kis
mennyiségii mintat igényel. A technikaval el lehet kiiloniteni olyan dsszetevoket, amelyeknek
ugyanolyan kémiai Osszetétele van, de kiilonb6z6 a kristalyszerkezetiik (pl. realgar-

pararealgar) (Vandenabeele et al 2000).
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30. kép: Master of the Litoméfice Altarpiece, St Catherine Altarpiece — St Catherine before the

Emperor Maxentius ¢. festményébdl vett mintak RAMAN spektrumai

A fent lathato gotikus oltarképen a RAMAN spektroszkdpia segitségével a kutatok
meg tudtdk hatdrozni az 6lom-6n sarga I-es és Il-es tipusanak hasznalatat a festmény egyes
részein (Sefcu et al 2015).

A legnagyobb probléma a vizsgalattal a fluoreszcens jelenségek gyakori eléfordulasa:
ezek erds hattérzajt keltenek, amelyek megnehezitik az elemzést. Tovabba, a technikat csak

korlatozott mennyiségli Osszetevd esetében lehet alkalmazni. Helytelen lézererdsség
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megvalasztisa esetén a minta sériilhet, valamint egyes anyagok érzékenyek bizonyos

hullamhosszokra: pl. a titanfehér pigment elsotétedhet. (Pinna et al 2010).

1V.3.2.2 Fourier-transzformdcios infravorés spektroszkopia

A kovetkezd fejezet Derrick et al. 1999-ben megjelent konyve alapjan késziilt.

IV.3.2.2.1 Az infravoros spektroszkopia torténete

Az infravoros sugarzast Sir William Herschel csillagasz fedezte fel 1800-ban, aki egy
prizma ¢és érzékeny hémérdk segitségével a napsugarzas altal kibocsatott hot mérte. A
spektrum nem lathatd részén is homérséklet emelkedést tapasztalt, igy az infravords régiot
kiilonallo tartoméanyként hatarozta meg.

William W. Coblentz 1903-t61 jelent6s kutatasokat folytatott, és szamos szerves és
szervetlen anyag infravords spektrumat rogzitette, és rendezte katalogusba. A vizsgalattipus
iranti érdeklddés az analitikai kémidval foglalkoz6 tudésok korében azonban csak az 1930-as
években nétt meg, ugyanis ekkor épitették meg az elsd infravords spektrométer prototipusat.
Schaefer és Matossi irtdk meg az elsd jelentdsebb tanulmanyt (1930) a technikarol.

Ipari célu felhasznalasra legeldszor a szintetikus gumi gyartasaval kapcsolatban
alkalmaztak. A II. Vilaghaboru alatti muszerfejlesztések tjabb elérelépést hoztak, gyorsult, és
egyszerlisodott a vizsgélat kivitelezése. Az 50-es évekre az infravords spektroszkop a
molekulaszerkezet kutatasdhoz hasznalt alapvetd laborfelszereléssé valt. Elsoként Gettens
ajanlotta 1952-ben az IR analizist miivészeti és archeoldgiai alkotdsok vizsgalatara.
Masschelein-KLeiner és tarsai 1968-ban alkalmaztak az eljarast kotGanyagok, lakkok és
ragasztok meghatarozasara.

A technika egyik leglényegesebb modositasat a Fourier-transzformacid, egy
matematikai eljaras alkalmazasanak bevezetése jelentette a mérések soran. Az 1800-as évek
végén Albert Michelson kifejlesztette az interferométert®”, ami a fény sebességének mérésére
szolgal. Két évvel késdbb Lord Rayleigh felfedezte, hogy az interferogrammal kapott

eredményeket egy hetven évvel kordbban kidolgozott matematikai eljarassal (Fourier®® -

> Optikai interferenciagyliriik el8allitasara tervezett eszkdz, amellyel hullimhosszakat lehet mérni, sik
feliileteket lehet vizsgalni, kis tavolsdgokat lehet mérni stb. (lasd még échelon, Fabry—Pérot-interferométer,
Michelson—-Morley kisérlet). https://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tkt/oxford-typotex-fizikai/ch02s11.html
2018.05.29.

8 Fourier, Jean Baptiste Joseph (1768—1830) Francia mérnok és matematikus. Alapveté eredményeket ért el a
hdvezetés matematikai elméletének kidolgozasaban és a trigonometrikus sorok vizsgalataval kapcsolatban. Az
ugynevezett Fourier-soroknak jelentds szerepe van a fizikdban, a miiszaki és egyéb tudomanyokban is, ezenkiviil
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transzformécio) spektrumma lehet alakitani. A szadmitassort Peter Felgett hasznalta eldszor
1949-ben, hogy a mérései sordn kapott gyenge jeleket elkiilonithesse a hattérzajtol. A
transzformécié miivelete viszont olyan Osszetett és bonyolult, hogy hasznalata rengeteg id6t
vett igénybe a vizsgalatok sordn. A gyors Fourier-transzformacios algoritmust (FFT) James
Cooley ¢s John Turkey 1964-ben fejlesztették ki, szamitogépekre alkalmazva, ami az
interferogram 4talakitasat spektrumokkd ordk helyett masodpercekre csokkentette. A
matematikai Iépéssor segitségével gyorsabba valt az adatgyiijtés, novekedett a felbontés, és
csokkent a kimutatasi hatar. Ekkor azonban még a papirszalagokon vagy lyukkartydkon
felvett interferogramok adatait egy kiilonallo szamitogépbe taplaltak be, ami szintén sok 1d6t
igényelt. Az elso kereskedelmi célra kifejlesztett FTIR késziilék mellé azonban mér egy mini-
szamitogépet kapcsoltak 1969-ben, igy a szakemberek végre rovid idével az interferogram
felvétele utan mar lathattak a spektrumot.

A Fourier-transzformacié hasznalatanak elterjedésével szamos természetes szerves
anyag tanulmanyozasa eredményesebbé valt a technikaval. Roelofs 1989-ben egy analitikai
sémat dolgozott ki lakkok, kotdanyag ¢€s szinezékek vizsgalatara mas technikakkal
kombindlva az FTIR méréseket. A festészeti mintdk kutatdsdnak kezdete a 70-es évek
kozepére tehetd, Birstein munkassagaval, aki azsiai falképek és egyiptomi sirok
falfestményeinek mintdit mérte az eljarassal. Kobus 1987-ben az IR technikdt SEM-EDS
vizsgalatokkal kombindlva alkalmazta festmények mintain, van der Loeff és Groen pedig GC-
MS-sel kiegészitve.

A miivészeti alkotasok vizsgalatanal kiilonosen hasznos a FTIR berendezések optikai
mikroszképpal kombinaldsa az 1980-as 90-es években, ami az infravords
mikrospektroszkopia, és vele egylitt szamos Uj analitikai alkalmazas kialakulasat jelentette. A
technika elényei, hogy a nem bonyolult minta eldkészitést, a vizsgalat roncsolasmentes —
abban az értelemben, hogy nem semmisiil meg a minta, nem karosodik, az adatokhoz gyorsan
hozzaférhetlink, és viszonylag pontos eredményekkel szolgal. A mikroszkdppal kiegészitett
FTIR berendezésekkel keresztmetszet csiszolatokon is lehetséges méréseket végezni, vagyis
rétegenként hatarozhatjuk meg az anyagosszetételt.

Hatranya, hogy keverék anyagok esetén tilsagosan Osszetett spektrumot kapunk — a
szerves anyagok savjait nagyrészt kitakarjak a szervetlen alkotorészek savjai. A FTIR

vizsgalatokkal miitargyak keverék Osszetevoinek vizsgalatanal a szerves anyagok csoportjait

matematikai szempontbol is érdekesek. https://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tkt/oxford-
typotex/ch02s07.html 2018.05.29.
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tudjuk meghatarozni, példaul, hogy olaj vagy fehérje tipusu a réteg kétdanyaga — de ennél
pontosabb osztdlyozds nem lehetséges kizarolag ezzel a technikaval. Keresztmetszet
csiszolatok esetén a bedgyaz6 miigyanta (pl. epoxi) savjai megjelenhetnek a spektrumon, €s

befolyéasolhatjak a méréseket.

IV.3.2.2.2 Az infravoros spektrum részei, fogalmak

Az elektromagneses spektrum

A spektroszkopia az anyag €s a fény (elektromagneses sugarzas) kozotti kdlesonhatast
jelenti. Az elektromégneses sugarzast kiilonbozo tartomanyokra osztjuk fel, a spektralis
régiokra. A kiilonbozd tipusu sugarzdsok meghatarozhatoak olyan modon is, hogy milyen
kémiai vagy fizikai reakciokat valtanak ki az anyagban. Az infravords
hulldmhossztartomanyba es6é fénybdl érkezd sugarzas elnyelése a molekulak rezgési energiait

valtoztatja meg. (Német 2018)
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31. kép: Az elektromagneses spektrum

Az elektromdgneses spektrum részei, fogalmak

Az elektromagneses spektrumon az energiat hullamokként abrazoljuk, amelyek a fény
sebességével mozognak. A sugarzds tipusatol fiiggden a hullamok az amplitidoban,
hullamhosszban ¢és frekvencidban kiilonboznek egymastol. Az amplitidé a magassaga, vagy
maximum értéke a hulliamnak, ami az intenzitasra utal. A frekvencia a hullamok szamat adja
meg egy adott id6 alatt. A hulldmhossz egy adott hullim maximuma €s minimuma kozotti
tavolsagot jelenti (Boros et al. 2010).

A sugarzas hullamhossza forditottan aranyos a frekvenciaval. Vagyis a magas

frekvenciaji sugarzasnak rovid a hullamhossza. Planck térvénye szerint az energia egyenesen
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aranyos a frekvencidaval. Ebbdl kovetkezik tehat, hogy a hosszabb hulldmhosszoknak
alacsonyabb a frekvencidja és az energidja, a rovidebbeknek magasabb az energidja és
frekvenciaja (Boros et al. 2010).

Az elektromégneses spektrumot jellemezhetjik még a hullamok szdmaval egy
bizonyos tavolsag alatt. Ez az érték a hullamszam (v'), amelyet altalaban centiméterben adnak

meg (Boros et al. 2010).
Az infravords spektrum

Az elektromagneses spektrum infravords tartomanyat harom részre oszthatjuk: a

kozeli-, a kozép- és a tavoli infravordsre. Az elnevezések a lathatd tartoméanyhoz valod

viszonyukat jelolik.
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32. kép: Az infravords spektrum

Az infravords spektroszkopiaban nem a hullamhossz (A), hanem a hullamszam (V)
fiiggvényében 4brazoljuk az abszorbanciat, vagy a transzmissziot. A hullamszamot cm™-ben
adjuk meg, mert az elnyelt energia igy egyenesen ardnyos lesz a hullimszammal. A
legalacsonyabb energiajti régié a tavoli infravoros, ami koriilbeliil 400-10 cm™-ig tart, a kozép
infravords  kortilbeliil 4000-400 Cm'l-ig terjed. A legmagasabb energidju rész a kozeli
infravoros, ami 14000-4000 cm™ kozott talalhatd (Boros et al. 2010).
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Tartomanya Jele Hullaimhossza Hullimszam (cm-1) | Frekvencia
(pum)
Kozeli NIR 0.8-2.5 um 12500-5000 cm™* 375-120 THz
Ko6z6p MIR 2.5—25 um 5 000-500 cm™ 120-12 THz
Tavoli FIR 25—500 pm 500-25 cm™ 12 THz-600 GHz

1. tablazat: Az infravords spektrum felosztasa (Néemet 2018)

Az atomokon és molekuldkon beliili rezgések

Az atomok elektronjai kiilonb6z6 energia szinteken helyezkednek el az atommag
kortil. Ha az atom a szintek kozotti energiakiillonbséggel megegyezd energiat nyel el vagy
bocsajt ki, az elektronok képesek magasabb vagy alacsonyabb energia szintre keriilni. Ezt a
valtozast eldidézheti a fény, amikor a fotonok energidja valtoztatja meg az atomok
elektronjainak helyzetét. Viszont a kiilonb6z6 anyagokra csak a sugarzas bizonyos tipusai
lehetnek ilyen hatassal. A valtozas az elektronok helyzetében csak akkor kdvetkezik be, ha az
anyagot érd sugarzas (fotonok) energidja megfelel az atom energiaszintjeinek kiilonbségével.
A spektroszkopids vizsgélatok eredményeként kapott spektrum jellemzd az adott anyag
sugarzas elnyelésére és kibocsajtasara (Derrick et al. 1999).

A molekuldkra alkalmazva a fenti elméletet, az atomok egymdashoz viszonyitott
mozgasara is hatnak a kiilonb6z6é hullamhossziisaghi sugdrzasok. A molekulaban az atomok
kiilonbo6z6 tipusu kotésekkel vannak egymashoz kapcsolva, €s csak meghatirozott médokon
képesek mozogni (Derrick et al. 1999).

Az atomok tomege, és az atomok kozott hatd erdk hatarozzak meg a molekularis
rezgések frekvenciajat és ennek megfeleléen az abszorpcidés savok hullamszdmat az
infravords spektrumban. (Derrick et al. 1999).

A molekulaszerkezetbdl kovetkeztethetink a rezgési tipusokra, ami abban a
szerkezetben lehetséges. A molekulat alkoté atomok szamabol ki tudjuk szamitani, hogy
mennyi normal rezgést képes végezni. ,,Egy N atombol allo molekulanak 3N—6 fliggetlen
rezgése van (linearis molekula esetében 3N-5). Ez abbol kovetkezik, hogy minden atom a tér
3 iranyba mozoghat szabadon (példaul x, y, z). Ebbdl le kell vonni a teljes molekula egyiittes
elmozdulésat (3 irany) ¢€s elfordulasat (3 irany, de ha a molekula linearis, vagyis az atomok
egy egyenesre esnek, akkor ezen egyenes szerinti elforgatas nem valtoztat a molekulan, igy
ekkor csak 2 irany)” (Német 2010). A normalrezgések soran a molekulat alkot6 Gsszes atom
ugyanolyan frekvencian rezeg (Derrick et al. 1999).

A normalrezgések periodikus rezgések a tobbatomos molekulakban, mennyiségét az
alkot6 atomok szdma hatarozza meg. A normalrezgéseknek a legnagyobb az abszorpcidjuk a

spektrumon, vagyis ezek a legnagyobb savok. A normalrezgések kétszeres, haromszoros stb.
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frekvenciainal egyre csokkend intenzitast savok jelennek meg a spektrumon (Derrick et al.
1999, Német 2018).

Az infravords spektrumon a normalrezgéseken kiviil megjelenhetnek még
felhangok és kombinacids savok is. A felhangok gyenge abszorpciok, ezekben az esetekben a
gerjesztés az alapallapotbdl egy magasabb (nem els6) szintre torténik. A kombinacids savok
két normalrezgés 0sszegénél és kiillonbségénél jelentkezhetnek, abban az esetben, ha bizonyos

szimmetria feltételek teljesiilnek (Boros et al. 2010, Német 2018).
Milyen molekularis rezgéseK vizsgalhatoak az infravéros tartomanyban?

Minden molekuldn beliili mozgashoz (elektron atmenethez), vagy az egész molekula
mozgasahoz adott energia sziikséges, vagyis bizonyos hullamhosszon kovetkezhetnek csak
be. Ezek a mozgasok a transzlacio (elmozdulés), rotacid (elfordulés) és vibracio (rezgés). Az
infravorés sugéarzds hatdsara a molekuldk rotacids €s vibracios energidi valtozhatnak. Az
infravoros mérések soran a vibracios energiak adjak a legfontosabb informaciokat (Derrick et
al. 1999, Német 2018).

A rotacids mozgasban a molekula sajat tomegkozéppontja koriil forog. A vibracios
mozgasok esetében a molekulaban 1év6 atomok az egész molekula mozgatasa vagy forgatasa
nélkil helyzetet valtoztatnak egymashoz képest (rezegnek). A vibracios energiakat tovabbi
kategoriakba oszthatjuk: ezek a vegyértékrezgések és a deformacios rezgések. A
vegyeértékrezgések sordn megnd vagy csokken a kotések hossza az atomok kozott. A
deformécios rezgések megvaltoztatjadk a kotések szogét az atomok kozott, de a kotéshossz
valtozatlan marad. A deformacios rezgéseket tovabb csoportosithatjuk oll6z6 és kaszalo (ezek
sikban torténnek), bologatd €s torzios rezgésekre (sikra merdlegesen). Minden vegyérték €s
deformacios rezgés lehet szimmetrikus és aszimmetrikus is (Derrick et al. 1999, Német 2018).

A tavoli infravords (400-10 cm™-ig) tartomanyban a molekuldk roticios rezgéseit
vizsgalhatjuk. Nehezebb atomoknak, és kisebb kotési energiakat tartalmazd vegylileteknek
(szervetlen anyagok vagy szerves fémvegyiiletek) talalhatoak itt abszorpcios savjaik. A k6zép
infravorosben (4000-400 cm™-ig) az alapvetd vagy normal rezgéseket, a vibracids és a
rotacios rezgéseket érzékelhetjiilk. A molekula rezgések legnagyobb része ebbe a tartomanyba
esik, ezért az anyagok vizsgalata szempontjabol ez a legfontosabb tartomany. A legmagasabb
energiaju rész a kozeli infravords, ami 14000-4000 cm™ kozott talalhato. Itt harmonikus

rezgések, illetve felhangok jelennek meg (Német 2018).
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2. tablazat: A molekulan beliili rezgések tipusai (Derrick et al 1999, Kissné 1974)
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Mit jelent, hogy egy molekula aktiv vagy inaktiv az IR tartomdanyban?

Infravoros spektrumuk csak a tobbatomos molekulaknak lehet, mert ezek képesek
vibracios (rezgési) és rotacids (forgd) mozgasokat végezni, vagyis csak ezek lehetnek
»aktivak” az infravords tartomanyban. A rezgésnek meg kell valtoztatnia a molekula dipolus
momentuméat®. A kiilonboz6 atomokbol allo molekuldkban a dipdlus momentumot az
aszimmetrikus vibraciok valtoztatjak meg, mert a tdvolsag megvaltozik a két atommag kozott
(Derrick et al. 1999).

A szimmetrikus rezgések esetében a dipolus momentum véltozatlan marad. Azonos
elemekbdl allo kétatomos molekulak rezgései tehat lathatatlanok az infravords spektrumon,

vagyis ezek az anyagok inaktivak az infravoros tartomanyban (Derrick et al. 1999).

IV.3.2.2.3 Az infravoros spektroszkop felépitése, tipusai

AZ IR késziilékek lehetnek diszperzidos vagy nem diszperzios elven felépiilok. A
diszperzids eszkdzokben monokromatorként prizmat vagy optikai racsot hasznalnak a mintan
athalado sugarzas spektralis felbontdsdhoz, a nem diszperzidos miiszerekben pedig
interferométert. Az FTIR a nem diszperzids elvii miiszerek csoportjaba tartozik. Az FTIR

berendezés tovabbi f6 alkotoelemei a sugarforras és a detektor. (Kissné 1974, Német 2018).

33. kép: FTIR spektroszkdp és a hozza tartozé mikroszkop

A kozép infravords tartomanyban torténd vizsgalatokhoz sugarforrasokként

jellemzden szilicium-karbid (Globar) elemeket, felhevitett kerdmia rudakat (Nerst-izz6), vagy

** Dipolus: elkiilonitett, ellentétes elektromos toltéspar. A dipdlus momentum a pozitiv toltés és a toltések kozti
tavolsag szorzata. Egy molekuldban a dip6lus momentum a kotés polaris jellegének a mértéke, azaz az atlagos
elektrontoltés eltolodasa valamelyik atom felé. https://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tkt/oxford-typotex-
kemiai/ch01s04.html 2018.05.29.
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szabalyozhatd lézert hasznalnak. A detektorok kiilonb6zé fém-6tvozetek lehetnek, pl.:
InGaAs (indium-gallium-arzenid), DTGS (deuteralt triglicil-szulfat), MCT (higany-kadmium-
tellurid). (Boros et al. 2010, Németr 2018)

Fixed mirror with automatic
alignment system

Az FTIR miikddési vizlata

34. kép: Az FTIR miikodési vazlata

Az infravéros spektroszkopia mérési modjai

A fejezetben csak a dolgozatom szempontjabol Iényeges valtozatokat emelem ki, és

csupan emlitésre keriilnek azok a technikdk, amelyeket nem, vagy csak ritkdn hasznalnak
miivészeti anyagok mérésére.
Miel6tt a vizsgalatot elkezdenénk, ki kell valasztani a mintahoz leginkdbb megfelelé mérési
modot. Nem létezik olyan tipus, ami minden kérdésre tokéletesen kielégitd valaszt adna, ezért
kompromisszumokat kell kotniink. A mérési mod megvalasztasat befolyasolja, hogy milyen
halmazallapoti a mintank és milyen mennyiség all beldle rendelkezésiinkre. Miivészeti
anyagok esetében ezek szilard bevonatok, vagy festék- illetve alapozorétegek lehetnek. A
kiilonboz6 mérési modokkal kapott spektrumok kismértékben eltérnek egymastol. (Derrick et
al. 1999).

Transzmisszios mod

Transzmissziés modban a mintan athalad a sugarzas, tobbek kozott alkalmas szilard
halmazallapoti mintak vizsgalatara is. Az eljards érzékenyebb, mint a reflexiés mod, mivel
nagyobb energiaatvitel valésul meg a besugarzas soran. A teljes minta abszorpcidja aranyos a
anyagra, ami ,,hattérként” szolgal a spektrum felvételénél — vagyis egy olyan kozeget kell

vélasztanunk, amire vagy amibe a mérendd anyagot helyezziik, ez az infravords ablak vagy

59



hattér. Ez a kozeg a kozép infravordsben attetszo kell, hogy legyen — igy nem keletkeznek
olyan savok, amelyek zavarhatjdk a minta spektrumat. A mintdkat ebbe az anyagba
beagyazva, vagy beagyazatlanul vizsgalhatjuk. Az egyik legelterjedtebb kozeg erre a célra a
kalium-bromid, amibdl par mm vastagsagt tablettakat készitenek, benniik a mintaval. Ennél
az eljarasnal a mintat altalaban poritjdk, de ez egy tobb rétegbdl allo festészeti minta
vizsgalatnal természetesen nem johet szoba, hacsak a rétegeket el6zdleg kiilon nem vélasztjuk
manualisan (Derrick et al. 1999). Az elmult években kifejlesztettek olyan eljarast is, ami
lehetové teszi a mintak vizsgalatat keresztmetszetként is kalium-bromid hasznalatdval

(Kopecka and Svobodova 2014).

Transzmisszio

\/

35. kép: A sugarzas utja a mintaban 36. kép: Kalium-bromid pasztillak, a készitéséhez
transzmisszidés modban szlikséges eszkdzokkel

Egy masik mérési mod a gyémant alkalmazéasa, mint hattér. A két darab, néhany mm-es, sikra
csiszolt kristalyt acél foglalatokba illesztik, €s a mérés sordn egymdashoz nyomjak Oket,
koztik a bedgyazatlan mintaval. Az infravoros
sugarzas athalad a gyémantokon, a nyomas hatiséara
pedig a minta Osszepréselddik. Bar a gyémant nem
tokéletesen atlatszo a kozép infravordsben (1800-2500
cm™ kozott vannak savjai), a mikrospektroszkdpidban
alkalmazott gyémant cellak nagyon vékonyak, és az
abszorpcids savjaik kevésbé zavardak (Derrick et al.
1999).

37. kép: Gyémant cellak
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Reflexios modok

A reflexiés modokon beliil is szamos vizsgalat tipus 1étezik, amelyek abban térnek el,
hogy a minta feliiletérdl kiilonb6z6 szdgekben visszaverddd infravords fényt detektaljak. A
feliileti reflexios technikak a 70-es években terjedtek el, koziilik csak a miivészeti mintak
méréséhez alkalmazott valtozatokat emlitem.

A diffuz reflexidos (DRIFTS) spektroszkopiaval olyan anyagokat célszerli mérni,
amelyek a tér minden iranyaba szorjak a fényt. Meilunas (Meilunas 1986) példaul festett
rétegek vizsgalatara hasznalta. Tapasztalatai szerint bar sok pigmentet lehet ezen a modon
detektalni, kotdanyagok meghatarozasara nem alkalmas a DRIFTS. Masok egyéb miivészeti
targyak ragasztdanyagainak kutatdsara, vagy archeoldgiai mintdk vizsgalatara alkalmaztak, de
talalunk példat a festmények feliiletén tisztitas hatdsara torténd valtozasok megfigyelésére is.

(Hedley et al 1990) (Derrick et al. 1999).

Diffaz Belsd

reflexié reflexié
n, e Taitist Was térésmutatdjd kristaly
Ng ! £ Ng /

38. kép: A sugarzas tutja a diffuz és a belso reflexiés moédokban

A belsd reflexids spektroszkopia, egy kozvetitd anyag (az ATR kristaly) belsd
reflexiojan alapul. Ezen a mddon 1959-ben mértek eldszor, a technika hivatalos neve IRS. A
mérések soran az infravords sugar belép az ATR kristalyba, €s tobbszordsen visszaverddik. A
kristalyt ranyomjak a mintara, ¢s a magas torésmutatoju anyagbol a reflektalt infravords fény
belép az alacsonyabb térésmutatdji anyagba, igy keletkezik a spektrum. Ezzel a technikaval a
minta feliiletérél kapunk informacidt, ugyanis csak par mikrométernyi mélységig jut be a
sugar az anyagba. Magasabb hulldmhosszokon (tehat alacsonyabb hullamszamoknal)
mélyebbre hatol be az infravords sugarzas. Ha noveljiik a minta és az IRS elem érintkezési
pontjainak szdmat az elnyelt sugdrzas intenzitdsa nd. A sugar beesési szogének valtoztatasaval
a belso visszaverddések szamat tudjuk valtoztatni.

Az ATR elemnek nagyobb torésmutatojinak kell lennie, mint a vizsgalt elem,
polirozott feliiletlinek és infravordsben atlatszonak. Altaldban germanium, cink-szelenid,
gyémant kristalyokat hasznalnak erre a célra (Derrick et al. 1999).

A kiilénb6z6 modokon felvett spektrumokon ugyanannak az anyagnak az abszorbcios

savjai kismértékben eltérhetnek — formaban, intenzitasban, elhelyezkedésben.
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A transzmisszios technika esetében transzmissziot mériink, vagyis a minta altal
atengedett fényt detektaljuk. A transzmisszids spektrumok atalakithatéak abszorbancia
spektrumma, ekkor az abszorbancia (savintenzitas) egyenesen aranyos lesz a koncentracioval

(Lambert-Beer toérvény):
A=log 1/T

Ennek az aranyossagnak koszonhetéen lehetséges matematikai miiveleteket (pl.

spektralis kivonast) végezni az abszorbancia spektrumokkal.
Infravérés mikrospektroszkopia

Ha egy infravords spektrométert mikroszkoppal épitenek Ossze, a végeredmény egy
infravords mikrospektrofotométer lesz. Az els6 infravords mikrospektroszkopok az 1950-es
évek elején kertiltek kereskedelmi forgalomba. A kezdeti idészakban még gyenge mindségii
spektrumokat produkaltak, de a FTIR technika elterjedésével és a detektorok fejlédésével
javult a technika. Az els6 publikalt tanulmany festett rétegek vizsgalatardl ezzel a modszerrel
1970-ben jelent meg (van’t Hul-Ehrnreich 1970) (Derrick et al. 1999).

A miivészeti anyagok vizsgéalataban azért kiilonosen fontos ez az eljards, mert festett
targyak esetén altaldban tobb rétegrél van sz6, amelyeket nem tudunk tokéletesen
szétvalasztani a mérésekhez. Ezzel a technikdval viszont akdr a mintdbdl készitett
keresztmetszet csiszolaton is tudunk mérni, transzmisszios és reflexios modban is. Az eljaras
alkalmas jol rogzithet, beagyazatlan mintak vagy darabmintak vizsgalatara is, amelyek
nyomasra nem érzékenyek, ¢s igy sériilés nélkiil vizsgalhatoak (Derrick et al. 1999).

Minden IR mikrospektrofotométer képes bizonyos szintli ,lathatd fényes”
képalkotasra, de ezek altalaban gyengébb mindséglieck, mint a hagyomanyos optikai
mikroszkopos képek. Ezért a vizsgalat megkezdése eldtt a keresztmetszetekrdl célszerii
hagyomanyos mikroszkoppal fényképeket késziteni, hogy a megvizsgalando rétegeket vagy
pontokat jol be tudjuk allitani a vizsgélat soran. Az allithato apertira segitségével a minta
kivalasztott részére fokuszalhatunk, a mérés csak ezen a teriileten torténik. Az aperturakkal
behatarolhat6 teriiletek nagysaga 10 mikront6l 1-2 mme-ig terjed (Derrick et al. 1999).

Az ATR objektivet (kristalyt) kiegészitOként manapsidg gyakran alkalmazzdk az
infravords mikrospektrométereknél. Ez felszini analizist tesz lehetdvé, példaul keresztmetszet

csiszolaton.
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1V.3.2.2.4 Az infravérds spektroszkopia a miitargyvizsgalatokban

A kbvetkezd fejezet Derrick et al. 1999-ben megjelent Infrared Spectroscopy in Consevartion Science

cimii kényve alapjan késziilt.

A mérések megkezdése elott a mintankat sztereo €s polarizacios mikroszkdppal is
célszerli megvizsgalni, €s a lehetd legtobb informaciot megszerezni réla. Fontos feltérképezni,
milyen toltdanyagot tartalmaz a festett vagy alapozd réteg, azel6tt, hogy a kdtdanyagot
vizsgalnank. Amennyiben nagyobb mennyiség all rendelkezésiinkre, mikrokémiai teszteket is
végezziink, €s szemcsepreparatumot is készitsiink. Célszerli az infravordos méréseket egyéb
miszeres vizsgalatokkal (pl. XRD, SEM-EDS) kiegésziteni, ugyanis minél tobb szempontbol
tanulmanyozzuk az anyagokat (kristalyszerkezet, elemanalizis, stb..), annal pontosabb
eredményekhez jutunk, anndl valésziniibb, hogy a méréseket megfelelden ki lehet majd

értékelni.
Kaparék vagy beagyazatlan anyag (por) mérése

A kaparék vagy bedgyazatlan mintdkat transzmissziés modban célszerli mérniink, de
csak abban az esetben, ha egyetlen rétegbdl, vagy homogén bevonatbdl szarmaznak.
Tobbrétegli minta esetén ez a méd nem célszerti, hiszen a rétegeket manualisan szét kellene
valasztanunk a vizsgalathoz. Ha ezt nem tessziik meg, az Osszes réteg anyagat egyetlen
spektrumban kapjuk meg. A rétegek szétvalasztasa azonban gyakran egyaltalan nem, vagy
nem tokéletesen kivitelezhetd, példaul ha bizonytalanok a réteghatarok, illetve tul vékonyak a
rétegek, ami gyakori, hiszen a festett rétegek altalaban 50 mikrométer alattiak, sokszor csak
10-20 mikronosak.

A mintat a hattérként szolgalo anyagra helyezziik. Gyémantcellas berendezés esetén a
kristalyra keriil a darab, vagy por, majd a kristdly masik oldalat is ranyomjuk, ami
Osszepréseli azt. Ezutan a miiszer felveszi a hatteret (a gyémant cella spektrumat), majd a
mérendd anyag spektrumat.

A transzmissziés modban végzett méréseknél a minta
vastagsaga Osszefiiggésben van az elnyeléssel.. Ha tll vastag a
minta, a spektrum nehezen értékelhetd lesz. A megfeleld
vastagsag a transzmisszios modban 1 mikrontdl 20 mikronig
terjed. A mintatartoként gyémant celldkat  hasznald

berendezések esetén a kaparékot a kristalyok Osszenyomjak,
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igy kozottiik a minta megfeleld vastagsagh lesz a rajuk érkezé nyomas hatasara.

39. kép: Beagyazatlan kaparék
(por) minta mérése

Keresztmetszet csiszolatok mérése mikrospektroszkopidas modszerrel, ATR objektivvel

Ezzel a modszerrel fokuszalhatunk, és centraljuk a mintat, a képernyén megjelenik a
vizsgalandd keresztmetszet képe. Felvessziik a hatteret: az ATR feltét rdnyomodik a minta
egy olyan részére, ahol nem a mérendd anyag, hanem csak a hattér lathat6. Keresztmetszet
csiszolatok esetén ez a beagyaz6d anyagot jelenti (pl. epoxi gyanta). Ezutan ismét beallitjuk a
minta képét, és kijeloljiikk a mérendd pontot vagy teriiletet. Ezt kovetden az ATR feltét ismét
ranyomodik a feliiletre, és a miiszer felveszi az anyag spektrumat. A jo spektrumhoz nagyon
fontos hogy a minta sik legyen, és ne legyen levegd a mérdfej és a mérendd anyag kozott.

Ha noveljiik az aperturat (és a mérendd feliiletet), nagyobb energiadtvitel valosul meg,
¢s a detektorra érkez6 jel is er0sodik. A nagyobb apertira esetén nagyobb lesz a jel/zaj
viszony ugyanazzal a felbontdssal és mérési idével. Ha apertirat vagy mintat valtoztatunk, a
hatteret Gjra fel kell venni. Tul vékony rétegek esetén a szomszédos rétegek anyagai is
megjelenhetnek a spektrumban, ha pedig til puha a feliilet, az ATR fej benyomhatja azt.
Porézus, vagy ,ragadds” minta esetén az ATR kristdlyra ratapadhatnak anyagok, ezért a

mérések kozott az objektiv gyakori tisztitdsa (pl. etanollal) fontos, hogy a spektrumok

»szennyezddéseit” elkeriiljiik.

Apectura

/

ATR Crystal Prism

Fig. 1 Diagram of the ATR Objective

40. kép: ATR objektiv fotdja (balra) és sematikus rajza (jobbra)

Ha a minta feliilete egyenetlen, az infravords sugar elhajolhat, ami diffrakciot okoz. A
diffrakci6 problematikdja meghatdrozza a hasznilhatd6 minimum apertira méretet a
miuszerben. A Getty Intézetben végzett kutatdsok alapjan azt javasoljak, hogy a j6 mindségl

spektrum érdekében a legkisebb hasznalt apertura 20 mikron legyen.
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A miiszer beallitasai

A megfeleld detektorvalasztas befolyasolja a muszer érzékenységét, illetve hogy
milyen tartoméanyban lehet vele mérni (pl. 4000-500 cm™ vagy 4000-700 cm™).

A felbontas, az adat pontok szamat jelenti. Nagyobb felbontast beallitas tobb adat
pontot jelent, ami jobb értelmezést tesz lehetové. Az 1 cm™-es felbontés magasabb, mint a 4
cm-es, mert azt jelenti, hogy egy pontot fog felvenni minden 1 cm™-es teriiletrél. A 4 cm™-
es felbontas az éltalanosan alkalmazott paraméter. A finomabb felbontas eldnye, hogy példaul
egy sav kiilonalloként jelenhet meg, ami egy alacsonyabbon csak vallként jelentkezik, igy
megneheziti a kiértékelést. Kiilonb6z6 felbontasu spektrumok Osszehasonlitasanal tehat

figyelembe kell venni, hogy milyen felbontassal késziiltek.
A spektrumok értelmezése

A spektrum a transzmittanciat (%T) ,,ateresztoképességet” vagy az abszorbanciat
(%A) ,elnyelést” dabrazolja az infravords sugarzas frekvencidjanak fliggvényében
(hullamszamban megadva cm™). Az abszorbancia mod kvantitativ vizsgalatokhoz sziikséges,
¢s matematikai miiveletekhez (pl. spektralis kivonas). Ebben az esetben a savok intenzitasa

Az ATR tecnikdval felvett spektrumokon annak érdekében, hogy dsszevethetdek
legyenek a transzmisszios modon felvettekkel, ugynevezett ATR korrekciot kell alkalmazni.
A kristalyba belépd infravords sugarzas annak anyagatol €s méretétdl fiiggden egyszeres vagy
tobbsz0ros teljes visszaverddést szenved a kristaly felszinérél. Az ATR kristaly felszinérdl
visszaverddd fény ugynevezett evaneszcens (a képzddési hatarfeliilettdl exponencidlisan
gyengiil6) sugarzast hoz 1étre, ami behatol a mért anyagba. A vizsgalatnal alkalmazott ATR
egység torésmutatojat €s a reflexio (vagy reflexiok) szogét figyelembe véve kiszamithato,

hogy az egyes hullamszamoknal milyen mélységig hatol be a sugarzas.

q - A

n f

2mn g (sin” O —( S )
"l.l.U.'

-

dp = behatolasi mélység (m)

,A=hulldmhossz (m),

nlRE=az ATR kristaly torésmutatdja (2,41 a gyémant esetében),
nsmp= a minta atlagos térésmutatoja,®
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Ebbdl kovetkezik, hogy az abszorbancia intenzivebb lesz az alacsonyabb hullamszamok felé
haladva. Az ATR korrekcioval kompenzalhaté az abszorbancia hullamszam fliggése, igy
Osszehasonlithatova valnak a ,hagyomanyos” technikdval felvett transzmisszios

spektrumokkal (Kovacs et al. 2015).
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41. kép: Lenolaj transzmisszios (fent) és ATR technikaval (lent) felvett spektrumai

A sévoknak harom fontos jellemzdje van: frekvencia, alak és intenzitas. Minden
molekulara vagy anyagra egyediilalloak ezek a jellemzdk.

A savok pozicidja, vagy frekvencidja bizonyos funkcids csoportok jelenlétét
jelezheti az anyagban. Példaul az 1703 em’™ koriil jelentkezd sév a lenolaj spektruman (fent) a

karbonil (-C=0) funkcids csoport jelenlétére utal.
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A séavok alakja az anyag tisztasagara és a funkcios csoportokra ad informaciot.
Alapvetéen minden sav szimmetrikus, harang alakt, maximummal, és egyenld szarnyakkal
mindkét oldalon. Ha pl. kis valla van a sadvnak, vagyis nem szimmetrikus, az arra utal, hogy
atfed egy masikkal. A szimmetridban 1évé valtozas a funkcios csoport valtozasara is utalhat,
példaul ha oxidalodott az anyag. Egy sav alapvetéen hegyes, ,.éles”, de a Ki is kiszélesedhet,
ha tobb sav atfed vagy molekuldk kozotti reakciok mentek végbe az anyagban. Az
alapéllapotukban is széles savok (pl. hidrogén kotés) és a dupla savok nagyon
karakterisztikusak.

Egy sav intenzitasa a tobbivel Osszevetve informaciot adhat az adott funkcios
csoport mennyiségére €s tipusara. Azok a funkciés csoportok, amelyek a dipélus momentum
nagyaranyu valtozasaért feleldsek (vagyis a molekulaban nagy lesz a toltéseltolodas), intenziv

savokat fognak generalni.
A spektrumok mindsége

A spektrumok mindsége befolyasolja az értelmezhetGségiiket. Ha az alapvonal
nem vizszintes egyenes, vagy ahhoz kozeli, akkor a hattér spektrum intenzitdsa valdszintileg
nem egyezik a minta spektruménak intenzitdsdval. A hiba javitdsat szamitégépes alapvonal

korrekcionak nevezziik.
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42. kép: Alapvonal korrekcio az Opus programban

A zaj-jel aranynak egy maghatarozott érték kozé kell esnie: ez a legerdsebb
abszorpcio 1%-at6l nem lehet nagyobb. Ez a hiba akkor fordulhat példaul eld, ha tal kicsi a
vizsgalt minta. Szamitogépes korrekcioval javitani lehet a spektrumot, ebben az esetben a

felbontést csokkentik, és a zaj sdvok kisebbnek tlinnek, vagy eltiinnek.
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A savok intenzitdsanak maximumat szintén ellendrizni kell az értékelés eldott.
Transzmissziés modban ez 10-65% kozé kell, hogy essen, abszorpciés méddban 1.0-0.2%
hatarokon kiviil esé értékek esetén bizonyos savok elvesznek, vagy nehezen észlelhetdek

lesznek.
A spektrumokon megjelend zaj

Bizonyos tipust miszerek esetében, ha a méréseket olyan helyiségekben végzik,
ahol a levegd szén-dioxid tartalma magas, a spektrumokon erds elnyelés jelentkezhet 2340
cm™-nél, ami félrevezetd lehet. Ha a teremben magas a levegd paratartalma, 4000-3000 cm™
és 1800-1600 cm™ kozott kicsi, éles savok jelenhetnek meg. Ha példaul tobb ember
tartozkodik a miiszerrel egy helyiségben, ezek az értékek jelentdsen megndhetnek, ezért a
mérési koriilményekre is figyelmet kell szentelni! A spektrumok feldolgozasara hasznalatos
szoftverekbe vizgdz- és szén-dioxid korrekcidt épitettek be ezeknek a hibdknak a
kikiiszobolésére. Mas berendezésekben a mintatér nitrogén gazzal, vagy szén-dioxid- és

vizgdz mentesitett levegdvel oblitett.
A spektrumok értékelése ismeretlen minta esetén

Az ismeretlen anyagok spektrumainak értelmezéséhez nyomtatott, és digitalis
referencia konyvtarak allnak rendelkezésiinkre. Ezekben a konyvtarakban Osszegylijtik az
ismert anyagok (pigmentek és kotdanyagok kiilon-kiilon, de akar keverékekben is, gyantak,
restauraldshoz hasznalt anyagok stb.) spektrumait. Sok koziiliikk ingyenesen is elérhetd, masok
dij ellenében hasznalhatoak.

A vizsgalatot végz0 személynek eldszor onalloan, sajat (kémiai, &svanytani)
ismeretei alapjan kell a spektrumot értékelnie, majd az ismeretlen minta spektrumat referencia
spektrumokkal kell 6sszevetnie. Keverék anyagok esetében a kiértékelés nagy szakértelmet
kivan, ugyanis a spektrumok nagyon Osszetettek lehetnek. Tokéletes egyezés a referencia és
az ismeretlen spektrumok ko6zott szinte soha nincs. Ezért is fontos a minta mas modszerekkel
megismerhetd Osszetevlinek eldzetes felmérése, mert ez segiti a spektrumok kiértékelését.
Eldzetes informaciok nélkiil, egy tobb komponenses Osszetett anyagnal az atfedd elnyelési
savok miatt szinte lehetetlenné valhat a kiértékelés, vagy téves eredmények megallapitasara is

vezethet, ha nem késziilnek kiegészitd vizsgalatok.
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Fontos, hogy a megfeleld spektrum  konyvtdrat hasznaljuk az
Osszehasonlitasokhoz. Kifejezetten miivészeti és restauratori anyagok spektrumaibol szdmos
nagy intézmény (pl. Getty Conservation Institute) készitett mar részletes konyvtarat, de

kisebbek is elérhetéek (pl. http://lisa.chem.ut.ee/IR_spectra) A témaval foglalkozé kutatoknak

sajat készitésli referencia spektrum hasznalata szintén nagyon hasznos lehet, mert ezeket a
mintakat a sajat miszeriinkkel vizsgaljuk, és az eldkészitésiik is ugyanolyan médon torténik,
mint az ismeretlen mintak esetében.

Egyetlen sav jelenléte 6nmagaban még nem igazolja egy anyag jelenlétét, ugyanis
mas anyagok is tartalmazhatjak ugyanazt a funkcios csoportot. De egy karakterisztikus sav
hianya alapjan viszont biztosan kijelenthetd, hogy egy bizonyos anyagcsoport nincs jelen a
mintdban. Példaul egy kotdanyag vizsgalat esetében, ha nincs karbonil sav 1750-1650 cm™
kozott, akkor abban az anyagban nincs jelentés mennyiségli olaj, tojassargéja, enyv,
természetes gyanta, akril, alkid vagy hasonl6 szintetikus anyag, ami karbonil csoportot

tartalmaz.
Szamitogépes miiveletek és beallitasok

Bizonyos szamitdgépes miiveletekkel megkonnyithetjilk a munkankat a spektrumok
értelmezése soran.

A kivonasi technikékkal az 0sszetett anyagok spektrumat lehet példaul alkotérészekre
bontani, vagy szennyezddések savjait eltavolitani. Ha keverék anyag esetén egy anyagot
biztosan meghatdroztak, a hozza tartoz6 sadvokat ki tudjak vonni a spektrumbdl, és csak a
megmaradoakat vizsgaljak tovabb. Egyes szakemberek (Eva Svobodova, Ivana Kopecka, a
cseh Narodni Techniké Muzeum munkatarsai) nem ajanljak a kivonasi miiveleteket, mert
véleményiik szerint a ,maradék” spektrumrdl eltlinhetnek olyan informaciok is, amelyek
lényegesek a keresett anyag meghatarozasahoz.

Ha derivaljak (szarmaztatjak) a spektrumot, visszaalakitjak interferogramma (vagyis
nyers adatokkd), és altaldban a masodik szarmaztatott (derivalt) spektrumot hasznaljak. A
miivelettel a savok élesebbek lesznek, de hatranya, hogy az intenzivebbeknek oldal vallai
keletkezhetnek, vagyis no a jel/zaj arany.

A dekonvoluciod Iényege, hogy egy sav 0sszetevoinek vonalszélességét csokkentik, igy
az alkotorészek rezgései jobban elkiiloniilhetnek, vagyis javulhat a felbontds. A mivelet
viszont csak abban az esetben hasznos, ha ismerjiik az alkotorészek savjainak tényleges

szélességét, de ez az informaci6 altaldban nem all rendelkezésiinkre. Rosszul megvalasztott
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értékek hasznalatdval a dekonvolucid a sdvok torzulasat okozhatja, vagy olyan vallak
megjelenését, ami félreértelmezésekhez vezethet.

A térképezés (mapping) segitségével elore kijelolt pontok spektrumait egymas utan,
automatikusan veszi fel a miiszer, igy meggyorsithatjuk a mérési folyamatot.

A ,racs” (grid) beallitassal a miiszer az egész mintardl felvételt készit, haloszerien
elrendezett pontok alapjan. A felvett spektrumokbol kivalaszthatjuk a szamunkra érdekes
savokat (pl. szénhidrat kotés rezgését) majd a szoftver megmutatja, hogy hol fordul el6 ez a

kotés a mintan, és milyen intenzitassal.
A spektralis régiok

A kbvetkezd fejezet Derrick et al. 1999-ben megjelent Infrared Spectroscopy in Consevartion Science

cimii kényve alapjan késziilt.
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43. kép: A spektralis régiokra jellemz6 kotés rezgések

O-H és N-H kotések régidja (4000-2600 cm™)

A hidroxil csoportok (OH csoport) széles burkologorbét hoznak létre, 3400 cm™
koriili savval. A mintaban abszorbealt (kotott) viznek és alkali soknak is lehetnek itt rezgései,
ezért konnyen félreértelmezhetd. A hidrogén kotésre jellemz6 sav képes valtoztatni az alakjat
rendelkezé savot hoz 1étre. Az agyagban 16v6 viz éles savokat eredményez 3700-3500 cm™

koriil. N-H kotések szintén elfordulnak ebben a régidoban, 3350 cem’?t koriil, és altalaban
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¢lesebbek, mint az O-H kotések. Ha kotdanyagot vizsgalunk, ezeknek a savoknak a hianya azt

jelenti, hogy nincs a mintaban szénhidrat vagy fehérje.
C-H vegyértékrezgés régicja (3200-2800 cm™)

Az aromas ¢és vinil szénhidratok rezgései 3100-3000 cm™ koriil jelentkeznek. A metilén (CHy)
csoport aszimmetrikus rezgése 2925 cm™ a szimmetrikus 2850 cm™ koriil, a metil csoport
(CH3) hasonlo rezgései pedig 2962 és 2872 cm™ koril lathatoak. Tehat a telitett szén
csoportok alacsonyabb hulldmszamnal (3000 em™ alatt), a telitetlenek pedig a magasabb
hullamszamokon (3000 em™ felett) jelentkeznek. A viaszoknak, olajoknak, természetes

gyantaknak erds szénhidrogén rezgéseik vannak, a fehérjéknek gyengék.
Ablak régié 2800-1800 cm™

Ebben a régioban csak néhany sav fordul el6 — példaul a levegd szén-dioxid
(0=C=0) tartalmat jelzé kettds sav 2340 cm™ koriil. 2120 cm™ koriil a szén harmas kotés
savja lathato, 2240 cm™-nél a nitril (-C= N) csoport rezgése, az izocianat (-N=C=0)
vibracidja 2160 cm™-nél. A vas-ferrocianidban (poroszkék) talalhato cianat ismerhetd fel az

utébbi régidban az erds elnyelésrol.
Szén kettds kités régio (1800-1500 cm™)

1850-1650 cm™ kozott az erdsen polaros karbonil (-C=0) kotés erds abszorpcios
sdvja jelenik meg, ami a tipusok szerint valtoztatja a helyzetét: karbonil tipus: 1740 cm™
észter, 1710 cm™ keton. Az amid (-CONH-) | csoport 1650 cm™-nél, az amid II 1550 cm™-
nél, az amid I 1450 cm™nél tiinik fel, 1épcsézetes, egyre csokkend intenzitasokkal. A
karboxil savak séiban talalhatd aszimmetrikus nyulas a C-O kotésekben 1650-1540 cm™ koriil
lathato. A szén kettds kotés (C=C) rezgése 1640 cm™ koriil, az aromas szén-szén vibraciok

1600-1581 és 1500-1400 cm™ koriil jelentkeznek.
Ujjlenyomat régié 1500-500 cm™

A legtobb funkcids csoportnak ebben a régidban is vannak sdvjai. Ha az
ujjlenyomat régioban talalhatoakkal egyeztetjiik a tobbi savot, igazolhat6 egy anyag jelenléte.
A tartomény értelmezése viszont igen nehéz lehet, mert sok az atfedés és egymasra hatd
rezgés. A régioban jelentkezd savok minden anyagra nézve egyediek, igy a helyes értékelés

spektrumkdnyvtarakkal 0sszevetve anyag meghatarozasra lehet alkalmas.
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Spektrum — anyagszerkezet dsszefiiggések

A kovetkezd fejezet Derrick et al. 1999-ben megjelent Infrared Spectroscopy in Consevartion Science

cimii kényve alapjan késziilt.
Alifas szénhidrogének

A legtobb szerves anyag spektruméan megtaldlhatéak a C-H molekuldk vegyérték
rezgései, 3000-2800 cm™ kozott. A metil csoport (CH3s) vegyértékrezgései: 2962 ¢és 2872 cm™
aszimmetrikus és szimmetrikus, kisebb savok. A metilén csoport (CH,) vegyértékrezgései:

éles aszimmetrikus és szimmetrikus savjai 2926 és 2850 cm™.

A metil csoport (CHs) deformaciés rezgései: 1450 és 1380 cm™ aszimmetrikus és
szimmetrikus. A metilén csoport (CHy) ollozd rezgése 1465 cm™. Hosszu lanci metilén
csoportoknal, ahol tobb, mint 4 metilén csoport van a lancban, 730 cm koriil talalhato egy az
atomcsoport sikjaban torténd rezgés. Homogén, félkristdlyos anyagok esetében az
abszorpciok élesebbek, és a metilén rezgések savjai jellemzéen kettéhasadnak, valamint 1350

és 1150 cm™ koriil is talalhatoak gyenge metilén abszorpciodk.
Aromas szénhidrogének

Aromas C-H vegyértékrezgések 3100-3000 cm™ koriil lathatoak. A legerésebb és
legtdbb informéaciot ado savok gyakran 1000 és 655 cm™ kozott jelennek meg. Ezeket az erds
savokat a gylrli C-H kotéseinek atomcsoport sikjara merdleges deformacios rezgései
okozzak. A hidnya barmelyiknek ezek koziil a f6 sdvoknak ebben a régidban azt jelenti, hogy
az anyag nem aromas. A C-C kotések vazrezgései a gyiiriiben 1600-1585 cm™ és 1500-1400

cm ™ kozott lathatoak.
Alkoholok és hidroxil abszorpciok

Az alkoholok spektrumain a jellemzd sdvokat az O-H és C-O kotések rezgései
okozzak. A hidrogén kotések széles IR savokat hoznak létre. Az O-H kotés rezgése 3600-
3200 cm™ kozott jelentkezik. A C-O kotés abszorpcidja az alkoholokban 1260-1000 cm™
kozott talalhatd. Mas gyengébb O-H deformacios rezgések 1420-1330 cm™ kozott fordulnak

elo.

Karbonilok: aldehidek, ketonok, észterek
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Ketonok, aldehidek, savak, észterek, anhidridek és amidok erds karbonil (C=0)
vegyértékrezgéseket produkalnak 1870-1640 cm™ kozott. A karbonil savnak viszonylag
alland6 a pozicidja és az intenzitasa, tehat az egyik legkdnnyebben felismerhetd. A rezgés
pontos helyzete a molekula kornyezettdl fiigg. Ketonban 1720-1690 cm™ koriil, észterben
1750-1730 cm™ koriil jelenik meg. Az észterekben és aldehidekben megtalalhaté szomszédos
C-O kotés rezgései 1400-1000 cm™ kozott jelennek meg. A ketonoknak szintén vannak itt

gyenge savjai.
Karbonilok: amidok

Az elsédleges és masodlagos amidok spektrumai erés karbonil (C=0) savokat
tartalmaznak 1650 cm™ kériil, ezt az I-es amid savnak nevezziik. A masodlagos amidoknak
egy tovabbi savja jelenik meg 1550 cm™ kériil, ez a l-es amid sav, ami a C-N és N-H kotések
rezgéseinek kombinacidja. Egy C-H deformécios rezgés latszik 1450 cm™ kériil. Az amid 111
rezgés 1280 cm™ koriil jelentkezik, és foéként az amid- vagy peptidkdtés N-H deformacios és
C-N vegyértékrezgésének kombinécioja. Az amid 1. II. és III. savok relativ intenzitdsa
1épcsdzetesen csokken a poliamidokban (pl. fehérjékben). Az aszimmetrikus és szimmetrikus
N-H vegyértékrezgések 3350 cm™-nél és 3180 cm™-nél lathatéak. A hidrogénkotések
kiszélesithetik ezeket a savokat, amitl Gigy tlinhet, csak egy sav van itt, habar altalaban
¢lesebbek, mint az O-H rezgések abszorpcioi. Gyakran az O-H kotések rezgései atfedik ezt a

régiot, és csak kisebb vallakként jelennek meg az N-H rezgések.

Funkcios csoport | Képlet Az abszorpcids sav frekvenciak

hidroxil -OH A hidroxil csoportok altalaban egy széles burkologorbét
alkotnak 3400 cm™ koriil. A hidrogén kotés valtoztathatja a
poziciodjat és az alakjat.

telitetlen CH H-qC Az aromés szénhidrogének CH nyulasai 3100-3000 cm™
_H-c=c | kortil lathatoak. CH nyulasok egy szén-szén kettSskotesbol
3030 cm™ kériil lthatoak.

alifas CH-metilén | -CH,- A metilén csoport CH nyulasai 2925 (aszimmetrikus) cm™
és 2850 (szimmetrikus) cm™ koriil lathatoak. A
deformacios rezgések 1465 cm™ koriil, a kaszalo rezgés:
730 cm™ Kkoriil

alifas CH-metil -CH3 A metil csoport CH nyulasai 2962 cm™ (aszimmetrikus) és
2872 (szimmetrikus) cm™ koriil jelennek meg. A CH
deformacios rezgései 1450 cm™ és 1380 cm™ korill.

szén-szén -C=C- Egy szén-szén kettos kotés rezgése talalhato 1640 cm™
tobbszords kotések | -C= C- kériil, és egy harmas kotésé 2120 cm™ kériil. Aromas szén
vegyértékrezgések 1600-1500 cm™ kozott jelennek meg.
Az atomcsoport sikjara merdleges deformacios rezgések

erds éles savokat hozhatnak 1étre 1000-650 cm™ kozott
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szén-nitrogén -C=N Egy nitril (-C=N) rezgés 2240 cm™, egy izocianat (-
-N=C=0 | N=C=0) nyilas 2265 cm™, egy tiocianat (-S-C=N) 2160
8-C= N | cm™ kériil.

karbonil -C=0 Az er6sen polaros karbonil kétés erés abszorpciot hoz 1étre
1850-1650 cm™ kozott, a karbonil tipusatdl fiiggden: pl.
1740 cm™ — észter, 1710 cm™ — keton.

amid -CONH- | A nitrogén-oxigén kotés rezgése 3350 cm™ koriil lathato.
Az amid 1 1650 cm™, az amid 11 1550 cm™, az amid Il
1280 cm™ kériil jelenik meg. LépcsGzetesen csdkkend

intenzitasuak.

savak soOi -CO»- A szén-oxigén kotés aszimmetrikus rezgése 1650-1540 cm’
! koriil, a szerkezettsl fliggbden.

karbonat -COs= Széles vegyértékrezgés 1450 cm™ koriil, éles savokkal 900-
700 cm™ kozott, a kationtol fiiggden

szén-oxigén -C-O- A rezgés 1200-1000 cm™ kozott jelenik meg, a molekuléris

egyszeres kotés szerkezettOl és a hidrogénkotéstol fiigg a helyzete.

3. tablazat: A funkcios csoportok jellemzé hullamszamait 6sszesito abra. A pontos elhelyezkedésiiket
a fizikai allapotuk ¢és a molekularis kornyezetiik hatarozza meg (Derrick et al 1999).

1V.3.2.2.5 Miivészeti anyagok vizsgadlata

A kovetkezd fejezet Derrick et al. 1999-ben megjelent Infrared Spectroscopy in Consevartion Science

cimii kényve alapjan késziilt.

Nagyrészt keverék anyagok, allati vagy ndvényi eredetiick. Egyszerti molekulaktdl az
Osszetett tobbkomponenses keverékekig valtozhatnak, és az anyagok egymassal is reakcioba
Iéphetnek. Széles, atfedd sdvokat generalhatnak, féleg az ujjlenyomat régioban, azonositasuk
kiilondsen nehéz lehet, ha keverék rétegekben fordulnak el6 szervetlen anyagokkal.

A kovetkezokként oszthatjuk fel ezeket az anyagokat: gyantdk (fa vagy allati eredetii),
olajok, gumik, viaszok és fehérjék. Azonositasukat le lehet egyszeriisiteni a karbonil (C=0)
¢és a szénhidrogén (CH) abszorpcios savok elhelyezkedésének, intenzitdsanak és alakjanak

meghatarozasara.
Olajok

Az olajok ¢és zsirok novényi, vagy allati eredetiiek lehetnek. Ezek az anyagok
zsirsavak glicerol észterei, valtozatossagukat a zsirsavak tipusai €és Osszetétele okozza. Az
anyagcsoporton beliili pontos meghatarozashoz kromatografias miiszerek sziikségesek, de az
olajtartalom kimutathatd az infravords spektroszkopiaval. A metilén (CHy) kotés rezgések jol

lathatoak 2926 és 2855 cm™-nél, és a gyenge vagy kozepes intenzitast olefin (C=C-H) kotés
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vibracigja is feltlinhet 3020 cm™-nél. Ennek a savnak az intenzitasa az olaj szaradasanak
allapotatol fiigg, mert ha mar teljesen atszaradt, ez a sdv nagyon kicsi lesz, vagy csak egy alig
észlelhetd vallként jelenik meg. Erés, éles karbonil (-C=0) sav talalhaté 1750-1740 cm™
koriil az olajok észter csoportja miatt. Ez az erds sav csak az olajokra jellemz0 a természetes
szerves anyagok koziil. Egyes pigmentekkel keverve kissé eltolodhat alacsonyabb
hulldmszamok felé. Tovabbi karakterisztikus savok: 1464, 1379, 725 cm™, melyek C-H
kétésekhez tartoznak. 1240, 1165, 1103 cm™ kériil C-O savok jelentkezhetnek, az 1165 cm™ a
legerdsebb ezek kozott, a masik kettd gyengébb.

Olajok azonositasat Sherve és tarsai 1950-ben, Barclay 1989-ben, Kosek és Green
1992-ben kivitelezték IR eljarasokkal. A lenolaj szaradasi folyamatainak vizsgalatar6l Baer és
Indictor 1976-ban készitett tanulmanyt, majd 1977-ben az UV sugarzas hatasardl ezekre a
reakciokra Low és Baer irt cikket.

Infravoros spektroszkopiaval tobbek kozott vizsgaltak a lenolaj 6regedési folyamatait
(Meliunas et al 1990), vagy kiilonbozé pigmentekkel keverve a szerves és szervetlen
alkotorészek kozotti reakciokat (Boon et al 2005).
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44. kép: Koriilbeliil 20 éves, megszaradt lenolaj minta spektruma
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Fehérjék

A fehérjék polimerek, amelyek amino sav monomerekbél épiilnek fel. Huszféle, a
természetben megtaldlhatd amino sav kombindcidi alkotjdk a kiilonbozd fajtdkat. A
technikdval lehetséges a fehérje csoportot azonositani, de kizarolag a spektrumbdl csak
néhany esetben tudunk a tipusokra kovetkeztetni: példaul a halenyv €s az albumin esetében. A
pontos aminosav szerkezet megallapitasahoz azonban valamilyen kiegészitd vizsgalat
sziikséges, példaul folyadék vagy gazkromatografia. Az abszorpcids savok helyzetébdl és a
Tul’Chinskii 1981, Derrick 1991).

A fehérje spektrum nagyon jellegzetes, az amid I (C=0) 1650 em™- koriil, az amid 11
1550 cm™ koriil talalhatoak. Az amid III 1280 cm™ koriil jelentkezik. A savok intenzitasa
lIépcsdzetesen csokken.

Az amid jelenléte megersitheté az N-H vegyértékrezgés jelenlétével 3350 cm™ és
3180 cm™ koriil, ezt amid A rezgésnek is nevezik. Ezek a savok kiszélesedhetnek a
hidrogénkotések miatt, vagy a minta viztartalma miatt az O-H kotések atfedik oket, ezért
gyakran nem figyelhetéek meg.

Perron 1989-ban igazolta, hogy a fehérjék, mint anyagcsoport jol azonosithatoak az
infravords spektrumuk alapjan. A kollagén és a zselatin denaturdcidjardl és az abszorpcios
savok intenzitdsanak, helyzetiikknek Osszefiiggéseirdl is sziilettek tanulmanyok (Birstein és
Tu’Chinskii 1981, Payne ¢és Veis 1988, Derrick 1991). Elefantcsont kiilonb6z6 tipusainak
elemzéséhez szintén alkalmaztak FTIR technikat (Lee 1991).
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45. kép: Koriilbeliil 20 éves nyulbérenyv minta spektruma
Gyantak (fa)

A fa eredeti gyantdk (pl. dammar, kolofénium, masztix stb.) elsésorban
gyantasavakbol épiilnek fel, alifas harom gytris szerkezettel. Harom f6 csoportba oszthatjuk
Oket: aromas, diterpén és triterpén gyantak.

Spektralis jellemzdik a kovetkezOk. A gyliriis szerkezet miatt erés C-H savok jelennek
meg, valamivel magasabb hullimszamon, mint az olajnal, 2958-2930 és 2875-2865 cm™
koriil. A gyantak tipusaik szerint szerkezetiikben kissé eltérnek, vagyis a metilén (CHy)
csoportok molekularis szerkezete mas és mas, és szdmos metil (CHs3) csoport taldlhato
benniik. Ezért a hozz4juk tartozé sadvok kevésbé lesznek élesek, hegyesek, mint az olajok és
viaszok esetében.

A gyantédkat altaladban két savval lehet megkiilonboztetni a tobbi anyagcsoporttol. Az
elsé, a karboxil csoport rezgése, ami leggyakrabban gyenge és széles, 2700-2500 cm™ koriil
lathat6. A masik sav, amit minden fa eredetli gyanta spektruma tartalmaz, egy erds karbonil
(C=0) vibracio 1715-1696 cm™ koriil. Az oxidacioval és az anyag Sregedésével ez a sav

kiszélesedik, de maximuma ezen a teriileten marad.
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Az ujjlenyomat régidban talalhatdé savok alapjan minden gyanta fajtat lehetséges
meghatdrozni az egyedi szerkezet alapjan. A felsorolt (jo par) abszorpcids sav legalabb

felének jelenléte a spektrumon az adott gyanta jelenlétét indokolja.

Gianno ¢és munkatarsai tobb mint 100 féle azsiai gyantdt és gumit analizaltak IR
technikaval, eredményeiket etnografiai targyak bevonatainak és ragasztdinak vizsgalatara
hasznaltdk (Giano et al. 1987). Feller (1954, 1959) a masztixot és a dammart elemezte, a
masztix lakkok valtozasait lagos tisztitas hatasara pedig Burnstock és Learner 1992-ben. A
torténeti lakkokat Korte és Staat valamint McCormick-Goodhart vizsgaltdk a technikaval
1989-ben. Afrikai keramiak gyanta bevonatairol (Hexter ¢s Hopwood 1992) és archeologiai
maradvanyokrol (Shearer 1987) szintén sziilettek IR tanulmanyok. Derrick 1989-ben
butorokon talalhato lakkokat kiilonitett el az eljarassal. Etruszk hajoroncsokon (Robinson et
al. 1987) ¢és mediterran amforakon (Beck, Smart és Ossenkop, 1989) fenydgyantat
azonositottak, aszfaltot és bitumenes gyantakat Wolbers azonositott szinezékekként 1984-ben.
Gorog miutargyakon Beck és tarsai borostyant hataroztak meg 1971-ben, Follette 1985-ben
pedig etruszk ékszereken taldlta meg ugyanezt az anyagot. Williams, Waddington és Fenn
1990-ben IR spektroszkdpidval tanulmanyozta a borostyan valtozasait 1égkori szennyezoknek
kitéve. A keleti lakkot (vagy urushit) szintén szamos kutatd elemezte IR eljardssal
(Masschelein-Kleiner ¢s Heylen 1968, Fujinaga és tarsai 1976, Kenjo 1978, Carriveau 1984).
Derrick és tarsai IR spektroszkopidval tettek kiilonbséget a keleti lakk, és néhany eurdpai

gyanta-alapu bevonat imitacio kozott.
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46. kép: Koriilbeliil 20 éves dammar minta spektruma
Shellak

Komplex keveréke laktonoknak, észtereknek, alifis és aromas poli-hidroxi savaknak.
A C-H savok az olajhoz hasonl6 pozicioban jelennek meg (2934-2920 cm™ és 2857 cm™). A
karbonil (C=0) kotés rezgése a friss sellaknal jellegzetes kettds savot hoz 1étre 1735 cm™ és
1715 cm™ koriil. Egy kis olefin sav lathatdo 1635 cm™nél. Sok C-O rezgés sav, a
legfontosabbak 1240 cm?, 1163 cm™ és 1040 cm™-nél jelentkeznek, észterekhez, savakhoz €s
alkoholokhoz tartoznak. Egy dupla sav 730-720 cm™ koriil talan a sellak viasz miatt jelenik

meg.
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47. kép: Koriilbeliil 20 éves sellak minta spektruma

Gumik

A gumik szénhidratok, természetes poliszacharidok, amelyek tipustol fiiggéen
kiilonb6z6é mennyiségben tartalmaznak monoszacharidokat. A cukrok, a keményitd, a
celluloz, és a ndvényi gumik tartoznak ebbe a csopotba.

A poliszacharidokban sok O-H csoport talalhatd, amelyek szénhez kotnek.
Szerkezetiik jellegzetes spektrumot ad: két erds sav talalhato 1080 cm™-nél (C-O) és 3300 cm’
Lnal (O-H), melyek intenzitisa nagyon hasonl6. A C-H savok gyengék, minden
poliszacharidban van egy viszonylag erds rezgés 1620 cm™-nal, ami részben a molekuldban
kotott vizzel és részben a karboxil csoportokkal fiigg Ossze. Néhany gumi (pl. tragant)
spektruma szintén tartalmaz egy gyenge savot 1735 cm™-nél, amit az észter tartalmu
Osszetevd okoz.

Birstein 1975-ben IR technikat hasznalt azsiai falképeken természetes gumik
azonositdsdhoz, valamint egyiptomi sirleleteken (Birstein ¢és Tul’Chinskii  1977).
Masschelein-Kleiner és Tricot-Marckx szintén foglalkoztak a poliszacharidok IR

vizsgalataival.

80



BRUKER 3
[c)
=] -
o
(o]
=1 -
o I
8
3 i 8
S g
] Q g,
& -8
‘ = o)
S i \ N
()
<
&
7 |
o
o
o T T T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Wavenumber cm-1
gumiarabikum.0 ATR por
48. kép: Koriilbeliil 20 éves gumiarabikum spektruma
Viaszok

A viaszok magasabb szénatom szamu, hosszii szénldncu zsirsavakbol, paraffin
alkoholokbdl, illetve ezek észtereibol allo elegyek.

A viaszok spektruman 2926 és 2850 cm™-nél a CH, kotések karakterisztikus savijai
latszodnak, valamint kicsi, éles kettés savok 1466/1462 cm™ és 730/720 cm™-nél. Gyenge
észter sav (C=0) latszik 1740 cm™ koriil, és 1175 cm™-nél a C-O kotés rezgése jelentkezik.

Kithn 1960-ban vizsgalt viaszokat az eljarassal. Birstein and Tul'Chinskii 1979-ben

Egyiptomi festményeken azonositott meéhviaszt.
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49. kép: Koriilbeliil 20 éves fehéritett méhviasz spektruma

Szintetikus polimerek - mesterséges szerves anvagok

A kovetkezé fejezet Derrick et al. 1999-ben megjelent Infrared Spectroscopy in Consevartion

Science cimii konyve alapjan késziilt.

A szintetikus polimerek modern festmények kotdanyagai (pl. akrilok) lehetnek, de
hasznalhatjdk 6ket konzervald anyagként (pl. Paraloid miigyantak) is, vagy a keresztmetszet
csiszolatok beagyazo anyagaként (poliészter vagy epoxi gyantak). A szintetikus polimereknek
altalaban jol azonosithato, hatdrozott, ,.éles” sdvokbol all6 spektruma van, de ha nagy
mennyiségll adalék- és toltéanyagot tartalmaznak, a spektrumok értelmezését megnehezitheti.
Szadmos jol hasznalhat6 spektrum konyvtar elérhetd (pl. Sadtler Research Laboratories,
Hummel and Scholl (1981), Chicago Society for Coating Technology (1980).

A polimerek altaldban kettd vagy harom elsédleges funkcids csoport hosszu lancaibdl
allnak. Meghatdrozasuk ezeknek a csoportoknak a hidnyan vagy meglétén alapul a
spektrumon. Mivel rendkiviil nagy, és valtozatos anyagtipusrdl van szd, részletesen csak a
keresztmetszet csiszolatokhoz bedgyazd anyagként haszndlt epoxi gyanta spektrumat keriil
bemutatasa, mivel befolyasolhatja a méréseket.

Szintetikus polimerek elemzésére szintén sikeresen alkalmaztdk az infravoros

spektroszkopiat miitargyakon és a konzervatori gyakorlatban alkalmazott anyagok esetében
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(Freeman 1979, Martin 1988, Pratt 1991, Shearer és Doyal 1991). Az akrilok (Strinagari és
Pratt 1993) ¢és alkidok (Hodson és Lander 1987) elemzésének lehetdségeit és nehézségeit

szintén publikaltak.
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50. kép: Epoxi mligyanta spektruma

Az epichlorohydrin és Bisfenol A keverékébdl allé epoxi miigyanta széles, lapos
gorbével rendelkezik az OH és NH csoportok régidjaban, 3360 cm? koril. A CH
csoportokhoz tartoz6 metil (CHj) és metilén (CHy) rezgések savjai jol kivehetdek, de kevésbé
intenzivek. A karbonil sav (C=0) nem jelentkezik, vagy csak nagyon gyengén, ugyanakkor
erés abszorpcios savjuk van 1510 cm™ koriil, és egy gyengebb, de ,.éles” 1610 cm™-nél. Ezek
a rezgések befolyasolhatjak, vagy kitakarhatjak a fehérjék amid savjait. Szintén éles
abszorpciokat talalunk 1297, 1244, 1182 és 1036 cm™ koriil. Az epoxi miigyantaban talalhato
aromas Osszetevék éles, er6s savjai 1000-650 cm™ kozott jelentkeznek a spektrumon, a

legintenzivebb 829 cm™ kariil.
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A pigmentek és toltéanyagok meghatarozasa IR spektrum alapjan

A kovetkezd fejezet Derrick et al. 1999-ben megjelent Infrared Spectroscopy in Consevartion Science

cimii kényve alapjan késziilt.

A pigmenteket és toltOanyagokat, egy festék- vagy alapozoréteg szervetlen anyagait
szamos egyéb miiszeres technikaval is vizsgalhatjuk, példaul SEM-EDS, rontgen
fluoreszcencia, rontgen diffrakcid stb. Az infravords spektroszkopia eldnye ezekkel a
technikdkkal szemben, hogy a szervetlen és a szerves OsszetevOkre is informéciot ad
egyidejlleg.

A kotéanyagok infravoros spektroszkopias vizsgalata szempontjabol azért fontos a
rétegben talalhat6é pigmentek ismerete, mert egyes funkcids csoportjaik atfedésbe keriilhetnek
a jellegzetes szerves savokkal. Ha a szervetlen Gsszetevok olyan karakterisztikus abszorpcios
savokkal rendelkeznek, amelyek a kotGanyag azonositasara szolgaloakat atfedik, az anyagok
meghatarozasa sokkal nehezebbé, vagy lehetetlenné valik kizarélag FTIR hasznélataval.
Ezekben az esetben kiegészitd vizsgalatokra van sziikség (pl. ELISA, GC-MS stb.)

Szamos kutaté foglalkozott mar a pigmentek infravords spektroszkopias
meghatarozasaval, és publikalt tanulmanyokat (Feller 1986, Roy 1993, West-FitzHugh 1997).
Newman 1980-ban irt cikkében dsszefoglalja az addig elért eredményeket. Riederer (1969),
Kiihn (1970), Gettens ¢és tarsai (1974), Siesmayer és tarsai (1975) szintén publikaltak a
témaban. Festményeken torténd pigment azonositast Lear 1981-ben, Guineau 1983-ban
végzett, alapozokban Schulz és Kropp 1993-ban, tintdkban és kozépkori kéziratokon Orna és
tarsai 1989-ben. Masok pigment és festék gyiijtemények (pl. Winslow Homer vizfestékes
doboza, a Hafkenscheid gylijtemény 139 pigmentje €s festészeti anyaga,) vizsgalatdhoz

hasznalték a technikat (Newman és tarsai 1980, Pey 1987).

Szerves szinezékek elemzésére szintén alkalmas az eljaras. Newman ftalocianin
szinezékeket vizsgalt 1980-ban, masok szintetikus szerves pigmenteket tanulmanyoztak vele
(Venkataraman 1977, Strauss 1984, Gillard és tarsai 1994). Kirby és White 1996-ban a
hordozok és szinezékek kapcsolatat elemezték a spektrumokon. McGovern és Michel (1990)
bibor szinezéket azonositottak egy okori edényen. Low és Baer (1978) alizarin komplexeket

tanulmanyoztak, Martoglio és tarsai 1990-ben prehisztorikus szovetek szinezékeit elemezték.
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Melyek a pigmentek spektrumainak altalanos jellemzoi?

Az Osszetett anionokat (pl. karbonatok, szulfatok, szilikatok, pl. CaCOs, PbCOg)
tartalmazd pigmentek aktivak, vagyis lathatoak a kozép infravordsben, de az egyszerl
anionokbol allok (oxidok, szulfidok, pl. titan-fehér TiO2) nem.

A szervetlen anyagok abszorpcids savjai altalaban szélesebbek, de kevesebb van
beldliik, ¢és valamivel alacsonyabb hullamszamon jelentkeznek, mint a szerves anyagok
jellegzetes savjai. Ezt a kiilso és bels6 ionszerkezetiik okozza.

Az Osszetettebb szervetlen anyagok (pl. CaCO3z, MgCOs, PbCOg3) anion csoportjain
(CO3) beliil kovalens kotés van, ami infravords sugarzas hatasara jellegzetes, intenziv savot
eredményez a spektrumon. Az, hogy milyen elem szerepel a molekuldban kationként (pl. Ca,

Mg, Pb) csak nagyon kis mértékben befolyasolja az abszorpcio pontos helyét.
Viz az anyagban (hidratalas)

Ha az anyag felszinén vagy egy amorf anyag szerkezetében viz taldlhato kotott
formaban, széles gdrbe jon 1étre 3400 cm™ koril (O-H vegyértékrezgés) és egy gyengébb
1650 cm™*-nél.

Ha a kristdlyos anyag racsszerkezetébe ¢épiill be a viz, specifikus, éles sdvok
keletkeznek 3800-3200 cm™ kzétt és 1700-1600 cm™ kozott. A savok felhasadhatnak, attdl
fiiggden, hogy szimmetrikus vagy aszimmetrikus molekula kérnyezetben van-e az O-H kotés.

A hidratalt rétegszilikatok (pl. kaolinit, talkum) mindegyike produkal O-H rezgéseket,
de ezek ugyanakkor elég karakterisztikusak, amelyekkel elég biztosan meghatarozhatdak az
egyes tipusok. Példaul: talkum: 3676 cm™, kaolinit: két éles sav 3700 cm™ és 3620 cm™ koril,
és két gyengébb 3670 cm™és 3652 cm koriil.

Karbonatok

A karbonatok (kalcium-karbonat, 6lom-karbonat, malachit, azurit) legaldbb egy erds
abszorpcios savval rendelkeznek 1550-1350 cm™ kozott, ami a C-O kotés rezgéséhez tartozik.
A kristalyvizet nem tartalmazo Osszetevokben ez a sav szimmetrikus, széles, ha viszont az
hidratélt az anyag, kettéhasadhat.

A karbonat deformacios rezgések éles savokat generalnak 900-650 cm™ kozott.
Ezeknek a rezgéseknek a helyzete elég jelentdsen eltérhet, attol fliggden, hogy milyen a hozza

kapcsol6dd kation (pl. CaCOs3 872 cm™, ugyanaz a kotés PbCOs esetén 820 cm™). Mivel
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ebben a régioban csak kevés szerves anyag rezgés taldlhatd, a karbonatok azonositasara

nagyon alkalmasak ezek a savok.
A hidratalt karbonatok pl. hidrocerruszit (PbCO3; Pb(OHy)), azurit (2CuCO3 Cu(OH,))

vagy malachit (CuCO3 Cu(OHy)) vizet tartalmaznak a szerkezetiikben, ezért ehhez (OH)
kothetd savokat hoznak 1étre 3535 cm™, 3425 cm™ és 3400/3320 cm™ koriil. Tovabba kicsi

éles savok jelennek meg az O-H kotés deformacios rezgései miatt 1100-100 cm™ koriil.
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51. kép: Kalcium-karbonat (CaCO3) spektruma
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52. kép: Olomfehér (2PbCO3 Pb(OH),) spektruma
Szulfatok

A szulfatok, mint a gipsz (CaSO4 2H,0), anhidrit (CaSOy) és barit (BaSO,) erds S-O
vegyértékrezgéseket hoznak létre 1200-1050 cm™ koril. Ezek a savok szintén
széthasadhatnak, az S-O kotések kornyezetétdl fiiggden. Az S-O anion deformécids rezgése
miatt egy kisebb sav talalhato 1000 cm™ kériil, valamint egy masik 700-600 cm™ kozott.

A spektrumok alapjan kovetkeztetni tudunk a hidrataciéo mértékére, vagyis hogy hany
kristalyvizes valtozatrol van szé. (2CaSO4 H20: 3615, 3465 és 1630 cmt koriil; CaSO4 2H,0:
3555, 1690 cm™ koriil. (Souza és Derrick 1995)).

A kotéanyagok meghatdrozasa szempontjabdl a gipsz tartalom problémat jelenthet,
ugyanis az 1600 és 1630 cm™ koriil jelentkezé savok atfedhetik a fehérjék amid savjait. Ez a

gyakran el6forduld gipszes toltdanyagu, enyves kotdanyagl alapozok vizsgéalatanal probléma.
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53. kép: Gipsz (CaSO, 2H,0) spektruma
Szilicium-dioxid és szilikatok

Az amorf szilicium-dioxid er8s abszorpcids savot produkal 1050 cm™ kériil, aminek
jellegzetes aszimmetrikus formédja van, egy vallal 1200 cm™-nél. Majdnem az Gsszes iiveg
tipusu anyag (pl. smalte) general egy hasonld sévot, annak ellenére, hogy milyen véltozatos
anyagcsoportrol van sz6. A hasonld spektrumok oka a Si-O kotés, ami a molekula alapja.
Kizarolag FTIR vizsgalatokkal nem lehet kiilonbséget tenni az iiveg tipusok kozott. Az egyes
tipusoknak azonban vannak jellegzetes rezgéseik pl. az asvanyi kvarc (szilicium-dioxid),
amely a tipikus 1100 cm™ kériilin kiviil egy kicsi dupla savval is rendelkezik 790 cm™-nél.

A szilikatoknak teljesen rendezett kristalyracs szerkezete van, ami nagyon jol
azonosithatové teszi az anion (SiO) rezgés savjat 1200-800 cm™ koriil. A rétegszilikatoknal,
mint a kaolin, ez a sav két- vagy tobbfelé hasad, mert egyes rezgések merdlegesen, masok
sikban torténnek a rétegekkel. A haromdimenziods szilikatok esetében, amilyen az ultramarin
is, a Si-O kotés savja kevésbé intenziv, és tobbfelé hasadhat, emiatt rosszul értelmezhetd. A
Si-O kotés deformacios rezgései altalaban 600 cm™ alatt jelentkeznek.

A vizet tartalmazd rétegszilikdtok hidrataciés (OH) abszorpcids sdvjai nagyon
jellegzetesek (lasd a viz az anyagban c. résznél). A vizmolekuldk korlatozott rezgése miatt

ezek a savok élesek, j61 meghatarozhatoak a 3700 cm™ koriili teriileten.
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Az agyag, amelyet a keramiak elokészitéséhez hasznalnak, a kiégetés sordn elvesziti
az Osszes vizet a szerkezetébdl, vagyis nincsenek hidroxil savjai. Ha még magasabb
hémérsékletre hevitik, 6sszeomlik a kristalyracs szerkezete, és amorf, livegszerii anyag lesz
beldle, igy a spektruma is tivegszert lesz, egyetlen széles savval 1200-800 cm™ kozott.

Az okkerek és fold pigmentek spektrumai gyakran megegyeznek a szilicium-dioxid
vagy szilikat spektrumokkal (Newman 1996). A természetes fold pigmentek asvanyok
keverékei, amelyek gyakran tartalmaznak agyagot és kvarcot. Ezek az anyagok jol
meghatarozhatéak FTIR mérésekkel, de a szineket add anyagoknak altaldban nincsenek
savjaik a kozép infravorosben. A szint ado Osszetevok (vords okker: hematit, sarga okker:
goethit, barna fold pigmentek: mangéan-oxid) koziil csak a goethitnek van savja 850 cm™-nél a

koz€p infravordsben.
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54. kép: Okker pigment spektruma, kaolinit és goethit keveréke
Keverék pigmentek, vagy tobbféle pigmentet tartalmazo rétegek

Sok pigment keverék anyag, példaul lecsapatott szerves szinezék valamilyen
szervetlen hordozon. Ezekben az esetekben altalaban a szervetlen hordozo savjai teljesen
kitakarjdk a szint add anyag rezgéseit. Eldzetes fénymikroszkopos és egyéb kiegészitd

vizsgalatok (pl. SEM-EDS) segithetik a pigment meghatarozasat.
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Mivel egyes anyagoknak vannak, masoknak nincsenek rezgéseik a kozép
infravorosben, a keverék anyagokat nem jellemzi tokéletesen egyetlen FTIR spektrum.
Példaul a titan-dioxidnak nincs savja a kozép infravordsben, de a mellette gyakran
toltdanyagként hasznalt anyagnak, példaul a barium-szulfatnak van — igy a kapott spektrum

félreértelmezhetd lehet, ha egyéb vizsgalatot nem végziink.
Szerves és szervetlen anyagok keverékei

A kbvetkezd fejezet Derrick et al. 1999-ben megjelent Infrared Spectroscopy in Consevartion Science
cimii kényve alapjan késziilt.

Az alapozo- és festett rétegek keverékek (kotéanyag és toltdanyag/pigment), és az
Osszetevok mennyiségével egyenesen ardnyos a spektrumon jelentkezd abszorpcids savok
intenzitdsa. A keverék rétegek spektrumai annal bonyolultabbak, minél tobb anyag alkotja
Oket. Ezért mindenképpen célszerii elézetesen olyan teszteket (pl. mikrokémiai, cseppentéses)
¢s vizsgalatokat (fénymikroszkopos: szemcsepreparatum és keresztmetszet, miiszeres analizis:
SEM-EDS) végezni, amelyekkel sziikiteni tudjuk a lehetséges Osszetevok tipusat. Ha egy
anyag spektrumat egyértelmiien felismerjiik, ki lehet vonni a spektrumbol a ra jellemzd
savokat — de ez gyakran olyan informdcio6 veszteséghez vezet, amiért nem €ri meg a miiveletet
elvégezni, ugyanis a ,,megmarado spektrum” rosszul értelmezhetdvé valik (Ivana Kopecka és

Eva Svobodova kozlése alapjan).
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55. kép: Hegyi kréta és enyv keverékének spektruma
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A szervetlen 0OsszetevOk sokkal konnyebben meghatarozhaték egy festett réteg
spektruman, mint a szervesek. Ennek egyik oka, hogy a kotdanyag sokkal kisebb
koncentracioban (kb. 3:1) van jelen. Még abban az esetben is, ha ez az arany 50:50%, akkor is
Kisebb a kotéanyag savok relativ intenzitasa. Ennek oka a kiilonb6z6 funkcids csoportok
eltéré dipdlus momentuma, kotés erdssége, €s molekularis kornyezete. A keverékekben
szerepl0 anyagok kimutatasi hatara altaldban 5% koriili, de ez valtozhat az anyagok

abszorpcioképességétol, és az dsszetevok szamatol fliggden 1-30% kozott.
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56. kép: Hegyi kréta, enyv és lenolaj keverékének spektruma

Meilunas és tarsai (Meilunas et al 1990) tanulmanyukban természetesen oregedett és
mesterségesen UV sugarzassal oregitett, kiilonb6z6é mddokon eldkezelt és kezeletlen pigment
¢s kotdanyag keverékeket vizsgaltak. A tojassargdja, tojas-olaj emulzid kimutatasi
lehetdségeit szintén tanulmanyoztak, valamint az 6lomfehérrel és hematittal (vas-oxid voros)
kevert rétegek valtozasait. Centeno és tarsai (Centeno et al 2004) 6lom fehér pigment hatasat
vizsgaltdk FTIR-rel fehérje tartalmt kotOanyagokra. Spektrumaikkal igazoltdk a keverék
anyagokban bekovetkez6 kémiai valtozasokat. Boon és tarsai (Boon et al 2005) FTIR
tanulmanyok a pigmentek hatasairdl az oregedd olajokra cimmel jelentettek meg cikket.
frasukban 13 kiilonboz3 pigment és szarado olaj keverékét vizsgaltik meg, és elemezték a

spektrumok eltéréseit.
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Jennifer Pilc és Raymond White, a londoni National Gallery tudomanyos részlegének
munkatarsai az 1990-es évek elejétdl rendszeresen publikaljak az FTIR-rel végzett méréseik
eredményeit a folyoirat National Gallery Technical Bulletin Analysis of paint media cimi
rovataban. Egyik elsé publikacidjukban (National Gallery Technical Bulletin, 1995, volume
16, pp. 73-84.) roviden Osszegzik a technika elOnyeit €s hatranyait, ismertetik az addigi
legeldnydsebbnek vélt beallitasokat, kiemelik a mintabeagyazashoz altalanosan hasznalt epoxi
¢és poliészter gyantdk problémadit a mérések soran. Felhivjak a figyelmet a FTIR egyiittes
alkalmazasdra mas analitikai modszerekkel — igy példaul a GC-MS eljarassal, amelyet
rutinszerien kombinalnak az infravords technikdval a National Galleryben. Ily modon
részletesebb, és pontosabb eredményeket kaptak. Mintdikban szarad6 olajat, fehérjét, és
poliszacharidot is kimutattak, de rdmutatnak a pigmentekkel kevert kotéanyag vizsgalatanak
nehézségeire is.

Egy-egy kutatds alkalmaval a szakemberek gyakran sajat spektrum adatbézist
épittettek fel, mivel a kereskedelmi forgalomban kaphaté konyvtarak nem tartalmaztak a
szamukra sziikséges spektrumokat. Ilyen mddon szdmos kiillonb6z6 miutargyak kutatasaval
foglalkoz6 intézet hozott 1étre sajat konyvtarat, amelyek pigmentek, koétdanyagok, gyantik és

egyéb festészeti, vagy restauralassal kapcsolatos anyagok spektrumait tartalmazzak.
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V. KUTATASI RESZ

V.1 Fluoreszcens tesztek

V.1.1 A tesztekhez haszndlt reagensek és mintak

V.1.1.1 Reagensek

A kovetkezd fejezetben roviden ismertetem azokat a fluoreszcens reagenseket,
amelyekkel a kutatdisom soran dolgoztam. A szinezékek oldhatésagaval, reakcioival,
specifikussagukkal kapcsolatos leirdsok Richard Wolbers (Wolbers, 2000) és Stephan
Schaefer (Schaefer, 1996) munkain alapulnak.

Olaj szinezékek

Rhodamine B

Mas nevek: Tetraethyl Rhodamine, Brilliant O OH
Pink B, Rhodamine O, Basic Violet 10

@)

CAS szam: 81-88-9 O 2 g

Képlete.‘ C28H31C|N203 H3C/\)N O ~ Nk/\CHg
Cl

Molekulatomege:479.01 g/mol HsC CH3
Fizikai megjelenése: voros por, vords oldat 57. kép: A Rhodamine B molekulaszerkezete
Koncentracio: 0,02-0,2% etanolban

(www.sigmaaldrich.com)

Oldhatésdg: Polaros oldészerekben, nem polaros és polaros oldatok keverékében. Altalanosan
etanolban hasznaljak, Wolbers ezt az oldatot xilollal ajanlja vegyiteni, hogy a kimutatni

kivant anyaghoz ,,bedllitsuk™ a reagens polaritasi tulajdonsagait.

Kimutat: szarado olajokat. A Rhodamine B ,,beoldodik” a kimutatni kivant anyagba és normal

fényben élénkvorosen szinezi meg.
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Szinezési folyamat: A Rhodamine B poldros kérnyezetben nem lumineszkal, amikor azonban
reakcioba 1ép az olajokkal vagy zsirokkal, ,.kevésbé” polaros kozegbe keriil, és egy olyan

molekulat hoz 1étre, ami megfeleld gerjesztés mellett fluoreszkal.

Specifikussag: A szinezék gyakorlatilag ,,feloldodik” a lipidekben, de reakcidoba 1ép a
trigliceridekkel is, és Wolbers feltételezése szerint olyan miianyagokkal is, amelyekben
polimerek helyettesitik a zsirsav funkcids csoportokat (pl. alkidok, poliuretanok). Szarado és
nem szarado olajokkal egyarant reagalhat. Wolbers tovabbi megfigyelései szerint az oregedett
trigliceridekhez kevésbé tud a szinezék kapcsolddni. A szakember felveti, hogy a szappanok,
vagy detergensek, ha nagy koncentracioban fordulnak elé a mintdban, szintén felvehetik a

Rhodamine B-t.

58. kép: A Rhodamine B szinezési folyamata

Gerjesztés és sziirovalasztas: Gerjesztési maximuma az elektromagneses sugarzas zold
tartomanyaban talalhatd. Schaefer ajanlasa szerint UV-val gerjesztve jobban vizsgalhatdak

lesznek a mintaink, ugyanis a lerakodott reagens igy kevésbé fluoreszkal.

Fluoreszcencia szine: narancssargastol a vorosig
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2.7 Dichlorofluorescein

Mas nevek: - O

CAS szam: 76-54-0 O

Képlete: C20H10C|205 CI Cl
Molekulatomege: 401,20 g/mol

Fizikai  megjelenése:  zoldes  por, H O O O H

sargaszold oldat
59. kép: A Dichlorofluorescein molekulaszerkezete
Koncentracié: 0,02-0,2% etanolban

(www.sigmaaldrich.com)

Oldhatoésag: Polaros oldoszerekben, valamint nem poléros és polaros anyagok vegyiileteiben.
Kimutat: szarado és nem szarado olajokat (lipideket)

Szinezési folyamat: a dichlorofluorescein molekula szerkezete nem valtozik meg, amikor
beoldodik egy anyagba. Attol fliggden, hogy telitett vagy telitetlen zsirsavakkal reagal,

fluoreszcenciajanak szine a vorosestdl a sargasig valtozhat (Wolbers, 2000).
Specifikussag: nincs adat
Gerjesztés és sziirovalasztas: UV

Fluoreszcencia szine: vorosestdl a sargaig
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Feherje szinezekek

Fluorescamine

Mas nevek: Fluram

CAS szam: 38183-12-9

Képlete: C17H1004

Molekulatomege:278,26 g/mol O

Fizikai megjelenése: fehér por, fehéres szinii

oldat O

Koncentracié: 0.05% acetonban.

(www.sigmaaldrich.com) O

Oldhatosag: poléaros oldoszerekben, tobbek 60. kép: A Fluorescamine molekulaszerkezete
kozott vizben, acetonban és alkoholokban.
Fehérje kimutatasahoz viztartalmu
oldoszereket nem ajanlott hasznalni, erre a

célra analitikai tisztasagu aceton ajanlott.

Kimutat: szabad amino csoportokat, vagyis amino savakat, peptideket, fehérjéket.

Szinezési folyamat: az acetonban feloldott reagens 6nmagaban még nem, azonban ha amino

rrrrr

csoport felelds.
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61. kép: A Fluorescamine szinezési folyamata

Specifikussag: Wolbers szerint a reagens specifikusabb, mint a tobbi izotiocianat tartalmu
reagens, mert kizardlag az amino csoportokkal hoz 1étre kotést. Hatranya, hogy a kimutatni
kivant fehérjék szintén kékes-fehéren autofluoreszkdlnak, ugyanigy, mint a reagens, igy

nehéz megkiilonboztetni dket.
Gerjesztés és sziirovalasztas: UV

Fluoreszcencia szine: kékes-fehér
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Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate

NCS
AN o
Mas nevek: Texas Red isothiocyanate - | g
CAS sziam: 95197-95-8 s e
= | AN
Képlete: Co5H,1N303S HSC\N NN \O/ NN \N+~CH3

Molekulatomege: 443,52 g/mol I I
CHj3 CHj

Fizikai megjelenése oldatban élénkvoros

62. kép: A Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate

o0
Koncentracié: 0,2% acetonban molekulaszerkezete

(www.sigmaaldrich.com)

Oldhatosag: altalaban poldros olddszerekben, beleértve a vizet, acetonban, és alkoholokban.

A fehérje kimutatashoz analitikai tisztasagu acetont ajanlanak, a 0.2%-os oldat kozel telitett.

Kimutat: fehérjéket, fehérje tartalma anyagokat.

Szinezési folyamat: A reagens viz hianyaban az amino csoportokkal kovalens kotést hoz létre.

S
H .
DYE N—C/

===t / \HN‘
+
(o

63. kép: A Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate szinezési folyamata

DYE

Specifikussag: Amennyiben az oldoszerben vagy a mintaban viz taldlhato, az befolyasolhatja
az eredményt, ugyanis a szinezék rendkiviil kdnnyen reagal vele. Nedvesség hatasara az

izociotianat csoportok elveszitik reakcio képességiiket az amino csoportok felé (Wolbers).
Gerjesztés és sziirovalasztas: UV

Fluoreszcencia szine: voros
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Lissamine Rhodamine Sulfonyl Chloride

Mas nevek: Sulforodamine B acid chloride Il
CAS szam: 62796-29-6

Képlete: Cy7H29CIN,O6S;
Molekulazomege:577,11 g/mol
Fizikai megjelenése: voros oldatban

Koncentracio: 0,2% acetonban

(www.sigmaaldrich.com) ) A ) :
64. kép: A Lissamine Rhodamine Sulfonyl Chloride

molekulaszerkezete
Oldhatoésag: polaros oldoszerekben. Fehérje

kimutatdsdhoz analitikai tisztasdgu aceton

ajanlott.

Kimutat: fehérjéket, fehérje tartalma anyagokat.

Szinezési folyamat: A reagens viz hianyaban az amino csoportokkal kotést hoz létre.

\V4 \Vi
S - ,- RNH2 — \ / R

DYE

DYE

65. kép: A Lissamine Rhodamine Sulfonyl Chloride szinezési folyamata

Specifikussag: alkoholokkal, €s karboxil tartalma anyagokkal képes reakcioba 1épni. Vizre —
csakugy, mint a TRITC — szintén rendkivill érzékeny, és a nedvesség befolyasolhatja a
szinezék reaktivitasat.

Gerjesztés és sziirovalasztas: UV

Fluoreszcencia szine.: voroses

99



V.1.1.2 Mintdk
A vizsgilatok a Magyar Képzémivészeti Egyetem mikroszkopos laborjaban

késziiltek. A tesztekhez hasznélt mintdkat minden esetben kétkomponensili epoxi miigyantaba
(Araldit) agyaztam, és keresztmetszet-csiszolatokat készitettem bel6liik. A példakat Zeiss
Axiolmager2 polarizaciés mikroszkoppal vizsgaltam, megvilagitasként HXP 120 C
fluoreszcens fényforrast és a Zeiss 01-es és 05-0s szamu szlir6szettjét hasznaltam. A Zeiss 01-
es szamu szlrdszett adatai: gerjesztés: BP 365/12, dikroitikus tiikkor: FT 395, emisszio: LP
397. A Zeiss 05-0s szamu szlirGszett adatai: gerjesztés BP 395-440, dikroitikus tiikkor: FT 460,
emisszio: LP 470.%° Kiilsnb6z nagyitasokban (10x, 20x objektiv) fényképeket készitettem
roluk a szinezés el6tt és utan. Az alabbiakban csoportokba sorolva roviden ismertetem az

egyes minta tipusokat, eredetiik, koruk és dsszetételiik szerint.

Ismert osszetételii, altalam készitett mintak -,,A” jelii sorozat

A reagensek teszteléséhez egy Osszehasonlitd mintasort készitettem kiillonbozo
kotdanyag €s pigment tartalmu példakkal, abbol a célbdl, hogy az egyes szinezékek reakciot
100%-ig ismert Osszetételii darabokon vizsgalhassam. A fatdbla hordozora elsé 1épésként egy
alapoz6 réteget vittem fel, ami minden esetben enyves kréta volt. Erre egy szigeteldréteg
kertilt, amihez 7%-os bdrenyvet hasznaltam. A kiilonbozd kotdanyagokkal és kétféle
pigmenttel kevert festékrétegek ezekre keriiltek. A ,standard-sor” Osszeallitasanal arra
torekedtem, hogy a leggyakrabban hasznalt enyvfajtak, kazein- és tojastempera technika,
valamint olaj keverékek szerepeljenek kotéanyagként a listdban. A pigmentek kivalasztasakor
szem el6tt tartottam, hogy a festékréteg szine ne befolyasolhassa a reakcio kiértékelését, ezért
a fehér mellett dontottem. Az Osszes kotOanyag valtozathoz olomfehérrel (bazisos 6lom-
karbonat, 2PbCO3.Pb(OH),) és titanfehérrel (titan-dioxid, TiO,) is készitettem mintat, hogy
eldonthessem, az egyes pigmentek jelenléte befolyasolhatja-e a szinezési reakciok

eredményét. Az ,,A” jelli sorozat elkészitésére 2011. december elején keriilt sor.

Kerdéses osszetételii, miitargyakbol vett mintak (jelolés: B, BN, CSF, EG, I, FE, ME, PM,
VT, Ji, Szi, Csi, Di, So, Ski)

A miitargyakbol vett mintdk némelyikérdl nagy valdszinliséggel megallapithatd az

alapozo- és festékréteg Osszetétele, masokrol viszont nem jelenthetéek ki egyértelmiien ezek

* https://www.micro-shop.zeiss.com/en/de/shop/filterAssistant/filtersets?fbclid=IwAR14tbbW72tPO1_Ayh-
0ivGOLghSoZfEnc9AXStK-Ud8pLX7AmMZS_ftWgj4
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az adatok. A mutargyak széles idotartamot Olelnek at: koruk 150 év és 600 év kozott valtozik.
A mintdkat a Magyar KépzOmiivészeti Egyetem 2010/11-es és 2011/12-es évfolyamanak
negyed- és otodéves hallgatoi bocsatottak a rendelkezésemre. A szinezések soran kapott
eredményeket Gsszehasonlitottam a kotdanyagokra vonatkozo feltételezésekkel, és a FTIR

mérési eredményekkel.

V.1.2 A tesztek kivitelezése

V.1.2.1 A szinezések paraméterei, modositisok

Mar a szinezések megkezdése eldtt felvetddtek olyan kérdések, amelyek alapjaiban
befolyasolhatjak a tesztek végeredményét, de a témaval foglalkozé szakemberek nem adtak
meg pontos adatokat, folyamatleirasokat példaul olyan lényeges paraméterek esetében, mint a
pontos szinezési id6, a kimosoé olddszer anyaga, a kimosds pontos moddja (dztatds, vagy
attorlés). A kovetkezdkben roviden Osszefoglalom, mely szempontokat kell még figyelembe

venni az olaj- és a fehérje szinezékeknél.

Olaj szinezékek: RHOD B és 2.7 DCF

A szinezd reagens koncentracioja a ,, hordozé” oldatban

Wolbers szerint célszeri a szinezést egy toményebb oldattal kezdeni (akar a

crer

hogy 2%-os oldattal) (Wolbers, 2000). Magasabb koncentracid esetén tobb reagens keriil a
mintara, elvileg rovidebb 1d6 alatt zajlik le a reakcido. A magasabb koncentracié azonban
novelheti a hibas szinezés mértékét. Schaefer ramutat, hogy a talszinezés hibas szinezést

eredményezhet, amit utdlagos kimosassal nem lehet korrigalni (Schaefer, 1996). Tesztjeim

cre

helyett.
A kimoso oldoszer

Wolbers ajanlasa szerint a kimos6 oldatnak is polarosnak kell lennie, hogy a

szinezéket (amely szinezései mechanizmusa a polaritdson alapszik) képes legyen a mintabol
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kiobliteni azokrol a részekrdl, ahol csak ,,gyengén” — vagyis nem specifikusan kotodott.
Hozzateszi, hogy ennek az olddészernek kevésbé polarosnak kell lennie, mint a reagenst
kozvetitd etanol, de kell6 mértékben legyen polaros ahhoz, hogy a reagens ,,k6t6djon” hozza.
(Wolbers, 2000) Mivel ebben az esetben sem nevez meg kimosé oldatot konkrétan, az
oldoszerek polaritasi skalaja, és mas olaj szinezékek irodalma alapjan igyekeztem ennek a
feltételnek megfeleld anyagot hasznalni. Lillian-Masschelein Kleiner az Oil Red O (lathaté
tartomadnyban szinezd olaj reagensnél) kimoso olddszernek 60%-os isopropanol hasznélatat
javasolja (Masschelein-Kleiner, 1986). Szakdolgozatomban alkalmaztam ezt a kimoso oldatot
az Oil Red O-val megszinezett mintaknal, de nem bizonyult elég hatékonynak (Varga, 2012).
Az oldédasi adatok és Wolbers meghatarozasa alapjan ezért a kimosashoz az isopropanolhoz
nagymértékben hasonlo, de attol kissé polarosabb propanolt valasztottam, abban a reményben,
hogy tobb nem specifikusan kotddott reagenst tudok eltavolitani ezzel az anyaggal. Mivel a
viz polaritasi értéke joval magasabb az etanoléndl és az isopropanoléndl is, nem felelt meg

Wolbers ajanlasanak, ezért nem alkalmaztam a kimoso oldatban.

Fehérje szinezékek: FLUR, TRITC, LISSA

A minta eldkezelése, a fehérjék denaturaldsa

Wolbers emliti (Wolbers, 2000), hogy az amino savak kimutatasahoz az Oregedett
fehérjék lugos anyaggal torténd elokezelése segitségiinkre lehet, igy novelhetjiik a helyes
elszinez6dés mértékét. Scaefer (Schaefer, 1996) kifejti, hogy a fehérjék denaturalasa gyenge
luggal konnyebben elérhetdvé teszi a szinezék szamdara az amino csoportokat. Megjegyzi
tovabba, hogy a denaturalas hatasara a fehérjék kevésbé lesznek vizoldhatoak, igy csokkenhet
a kioldodas mértéke. A szakemberek konkrét anyagot nem ajanlanak a denaturalashoz, a fenti
kritériumokat figyelembe véve a gyenge lugnak szamitd6 ammonium-hidroxid 8% (vegyes)

oldatat valasztottam a mintaim el6kezeléséhez.
A kimoso oldoszer

Mivel a reagens viz érzékeny, a felesleges, vagy nem specifikusan kotdédott szinezék

eltavolitasahoz a mintak feliiletérdl acetont hasznaltam.

A tesztek Kivitelezése olaj szinezékek (RHOD B és 2.7 DCF) esetében

A szinezési folyamat megegyezik az ismert oOsszetételdi, ,,A” jeli sorozat mintai és az

ismeretlen dsszetételil, miitargyakbol vett mintak esetében.
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1. sorozat: vizmentes reagenssel szinezve

reagens: 0,25%-os koncentracioban vizmentes etanolban
szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt) 2 csepp pipettabdl a keresztmetszetre cseppentve

kimosas/attorlés: propanolos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: Viz (5%) hozzdaddsaval a reagens oldathoz

reagens: 0,25%-os koncentracioban vizmentes etanolban, 5% viz hozzaadasaval
szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt) 2 csepp pipettabol a keresztmetszetre cseppentve
kimosas/attorlés: propanolos vattacsomoval tobbszori attorlés

A tesztek Kivitelezése, fehérije szinezékek (FLUR., TRITC, LISSA) esetében

A szinezési folyamat megegyezik az ismert dsszetételd, ,,A” jeli sorozat mintai és az
ismeretlen Osszetételll, mitargyakbol vett mintak esetében. A FLUR reagensnél 0,05%-0S

koncentracioju oldatot, a LISSA és TRITC esetében 0,2%-0s oldatokat hasznaltunk.
1. sorozat: elokezelés nélkiil szinezve

eldkezelés: nincs

reagens: 0,05%-o0s (FLUR) ¢és 0,2%-os (TRITC és LISSA) koncentracioji oldat vizmentes
acetonban

szinezési ido: 2 perc (fedélemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: elokezelést kovetoen szinezve

elokezelés: fehérje denaturalasa 5 percig 8% (vegyes) NH4OH-ban

reagens: 0,05%-0s (FLUR) és 0,2%-os (TRITC és LISSA) koncentracioji oldat vizmentes
acetonban

szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés
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V.1.3 A tesztek kiértéekelése

A tesztek eredményeit négy kategdriaba soroltam.

Pozitiv (+) eredménynek tekintettem, ha a minta adott rétege egyenletesen, erdteljesen,
jol lathatéan elszinez6dott. Ebben az esetben a teszt szerint a réteg biztosan tartalmazza a
kimutatand6 anyagot (fehérjét vagy olajat).

Negativ (-) eredménynek azokat a probakat itéltem, amikor szinvaltozéas egyaltalan
nem kovetkezett be. A kiértékelésnél tehat ezek a rétegek a tesztek szerint biztosan nem
tartalmaznak fehérjét vagy olajat.

Nem egyértelmii (/) az eredmény azokban az esetekben, ha a vizsgalt réteg részben,
foltosan, vagy nagyon gyengén szinezddott csak el. Ezt a csoportot igy hataroztam meg, hogy
a réteg tartalmazhatja a kimutatand6é anyagot - csak kis mennyiségben, vagy keverékben -
ugyanakkor hibasan is elszinezodhetett.

Nem értékelhetd (0) egy teszt akkor, ha a réteg tul vékony ahhoz, hogy el tudjuk
donteni, elszinez8dott vagy sem. Azok az esetek is ebbe a kategoriaba keriiltek, ha a réteg UV
¢s/vagy BV gerjesztésben tul sotét ahhoz, hogy a szinreakcidt egyértelmiien megitéljiik.
Szintén ebbe a kategdriaba keriiltek azok az esetek, amikor a reagens oldoszere, vagy az
elokezeléshez hasznalt anyag kioldotta a réteget, és ezért nem lehetett értékelni azt.

A keresztmetszetek porozus részeibe — elsésorban az alapozokba - sok esetben
beszivodott a bedntéshez hasznalt epoxi miigyanta. Ultraibolya gerjesztésnél ezek a részek
fényesen lumineszkalnak. A reagensek nem szinezik el ezeket a teriileteket, ezért a
kiértékelésnél a miigyanta okozta foltokat nem vettem figyelembe.

Az ismert Osszetétel(i mintak esetében (,,A” jelll sorozat) a fenti kategoriak mellett az
igaz és hamis Aallitasokat is bevezettem, hogy pontosan kovethetdvé valjon, mennyire
megbizhat6 az adott szinezék.

Az ismeretlen mintaknal (mfiitargyakbol szarmazok), az igaz és hamis allitdsokat nem
alkalmaztam, mert a FTIR mérésekkel kiegészitve is csak feltételezhetjik a rétegek

kotdanyagat.
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V.1.3.1 Ismert osszetételii mintak szinezésének eredményei

Olaj szinezékek (RHOD B és 2.7 DCF)

Ismert osszetételii, ,,A” jelii sorozat megszinezése Rhodamine B reagenssel
1. sorozat: vizmentes reagenssel szinezve

reagens: 0,25%-os koncentracioban vizmentes etanolban
szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt) 2 csepp pipettabdl a keresztmetszetre cseppentve

kimosas/attorlés: propanolos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: Viz (5%) hozzdaddsaval a reagens oldathoz

reagens: 0,25%-os koncentracioban vizmentes etanolban, 5% viz hozzaadasaval
szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt) 2 csepp pipettabol a keresztmetszetre cseppentve

kimosas/attorlés: propanolos vattacsomoval tobbszori attorlés

Minta jele és Vizmentes reagenssel szinezve Viz (5%) hozzdadasaval a
osszetétele reagens oldathoz
AlS5 alapozo: + hamis + alapoz6: / hamis /

enyves kréta alapozo

tojastempera + festékréteg: / igaz / festékréteg: / igaz /
olomfehér festékréteg
A25 alapozo: + hamis + alapoz6: + hamis +

enyves kréta alapozd

tojastempera + festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
titanfehér festékréteg
A35 alapozd: / hamis / alapoz6: + hamis +

enyves kréta alapozd

borax-kazein + festékréteg: / hamis / festékréteg: + hamis +

olomfehér festékréteg

A45 alapozo: + hamis + alapozd: + hamis +

enyves kréta alapozé
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borax-kazein + festékréteg: hamis + festékréteg: hamis +
titanfehér festékréteg

A55 alapozé: + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozd

csontenyv + titanfehér festékréteg: hamis + festékréteg: hamis +
festékréteg

A6.5 alapozo: + hamis + alapozo: + hamis +
enyves kréta alapozo

zselatin + titanfehér alapozo: + hamis + festékréteg: hamis +
festékréteg

A75 hamis + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozd

bérenyv + titanfehér festékréteg: hamis / festékréteg: hamis +
festékréteg

AB85 alapozo: / hamis / alapoz6: / hamis /
enyves kréta alapozd

csontenyv + festékréteg: igaz - festékréteg: igaz -
olomfehér festékréteg

A95 alapozd: / hamis / alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozd

zselatin + 6lomfehér festékréteg: hamis / festékréteg: hamis +
festékréteg

A 105 alapozo: + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozd

bérenyv + 6lomfehér festékréteg: hamis / festékréteg: hamis +
festékréteg

Al1l5 alapozé: + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozo

lenolaj + 6lomfehér festékréteg: igaz / festékréteg: igaz /
festékréteg

A 12.5 enyves kréta alapozo: + hamis + alapozo: + hamis +

alapozo
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lenolajkence + 6lomfehér | festékréteg: igaz / festékréteg: + igaz +
festékréteg

A 135 alapozé: + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozo

lenolaj + titanfehér festékréteg: igaz / festékréteg: + igaz +
festékréteg

Al145 alapozo: / hamis / alapozé: / hamis /
enyves kréta alapozo

lenolajkence + titinfehér festékréteg: igaz / festékréteg: + igaz +
festékréteg

A 155 alapozé: + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozo

lenolajkence + velencei festékréteg: igaz + festékréteg: + igaz +
terpentin + 6lomfehér

festékréteg

A 165 alapozé: + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozo

lenolajkence + velencei festékréteg: igaz / festékréteg: + igaz +
terpentin + titanfehér

festékréteg

A 175 alapozo: / hamis / alapozo6: / hamis /
enyves kréta alapozd

mész kazein + 6lomfehér | festékréteg: hamis / festékréteg: / hamis /
festékréteg

A 185 alapozo: / hamis / alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozo

mész kazein + titanfehér festékréteg: hamis / festékréteg: + hamis +

festékréteg

4. tablazat: Ismert Osszetételi, ,,A” jelii sorozat megszinezése Rhodamine B reagenssel
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EREDMENYEK — Rhodamine B, olaj kimutatasra

Vizmentes reagenssel szinezve

Rétegek csoportositasa
osszetételiik szerint

Viarhat6 eredmény

Hamis eredmények

Igaz eredmények

Alapozék

kizdarolag fehérje
tartalmu réteg:

18 réteg

A 15-A18.5

varhat6 eredmény: -

hamis +: 12

hamis /: 6

igaz-: 0

Festékrétegek

kizarolag fehérje
tartalmuak:

10 réteg

varhat6 eredmény: -

hamis +: 3

hamis /: 6

igaz -: 1

olomfehér
S réteg

A35 A85 A95 A105,
A175

olomfehér /: 4

igaz-: 1

titanfehér
S réteg

A45 A55 A65 AT7S5,
A 18.6

hamis +: 3

hamis /: 2

kizarodlag olaj
tartalmuak:

4 réteg

Al1l5, A12.5,A135, A
145

varhat6 eredmény: +

igaz +: 0

igaz /: 4

olomfehér

A116,A 126

igaz /: 2

titanfehér

igaz /: 2
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13.6,A 14.6
olajat és gyantidt (velencei | varhaté eredmény: + vagy igaz +: 1
terpentin) is / _
tartalmaznak: igaz /: 1
2 réteg
olomfehér igaz +: 1
A155
titinfehér igaz /: 1
A14.6
fehérjét és olajat is varhat6 eredmény: + és / igaz +: 1
tartalmaznak:

igaz /: 1
2 réteg
olomfehér igaz /11
Al5
titanfehér igaz +: 1
A25

5.tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelii sorozat vizmentes Rhodamine B reagenssel megszinezett

mintainak eredményei

Az olajok ¢és zsirok kimutatdsara szolgdlé Rhodamine B a kizardlag fehérje
kotdanyagu alapozok esetében nem bizonyult megbizhatonak — valtozo intenzitdssal, de
minden esetben elszinezte azokat, ennek egyik lehetséges oka a porusos szerkezet lehet.

A kizérdlag fehérje kotdanyagu festékrétegeknél 10-bdl csak egy esetben nem szinezte
el a réteget. A tobbi enyvvel, és kazeinnel késziilt réteggel reagalt valamilyen mértékben.
Tehat a reagens nem volt megbizhato a kizardlag fehérje kotdanyagu festékrétegeket illetden
sem.

A titanfehérrel kevert rétegek minden esetben elszinezddtek, és nagyobb ardnyban
egyértelmiien (3 hamis pozitiv eredmény, 2 nem egyértelmii pozitiv eredmény), mint az
Olomfehérrel kevertek (4 hamis nem egyértelmii eredmény, 1 igaz negativ eredmény).
Olomfehérrel keverve egy esetben nem szinezddtt el a réteg hamisan.

A kizéarélag olaj kotdanyagu festékrétegeknél mind a 4 réteg reagalt valamilyen

mértékben a szinezékkel, de nem egyenletesen, és eltérd intenzitassal szinezddtek el.
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Azoknal a festékrétegeknél, amelyek olajat ¢és gyantat is tartalmaznak, 1 esetben
pozitiv igaz, 1-ben pedig nem egyértelmii igaz eredményt kaptunk.
A szinezék részben vagy teljesen elszinezte az olajat és fehérjét is tartalmazod Gsszes

réteget, 1 pozitiv igaz, 1 nem egyértelmii igaz eredményt kaptunk.

Tehat ezek alapjan kijelenthetjiik, hogy a szinezék az olajtartalmu festett rétegeket jol
elszinezi, de sajnos a nem olajtartalmul, fehérje tartalmu rétegeket is hamisan megszinezte. A

teszt a kisérletsor alapjan nem bizonyult megbizhatonak.
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EREDMENYEK — Rhodamine B, olaj kimutatasara

Viz (5%) hozzdadasdval a reagens oldatban

Rétegek csoportositasa
osszetételiik szerint

Viarhato eredmény

Hamis eredmények

Igaz eredmények

Alapozok

kizdarolag fehérje
tartalmii réteg:

18 réteg

A15-A185

varhat6 eredmény: -

hamis +: 14

hamis /: 4

igaz-: 0

Festékrétegek

kizarolag fehérje
tartalmuak:

10 réteg

varhat6 eredmény: -

hamis +: 8

hamis /: 1

igaz -: 1

olomfehér
5 réteg

A3.5 A85 A95 A105,
A175

hamis +: 3

hamis /: 1

igaz-: 1

titanfehér
5 réteg

A45 A55 A65 AT7.S5,
A18.6

hamis +: 5

hamis /: 0

kizardlag olaj
tartalmuak:

4 réteg

Al1l5, A12.5,A135, A
145

varhat6 eredmény: +

igaz +: 3

igaz /: 1

olomfehér

A116,A 126

igaz +: 3

igaz /. 1

titanfehér

13.6,A 14.6

igaz +: 2

olajat és gyantit (velencei
terpentin) is

varhat6 eredmény: + vagy

igaz +: 2 (16, 1t)
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tartalmaznak: / igaz/: 0
2 réteg

A155 A 16.5

olomfehér igaz +: 1

A155

titinfehér igaz +: 1

A14.6

fehérjét és olajat is varhat6 eredmény: + és / igaz +: 1

tartalmaznak:
igaz/: 1
2 réteg

Al1l5 A25

olomfehér igaz /: 1

AlS

titanfehér igaz +: 1

A25

6.tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelli sorozat viztartalmi Rhodamine B reagenssel megszinezett

mintainak eredményei

A Rhodamine B reagens vizzel keverve is elszinezte az Osszes kizarolag fehérje
tartalmua alapozot. 14 hamis pozitiv, 4 hamis nem egyértelmli eredményt kaptunk, negativ
eredményt egyet sem.

A kizérdlag fehérje kotdanyagu festékrétegeknél 10-bdl csak egy esetben nem szinezte
el a réteget valamilyen mértékben.

A kizarolag olaj kotéanyagu festékrétegeknél 1 igaz, de nem egyértelmi eredmény, és
3 pozitiv, egyértelmli eredményt kaptunk, tehat minden olajat tartalmazé réteg elszinezddott
valamilyen mértékben.

Anndl a két festékrétegnél, amelyek olajat és gyantat is tartalmaznak, mindkét esetben
pozitiv, igaz eredményt kaptunk.

A reagens vizzel keverve is elszinezte az olajat és fehérjét is tartalmazo rétegeket, 1

pozitiv igaz, 1 nem egyértelmii igaz eredményt kaptunk.

Osszegezve az oldat modositésdval is megbizhatatlannak bizonyult a reagens.
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Osszegzés

Rétegek Vizmentes reagens Vizes reagens
Alapozo hamis +: 12 hamis +: 14
18 réteg hamis /: 6 hamis /: 4
Kizdrélag  fehérje  kotéanyagu | hamis +: 3 hamis +: 8
festékrétegek

hamis /: 6 hamis /: 1
10 réteg

igaz -: 1 igaz -: 1
olomfehér hamis /: 4 hamis +: 3
5 réteg igaz-: 1 hamis /: 1

igaz-: 1
titanfehér hamis +: 3
5 réteg hamis /: 2
Kizarélag olaj kitéanyagu igaz/: 4 igaz +: 3
festékrétegek
igaz/: 1

4 réteg
olomfehér igaz/: 2 igaz +: 1
2 réteg igaz /: 1
titdnfehér igaz/: 2 igaz +: 2
2 réteg
Olajat és gyantdt (velencei igaz +: 1 igaz +: 2
terpentin) is tartalmazo ]
festékrétegek igaz /: 1
2 réteg
olomfehér igaz +: 1 igaz +: 1
1 réteg
titdnfehér igaz/: 1 igaz +: 1
2 réteg
Fehérjét és olajat is tartalmazo igaz +: 1 igaz +:1
festékrétegek

igaz /: 1 igaz /: 1
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2 réteg
olomfehér igaz/: 1 igaz/: 1
1 réteg
titanfehér igaz +: 1 igaz +: 1
1 réteg

7. tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelil sorozat vizmentes és viztartalmi Rhodamine B reagenssel

megszinezett mintainak osszesitd eredményei

A viz hozzédadasaval a szinezék oldathoz a rétegek egyenletesebben, erdteljesebben
szinezddtek el, csokkent a nem egyértelmii eredmények szama. Ebbdl kovetkezik, hogy nétt a
hamis pozitiv eredmények szdma, de az igaz pozitivoke is.

A kizardlag fehérje kotdanyagli alapozokat mindkét valtozat az Osszes esetben
elszinezte valamilyen mértékben. Az alapozoknal a vizmentes reagenshez képest 2-vel nétt a
hamis pozitiv eredmények szama viz hozzdaddséval. A standard mintakon tehat a szinezék
egyik variansa sem bizonyult megbizhatonak csak fehérjét tartalmazo alapozoérétegek

esetében.

A kizarolag fehérje kotéanyagu rétegeknél mindkét valtozattal 1-1 negativ eredményt
kaptunk, a tobbi esetben tapasztaltunk valamilyen mértékli elszinezddést. Viz hozzaadasaval
szintén nétt a hamis pozitiv rétegek szdma a nem egyértelmliekhez képest. A standard
mintakon tehat a reagens egyik valtozata sem volt megbizhato.

A kizarolag olaj kotéanyagu festékrétegek mindegyike elszinez6dott mindkét oldattal.
Viz hozzaadéasaval egyértelmiibb, egyenletesebb lett a szinreakcio.

Altalanossagban elmondhat6, hogy az 6lomfehérrel kevert rétegek kozott tobb a nem
egyértelmii eredmény, mint a titdnfehérekkel kevertek esetében. Mivel a két pigment
eredményei ilyen eltéréek, elképzelhetd, hogy a pigmentek befolyasolhatjak a végbemend
reakcidkat. Ez a feltételezés azonban csak tovabbi kutatdsokkal lenne igazolhato.

Az olaj és gyanta keverékével készitett rétegeknél szintén minden réteg elvaltozott, viz
hozzaadasaval nétt a pozitiv eredmények szdma.

A fehérje és olaj keverékek esetében is az Osszes réteg reagalt: az eredmények
megegyeznek a két valtozattal végzett tesztekkel.

Osszegezve kijelenthetjiik, hogy az altalunk vizsgélt, ismert dsszetételi mintdkon a

Rhodamine B reagens kizardlag fehérje tartalmi kotdanyagokndl nem miikodik
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megbizhatoan, mert szinte minden esetben elszinezi azokat. A reagens oldat modositasaval
nem csOkkent a hibdsan elvéltozott rétegek szdma.

A kizarolag olajjal késziilt és olajat is tartalmazd keverék rétegek minden esetben
elszinezddtek, de valtozé intenzitassal, €s gyakran nem egyenletesen. A vizes reagenssel nott

az egyértelml eredmények szama.

Ezek alapjan kijelenthetd, hogy a reagens az olajtartalom kimutatisara alkalmas, de

mivel a fehérje tartalmt anyagokkal is elszinezddik, a megbizhatosaga minimalis.
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Ismert osszetételii, ,,A” jelii sorozatmegszinezése 2,7 Dichlorofluoresceinnel, olaj

kimutatasara
1. sorozat: vizmentes reagenssel szinezve

reagens: 0,2%-os koncentraciéban vizmentes etanolban
szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt) 2 csepp pipettabdl a keresztmetszetre cseppentve

kimosas/attorlés: propanolos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: Viz (5%) hozzdaddsaval a reagens oldathoz

reagens: 0,2%-os koncentracidban vizmentes etanolban, 5% viz hozzaadasaval
szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt) 2 csepp pipettabdl a keresztmetszetre cseppentve

kimosas/attorlés: propanolos vattacsomoval tobbszori attorlés

Minta jele és Vizmentes reagenssel szinezve Viz (5%) hozzdadasaval a
osszetétele reagens oldathoz
Alb6 alapozo: / hamis / alapoz6: / hamis /

enyves kréta alapozd

tojastempera + festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
olomfehér festékréteg
A26 alapozd: / hamis / alapoz6: + hamis +

enyves kréta alapozd

tojastempera + festékréteg: + igaz + festékréteg: / igaz /

titanfehér festékréteg

A3.6 - - - -

enyves kréta alapozé

borax-kazein + - - - -

olomfehér festékréteg

A46 alapozo: + hamis + alapozo: + hamis +

enyves kréta alapozé

borax-kazein + festékréteg: + hamis + festékréteg: + hamis +

titanfehér festékréteg
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A5.6 alapozé: + hamis + alapozé: / hamis /
enyves kréta alapozo

csontenyv + titanfehér festékréteg: + hamis + festékréteg: + hamis +
festékréteg

A6.6 alapozé: + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozd

zselatin + titanfehér alapozo: + hamis + festékréteg: + hamis +
festékréteg

AT7.6 - - - -
enyves kréta alapozo

borenyv + titanfehér - - - -
festékréteg

A 8.6 alapozd: / hamis / alapozo: - igaz -
enyves kréta alapozd

csontenyv + festékréteg: / hamis / festékréteg: + hamis +
olomfehér festékréteg

A9.6 alapozd: / hamis / alapozo: - igaz -
enyves kréta alapozd

zselatin + 6lomfehér festékréteg: + hamis + festékréteg: + hamis +
festékréteg

A 10.6 alapozé: + hamis + alapoz6: / hamis /
enyves kréta alapozd

bérenyv + dlomfehér festékréteg: / hamis / festékréteg: / hamis /
festékréteg

A1l16 alapozo: / hamis / alapoz6: / hamis /
enyves kréta alapozd

lenolaj + 6lomfehér festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
festékréteg

A 12.6 enyves kréta alapozd: / hamis / alapozé: / hamis /
alapoz6

lenolajkence + 6lomfehér | festékréteg: / igaz / festékréteg: / igaz /
festékréteg

A 13.6 alapozo: + hamis + alapozo: + hamis +
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enyves kréta alapozé

lenolaj + titanfehér festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
festékréteg

A 14.6 alapozé: + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta

alapozoé

lenolajkence + titinfehér festékréteg: / igaz / festékréteg: + igaz +
festékréteg

A 15.6 alapozo: / hamis / alapozo: / hamis /
enyves kréta alapozo

lenolajkence + velencei festékréteg: / igaz / festékréteg: / igaz /
terpentin + 6lomfehér

festékréteg

A 16.6 alapozé: + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozo

lenolajkence + velencei festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
terpentin + titdnfehér

festékréteg

A17.6 alapozo: / hamis / alapozo6: / hamis /
enyves kréta alapozd

mész kazein + 6lomfehér | festékréteg: / hamis / festékréteg: - igaz -
festékréteg

A 18.6 alapozo: + hamis + alapoz6: + hamis +
enyves kréta alapozo

mész kazein + titanfehér festékréteg: + hamis + festékréteg: + hamis +

festékréteg

8. tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelii sorozat megszinezése 2,7 Dichlorofluorescein reagenssel
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EREDMENYEK - 2,7 Dichlorofluorescein, olaj kimutatasara

Vizmentes reagenssel szinezve

Rétegek csoportositasa
osszetételiik szerint

Viarhat6 eredmény

Hamis eredmények

Igaz eredmények

Alapozok
kizarolag fehérje varhat6 eredmény: - hamis +: 8 igaz-: 0
tartalmu réteg:
hamis /: 8
16 réteg
Al6-A18.6
Festékrétegek
kizdarolag fehérje varhat6 eredmény: - hamis +: 5 igaz-: 0
tartalmuak:
hamis /: 3
8 réteg
olomfehér hamis +: 1
4 réteg hamis /: 3
A8.6,A9.6,A10.6 A
17.6
titanfehér hamis +: 4
4 réteg hamis /: 0

A4.6,A56, A6.6, A186

kizarolag olaj
tartalmuak:

4 réteg

Al1.6, A12.6, A13.6, A
14.6

varhat6 eredmény: +

igaz +: 2 lenolaj

igaz /: 2 lenolajkence

olomfehér igaz +: 1 lenolaj
A116,A 126 igaz /: 1 lenolajkence
titanfehér igaz +: 1 lenolaj
13.6,A14.6 igaz /: 1 lenolajkence

olajat és gyantit (velencei
terpentin) is

varhat6 eredmény: + és /

igaz +: 1
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tartalmaznak: igaz /: 1

2 réteg
olomfehér igaz /: 1
A15.6
titanfehér igaz +: 1
A 16.6
fehérjét és olajat is varhat6 eredmény: + és / igaz +: 2

tartalmaznak:

2 réteg

olomfehér igaz +: 1
A1l6

titanfehér igaz +: 1
A26

9. tablazat: Ismert Osszetételdi, ,,A” jelii sorozat vizmentes 2,7 Dichlorofluorescein reagenssel

megszinezett mintainak eredményei

Vizmenetes reagenssel szinezve minden fehérje kotdanyagi alapozo elszinezddott
részben vagy teljesen, tehat hamis pozitiv és hamis nem egyértelmi eredményt adtak, egyenld
aranyban.

Minden titdnfehérrel kevert, fehérje kotdanyagt festékréteg hamis pozitiv, az
6lomfehérrel kevert rétegek koziil 1 hamis pozitiv, és 3 nem egyértelmii hamis lett.

Minden lenolaj tartalmt réteg igaz pozitiv, a lenolajkencés rétegek nem egyértelmii
igaz eredményt adtak, pigmenttdl fliggetlentil.

Mindkettd olajat és gyantat is tartalmazo réteg elszinez8dott, az dlomfehér tartalmu
nem egyértelmi, a titanfehér igaz pozitiv eredményt adott.

Az olajat és fehérjét is tartalmazo rétegek szintén igaz pozitiv eredményt adtak.
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EREDMENYEK - 2,7 Dichlorofluorescein, olaj kimutatasara

Viz (5%) hozzaaddasaval a reagens oldathoz

Rétegek csoportositasa Viarhat6 eredmény Hamis eredmények Igaz eredmények
osszetételiik szerint

Alapozok

kizarolag fehérje varhat6 eredmény: - hamis +: 7 igaz -: 2

tartalmu réteg:
hamis /: 7

16 réteg

Al6-A18.6

Festékrétegek

kizdarolag fehérje varhat6 eredmény: - hamis +: 6 igaz-: 1

tartalmuak:
hamis /: 1

8 réteg

olomfehér hamis +: 4
4 réteg hamis/: 0

A8.6,A9.6,A10.6,A
17.6

titanfehér hamis +: 2 igaz -: 1
4 réteg hamis /: 1

A4.6,A56, A6.6, A186

kizdarolag olaj varhato eredmény: + igaz +: 3
tartalmuak:
igaz /: 1
4 réteg

Al1.6, A12.6, A13.6, A
14.6

olomfehér igaz +: 1

A11.6,A12.6 igaz /: 1 lenolajkence

titanfehér igaz +: 2

13.6,A 14.6 igaz/: 0

olajat és gyantit (velencei igaz +:1
terpentin) is _
tartalmaznak: igaz /. 1
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2 réteg

olomfehér igaz /: 1
A15.6
titinfehér igaz +: 1
A16.6
fehérjét és olajat is varhat6 eredmény: + és / igaz +: 1
tartalmaznak:

igaz /: 1
2 réteg
olomfehér igaz +: 1
Alb6
titanfehér igaz /: 1
A26

10. tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelli sorozat viztartalmi 2,7 Dichlorofluorescein reagenssel

megszinezett mintainak eredményei

Az alapoz6 rétegek koziil 14 adott hamis pozitiv vagy nem egyértelmii eredményt, 2
nem szinezddott el, tehat ezek igazak.

Egy kivételével az 0sszes fehérje tartalmu festékréteg elszinez6dott, 6 egyértelmiien
(hamis pozitiv), egy pedig részben (hamis nem egyértelmil). Minden titanfehérrel kevert réteg
hamis pozitiv lett. Az 6lomfehérrel kevert rétegek koziil 1 nem egyértelmii hamis, 2 hamis
pozitiv, egy pedig nem szinez6dott el (igaz -).

Minden lenolaj tartalmu réteg elszinez6dott, de a lenolajkencés rétegek koziil az
Olomfehér tartalmu nem egyértelmiien, a tobbi egyértelmiien.

Az olajat és gyantat is tartalmazd rétegek koziil mindkettd elszinezddott, de az
6lomfehér tartalmu nem egyértelmiien, a titdnfehér viszont egyértelmiien.

A fehérjét és olajat is tartalmazd rétegek mindegyike elszinez6dott részben vagy
teljesen, az 6lomfehérrel kevert egyértelm, a titanfehér tartalmi nem egyértelmli eredményt

adott.
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Osszegzés

Rétegek Vizmentes reagens Vizes reagens
Alapozo hamis +: 8 hamis +: 7
16 réteg hamis/: 8 hamis /: 7

igaz -: 2
Kizdrélag  fehérje  kotéanyagu | hamis +: 5 hamis +: 6
festékrétegek

hamis /: 3 hamis /: 1

8 réteg

igaz -: 1
olomfehér hamis +: 1 hamis +: 2
4 réteg hamis /: 3 hamis /: 1

igaz-: 1
titanfehér hamis +: 4 hamis +: 4
4 réteg hamis /: 0 hamis /: 0
Kizarélag olaj kitéanyagu igaz +: 2 lenolaj igaz +: 3
festékrétegek

igaz /: 2 lenolajkence igaz/: 1

4 réteg
olomfehér igaz +: 1 igaz +: 1
2 réteg igaz /: 1 lenolajkence igaz /: 1 lenolajkence
titanfehér igaz +: 1 igaz +: 2
2 réteg igaz /: 1 lenolajkence igaz /: 0
Olajat és gyantit (velencei igaz +: 1 igaz +: 1
terpentin) is tartalmazo ) )
festékrétegek igaz/: 1 igaz/: 1
2 réteg
olomfehér igaz/: 1 igaz/: 1
1 réteg
titanfehér igaz +: 1 igaz +: 1
1 réteg
Fehérjét és olajat is tartalmazo igaz +: 2 igaz +: 1
festékrétegek

igaz/: 1

2 réteg
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dlomfehér igaz +: 1 igaz +: 1

1 réteg

titanfehér igaz +: 1 igaz/: 1

1 réteg

11. tablazat: Ismert Osszetételll, ,,A” jelli sorozat vizmentes és viztartalma 2,7 Dichlorofluorescein

reagenssel megszinezett mintainak 6sszesito eredményei

A fehérje kotdanyagu alapozok esetében vizes reagenssel kismértékben (2-vel)
kevesebb hamis pozitiv vagy nem egyértelmi hamis eredményt kaptunk. Ketté esetben nem
szinezte el a Dichlorofluorescein az alapozot.

A kizarolag fehérje tartalmu festékrétegek esetében a vizmentes reagenssel az dsszes
réteg hamisan reagalt. Viz hozzdadéasaval csokkent a nem egyértelmu elszinezések szama, de
eggyel tobb hamis pozitiv eredményt kaptunk, és csak egy esetben nem valtozott el a réteg.

A titanfehérrel kevert fehérje kotdanyagt rétegek 4 hamis pozitiv eredményt adtak a
reagens mindkét valtozatival. Vizes reagenssel az oOlomfehér és fehérje keverékeknél
csOkkent a nem egyértelmili eredmények szdma: egy esetben nem szinezddott el a réteg, egy
esetben viszont hamisan igen.

A reagens mindkét valtozata elszinezte az Osszes olaj tartalmt festékréteget. A
kizardlag olaj kotéanyagu festékrétegek esetében a vizes reagenssel eggyel tobb egyértelmii
igaz pozitiv eredményt kaptunk, mint a viz hozzdadasa nélkiilivel. A bizonytalan eredményt
az 6lomfehérrel kevert lenolajkence adta. A lenolajkencével késziilt rétegek altalaban kevésbé
intenziven ¢€s egyenletesen szinezddtek el, ezért elképzelhetd, hogy ugyanannak az anyagnak
eltérd modon eldallitott valtozatai mashogy reagalnak a szinezékkel.

Az olajat és gyantat tartalmazo rétegek ugyanigy szinezddtek el vizes €s vizmentes
reagenssel 1s, a titdnfehérrel kevert réteg egyértelmii, az Olomfehérrel kevert nem
egyértelmiien szinez6dott el.

A fehérje és olaj keverékek szintén mindkét modon elvaltoztak, de a vizes reagenssel a
titanfehér réteg kevésbé intenziven és egyenletesen.

Mivel a titdnfehér tartalmu rétegek altaldban egyenletesebben szinezddtek el, mint az
olomfehérrel késziiltek, elképzelhetd, hogy a pigment is befolyasolja valamilyen modon a
végbemend reakciokat.

Osszegezve elmondhatjuk, hogy az ismert &sszetételii mintakon a kizarolag fehérje

kotdéanyagu rétegeket a Dichlorofluorescein tulnyomé tobbségében hamisan elszinezte. A
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vizmentes reagens az 0sszes esetben hamis eredményt adott, viz hozzdadasaval minimalisan
csOkkent a hibds szinezések szama. Ezek alapjan kijelenthetjiik, hogy a vizsgalt fehérje
tartalmu rétegeken a reagens nem miikodott megbizhatdan.

Az olajjal késziilt vagy olajat is tartalmazo rétegekkel minden esetben reagalt mindkét
szinez€k valtozat. A vizes reagens néhany esetben ndvelte az elszinezddés intenzitasat, de

el6fordult, hogy csokkentette.

Tehat kijelenthetd, hogy a 2,7 Dichlorofluorescein sem megbizhatd, hiszen az olaj és a

fehérje tartalmu rétegek nagy szazalékat egyarant elszinezte.
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Igaz és hamis eredmények aranyai az ismert osszetételd, ,,A” jelii sorozat mintain az olaj

(RHOD B és 2,7 DCF) szinezékek esetében, viz hozzaadasa nélkiil, és viz (5%)

hozzaadasaval

RHOD B RHOD B DCF DCF
vizmentes viz hozzaadasaval vizmentes viz hozzaadasaval
0§szes alapozo 18 18 16 16
réteg
igaz 2
hamis 18 18 16 14
0ssz,es f’eherje 10 10 8 8
festékréteg
igaz 1 1 1
hamis 9 9 8 7
ossz'es O,Iaj 4 4 4 4
festékréteg
igaz 4 4 4 4
hamis
oOsszes olaj és
gyanta 2 2 2 2
festékréteg
igaz 2 2 2 2
hamis
osszes fehérje
és olaj 2 2 2 2
festékréteg
igaz 2 2 2 2
hamis

12. tablazat: Igaz és hamis eredmények az ismert Osszetételil, ,,A” jelli sorozat mintain az olaj (RHOD

B és 2,7 DCF) szinezékek esetében, viz hozzaadasa nélkiil, és viz (5%) hozzaadasaval
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RHOD B RHOD B DCF DCF

vizmentes viz hozzaadasaval vizmentes viz hozzaadasaval
0§szes alapozo 18 18 16 16
réteg
igaz 12,5%
hamis 100% 100% 100% 87,5%
ossts f’eherje 10 10 8 8
festékréteg
igaz 10% 10% 12,5%
hamis 90% 90% 100% 87,5%
0ssz,es 0’Iaj 4 4 4 4
festékréteg
igaz 100% 100% 100% 100%
hamis
oOsszes olaj és
gyanta 2 2 2 2
festékréteg
igaz 100% 100% 100% 100%
hamis
oOsszes fehérje
és olaj 2 2 2 2
festékréteg
igaz 100% 100% 100% 100%
hamis

13. tablazat: Igaz €s hamis eredmények %-os aranyai az ismert dsszetételd, ,,A” jelli sorozat mintain az

olaj (RHOD B ¢és 2,7 DCF) szinezékek esetében, viz hozzdadasa nélkiil, és viz (5%) hozzaadasaval
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RHOD B DCF

kizarolag fehérje | 28 -100% 24 — 100%

tartalmu rétegek

hamis  eredmények | 27— 96% 24-100%

elokezelés nélkiil

hamis  eredmények | 27— 96% 21 -87,5%
elokezeléssel
hiba % 96% 87,5%

14. tablazat: A kizarélag fehérjét tartalmazod rétegek (28/24) igaz-hamis eredményeinek aranyai az
,»A” jeltt mintakon, az olaj szinezékekkel (RHOD B, DCF)

Az olaj szinezékek (RHOD B és DCF) vizmentes reagens oldattal

Az olaj szinezékek vizmentesen elkészitve minden esetben hamis pozitiv eredményt
adtak az alapozoknal — vagyis részben vagy teljesen elszinezték azokat.

A fehérje kotdanyagt festékrétegek esetében minddssze egyetlen esetben adtak igaz
eredményt (RHOD), vagyis nem tortént szinvaltozas. Az Osszes tobbi esetben hamisan
elszinezddtek, részben vagy teljesen.

Az olaj kotéanyagu rétegeknél az olaj reagensek az Osszes réteget elszinezték, és nem
adtak hamis eredményt.

A reagensek részben vagy teljesen elszinezték az dsszes olajat és gyantat is tartalmazo
réteget.

Szintén az Osszes fehérje és olaj kotdanyagl réteg reagalt a szinezékekkel, vagyis

pozitiv eredményt adtak.
Az olaj szinezékek (RHOD B és DCF) viz hozzaadasaval a reagens oldathoz

Az olaj szinezékek viz hozzédadasaval az alapozoknadl két esetben adtak igaz negativ

eredményt (DCF), az 6sszes tobbi esetben részben vagy teljesen elszinezték azokat.
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A fehérje kotéanyagu festékrétegek esetében mindkét reagens egy-egy igaz eredményt
adott, vagyis nem szinezte el a réteget. Az Gsszes tobbi esetben hamisan elszinezddtek,
részben vagy teljesen.

Az olaj kotéanyagu rétegeknél az olaj reagensek az Osszes réteget elszinezték, és nem
adtak hamis eredményt.

A reagensek részben vagy teljesen elszinezték az dsszes olajat €s gyantat is tartalmazé
réteget is.

Szintén az Osszes fehérje és olaj kotdanyagu réteg reagalt a szinezékekkel, vagyis
pozitiv eredményt adtak.

Osszességében elmondhato, hogy viz hozzdadasa a reagens oldatdhoz a DCF esetében

minimalisan javitotta szinezés pontossagat, de a RHOD B eredményeit nem befolyasolta.

Az olaj szinezékek (RHOD B és DCF) specifikussaga a dolgozatban alkalmazott

vizsgalati paraméterekkel az ismert dsszetételii (,,A” jelli) mintakon

A Rhodamine B viz hozzaadasaval és vizmentesen is egy-egy esetben nem okozott
szinvéltozast. Ez azt jelenti, hogy 36 rétegbdl 1-1 nem szinezddott el. Minden mas vizsgalt
réteggel reagalt valamilyen mértékben, tekintet nélkiil annak dsszetételére.

A vizmentes oldatban hasznalt Dichlorofluorescein a vizsgalt Osszes réteget
megszinezte valamilyen mértékben. Ez azt jelenti, hogy 32 rétegb6l 32 elszinezddott,
fiiggetlentil a kotdanyag tipusatol. Viz hozzdadasaval harom réteg nem adta a pozitiv reakciot,
vagyis 32 rétegbdl 3 nem szinezddott el.

Ezek alapjan kijelenthetd, hogy a RHOD B és a DCF a dolgozatban szerepld, ismert
Osszetételll mintdkon, az alkalmazott vizsgélati paraméterekkel nem miikddtek kovetkezetesen
és kiszamithatoan. Mind a két reagens hibaszazaléka 90% koriil (RHOD B:96% DCF:87,5%)
ami egyértelmiien mutatja a két reagens nagyfokii megbizhatatlansagat. Tovabb ndveli a
bizonytalansagot, hogy a kétféle pigment hasznalataval eltéré eredményeket kaptunk, tehat a
toltdanyag tipusa is befolydsolhatja a reakcidkat, ami a valdés mintdk esetén egyértelmiien

jelentds tényezd.

Ismert Osszetételii mintak szinezésének eredményei
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Fehérje szinezékek (FLUR, TRITC és LISSA)

Ismert oOsszetételi, ,,A” jeli sorozatmegszinezése Fluorescamine-nal, fehérje

Kimutatasara
1. sorozat: eldkezelés nélkiil szinezve

eldkezelés: nincs
reagens: 0,05%-0s koncentracioju oldat vizmentes acetonban
szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: elokezelést kovetoen szinezve

elokezelés: fehérje denaturalasa 5 percig 8% (vegyes) NH4OH-ban
reagens: 0,05%-0s koncentracioju oldat vizmentes acetonban
szinezési idd: 2 perc (fedélemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

Minta jele és Elokezelés nélkiil szinezve Elokezelést kovetden szinezve
osszetétele
Al7 alapozo: + igaz + alapozo: - hamis -

enyves kréta alapozé

tojastempera + festékréteg: / igaz / festékréteg: - hamis -
olomfehér festékréteg
A27 alapozo: + igaz + alapozo: - hamis -

enyves kréta alapozd

tojastempera + festékréteg: / igaz / festékréteg: - hamis -

titanfehér festékréteg

A3.7 - - - -

enyves kréta alapozo

borax-kazein + - - - -

olomfehér festékréteg
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Ad7 alapozo: / igaz / alapozé: / igaz /
enyves kréta alapozo

borax-kazein + festékréteg: igaz + festékréteg: + igaz +
titinfehér festékréteg

A5.7 alapozo: + igaz + alapozo: + igaz +
enyves kréta alapozd

csontenyv + titanfehér festékréteg: igaz / festékréteg: + igaz +
festékréteg

AB6.7 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozo

zselatin + titanfehér festékréteg: igaz / festékréteg: + igaz +
festékréteg

ATT alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozd

bérenyv + titanfehér festékréteg: igaz / festékréteg: / igaz /
festékréteg

A8.7 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozd

csontenyv + festékréteg: igaz / festékréteg: / igaz /
olomfehér festékréteg

A9.7 alapozo: + igaz + alapoz6: / igaz /
enyves kréta alapozd

zselatin + 6lomfehér festékréteg: igaz / festékréteg: / igaz /
festékréteg

A 10.7 alapozé: + igaz + alapoz6: / igaz /
enyves kréta alapozd

bérenyv + dlomfehér festékréteg: igaz / festékréteg: + igaz +
festékréteg

Al1l17 alapozo: + igaz + alapozo: + igaz +
enyves kréta alapozo

lenolaj + 6lomfehér festékréteg: igaz - festékréteg:- igaz -

festékréteg
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A 12.7 enyves kréta alapozé: + igaz / alapoz6: + igaz +
alapoz6

lenolajkence + 6lomfehér | festékréteg: hamis / festékréteg:- igaz -
festékréteg

A13.7 alapozo: + igaz + alapozo: + igaz +
enyves kréta alapozo

lenolaj + titinfehér festékréteg: igaz - festékréteg: / hamis /
festékréteg

Al14.7 alapozo: + igaz + alapozo: + igaz +
enyves kréta

alapozo

lenolajkence + titanfehér festékréteg: igaz - festékréteg:- igaz -
festékréteg

A 157 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozo

lenolajkence + velencei festékréteg: hamis / festékréteg: / hamis /
terpentin + 6lomfehér

festékréteg

A 16.7 alapoz6: + igaz + alapoz6: / igaz /
enyves kréta alapozd

lenolajkence + velencei festékréteg: hamis / festékréteg: / hamis /
terpentin + titdnfehér

festékréteg

A17.7 alapozo: / igaz / alapoz6: / igaz /
enyves kréta alapozé

mész kazein + dlomfehér | festékréteg: igaz / festékréteg: / igaz /
festékréteg

A 18.7 alapozé: + igaz + alapoz6: / igaz /
enyves kréta alapozd

meész kazein + titanfehér festékréteg: igaz + festékréteg: / igaz /

festékréteg

15. tablazat: Ismert Gsszetételd, ,,A” jelli sorozat megszinezése Fluorescamine reagenssel

EREDMENYEK - Fluorescamine, fehérje kimutatisara
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Elokezelés nélkiil szinezve

Rétegek csoportositasa
osszetételiik szerint

Varhatd eredmény

Hamis eredmények

Igaz eredmények

Alapozé

kizarolag fehérje
tartalmu réteg:

17 réteg

Al7-A18.7

varhat6 eredmény: +

hamis -: 0

igaz +: 13

igaz /: 4

Festékrétegek

kizdarolag fehérje
tartalmuak:

9 réteg

varhat6 eredmény: +

hamis -: 0

igaz +: 2

igaz /1 7

olomfehér
4 réteg

A87,A9.7,A10.7,A
17.7

igaz /: 4

titanfehér
5 reteg

A47,A57,A6.7,ATT,
A 18.7

igaz +: 2

igaz /: 3

kizarolag olaj
tartalmuak:

4 réteg

varhat6 eredmény: -

hamis /: 1

igaz -: 3

olomfehér

Al11.7,A127

hamis /: 1

igaz-: 1

titanfehér

13.7,A 14.7

igaz -: 2

olajat és gyantdt
(velencei terpentin) is
tartalmaznak:

2 réteg

varhat6 eredmény: -

hamis /: 2

olomfehér

A 15.7

hamis /: 1
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titdnfehér hamis /: 1

A16.7

fehérjét és olajat is varhaté eredmény: + és / igaz /: 2
tartalmaznak:

2 réteg

olomfehér igaz /: 1
Al7

titanfehér igaz /: 1
A27

16. tablazat: Ismert Osszetételi, ,,A” jeli sorozat Fluorescamine reagenssel, eldkezelés nélkiil

megszinezett mintainak eredményei

Minden fehérje kotdanyagu alapozo elszinezddott részben vagy teljesen, az
egyértelmiien elszinezett mintdk szama tobb mint 3-szorosa (13) a nem egyértelmiien
megjelolteknek (4).

Minden kizarélag fehérje kotéanyagt festékréteg elszinezddott részben vagy teljesen.
Titanfehérrel kevert rétegek koziil 2 egyértelmiien, 3 nem egyértelmiien szinezddott el, az
6lomfehérrel késziilt rétegek mindegyike nem egyértelmii eredményt adott.

Kizardlag olaj kotdanyagt festékrétegek koziil 1 hamis, nem egyértelmi eredményt
kaptunk, 3 réteg nem szinezddott el. A lenolajkence és 6lomfehér keveréke adott bizonytalan
pozitiv eredményt.

Mindkét olajat és gyantat is tartalmazo réteg részben elszinezddott, tehat hamis pozitiv
eredményt adtak.

Mindkét fehérjét €s olajat is tartalmazd minta részben elszinezddott, vagyis igaz, de

nem egyértelmii eredményt kaptunk.

EREDMENYEK - Fluorescamine, fehérje kimutatisara
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Elokezelést kovetoen szinezve

Rétegek csoportositasa
osszetételiik szerint

Varhatd eredmény

Hamis eredmények

Igaz eredmények

Alapozok

kizarolag fehérje
tartalmu réteg:

17 réteg

Al7-A18.7

varhat6 eredmény: +

hamis -: 2

igaz +: 9

igaz /: 6

Festékrétegek

kizdarolag fehérje
tartalmuak:

9 réteg

varhat6 eredmény: +

hamis -: 0

igaz +: 4

igaz /: 5

olomfehér
4 réteg

A87,A9.7,A10.7,A
17.7

igaz +: 1

igaz /: 3

titanfehér
5 réteg

A47,A57,A6.7,ATT,
A 18.7

igaz +: 3

igaz/: 2

kizarolag olaj
tartalmuak:

4 réteg

varhat6 eredmény: -

hamis /: 1

igaz -: 3

olomfehér

Al11.7,A127

igaz -: 2

titanfehér

13.7,A 14.7

hamis /: 1

igaz-: 1

olajat és gyantat
(velencei terpentin) is
tartalmaznak:

2 réteg

varhat6 eredmény: -

hamis /: 2

olomfehér

hamis /: 1

135




A15.7

titanfehér hamis /: 1

A16.7

fehérjét és olajat is varhatoé eredmény: + és / igaz /: 2
tartalmaznak:

2 réteg

olomfehér igaz /: 1
Al7

titanfehér igaz /: 1
A27

17. tablazat: Ismert Osszetételll, ,,A” jelli sorozat Fluorescamine reagenssel, elokezelést kdvetden

megszinezett mintainak eredményei

A fehérje kotdanyagu alapozok tilnyomd tdbbsége (15) elszinezddott részben vagy
teljesen, vagyis igaz eredményt adtak, 2 pedig nem, tehat ezek hamisak lettek.

Minden kizardlag fehérje kotdanyagu festékréteg elszinez6dott részben vagy teljesen.
A titdnfehérrel kevertek tobb egyértelmii pozitiv eredményt adtak, mint az 6lomfehérrel
késziiltek.

A kizérdlag olaj kotdéanyagl festékrétegek szinezése soran egy hamis, nem egyértelmi
eredményt kaptunk.

Mindkét olajat és gyantat is tartalmazo réteg részben hamisan elszinezddott.

Mindkeét fehérjét €s olajat is tartalmazd minta részben elszinezddott, tehat igaz

eredményt adtak.

Osszegzés
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Rétegek Eldkezelés nélkiil Elokezelve
Alapozo igaz +: 13 igaz +: 9
17 réteg igaz /: 4 igaz /: 6
hamis -: 0 hamis -: 2
Kizdrélag  fehérje kotéanyagu | igaz +: 2 igaz +: 4
festékrétegek
igaz /1 7 igaz /. 5
9 réteg
olomfehér igaz /. 4 igaz +: 1
4 réteg igaz /: 3
hamis -: 0
titanfehér igaz +: 2 igaz +: 3
5 réteg igaz /: 3 igaz /: 2
Kizarélag olaj kitéanyagu igaz -: 3 igaz -: 3
festékrétegek
hamis /: 1 hamis /: 1
4 réteg
olomfehér igaz-: 1 igaz -: 2
hamis /: 1
titanfehér igaz -: 2 igaz-: 1
hamis /: 1
Olajat és gyantit (velencei hamis /: 2 hamis /: 2
terpentin) is tartalmazo
festékrétegek
2 réteg
olomfehér hamis /: 1 hamis /: 1
titanfehér hamis /: 1 hamis/: 1
Fehérjét és olajat is tartalmazo igaz /: 2 igaz /: 2
festékrétegek
2 réteg
olomfehér igaz/: 1 igaz /. 1
titanfehér igaz/: 1 igaz /. 1

18. tablazat: Ismert Osszetételdl, ,,A” jelii sorozat Fluorescamine reagenssel elokezelés nélkiil és

elokezelést kovetden megszinezett mintdinak dsszesitd eredményei
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Az elokezelés a fehérje kotOanyagi alapozoknal kismértékben ndvelte a nem
egyértelmi elszinezddéseket, és a hamis eredmények szamat.

A kizarolag fehérje kotdanyagu festékrétegeknél eldkezeléssel kismértékben nétt az
egyértelmiien elszinezett rétegek szama, csokkentek a nem egyértelmii eredmények. Tehat a
denaturalds az elszinezddés ,,intenzitasat” novelte, de hamis eredményeket nem kaptunk az
elokezelést kovetden.

A kizarolag olaj tartalmu rétegeknél az el6kezelés nem csokkentette és nem is novelte
a hamisan elszinez6dott rétegek szamat.

Az olajat és gyantat is tartalmazoé rétegeknél az elokezelés utan szintén valtozatlan volt
a hamisan elszinezddott rétegek szama.

A fehérjét és olajat is tartalmazéd rétegeknél eldkezeléssel és eldkezelés nélkiil is
mindkét réteg részben elszinezddott.

Osszegezve elmondhatjuk, hogy a Fluorescamine a vizsgalt ismert dsszetételli mintdk
alapozorétegein elég megbizhatoan miikodott, de a denaturdlds rontotta a szinezés
pontossagat. A kizarolag fehérje kotdanyagu festékrétegeknél mindkét valtozat csak pozitiv
eredményeket adott, az elokezelést kovetden kismértékben nétt az egyértelmiiek szdma.

A kizérdlag olajjal késziilt festékrétegeknél 75%-ban igaz eredmény sziiletett, mindkét
valtozatndl. Az olaj gyanta keverékeknél viszont minden esetben tapasztaltunk gyenge
szinvaltozast, ami hamis eredmény. A fehérje olaj keverékeknél a reagens minden rétegnél
pozitiv, de nem egyértelmili eredményt adott.

Ennél a reagensnél is tobb titanfehérrel kevert réteg szinez8dott el egyértelmiien, mint
olomfehérrel késziilt, vagyis a pigment tartalom elképzelhetd, hogy a fehérje szinezések

reakcioit is befolyasolja valamilyen modon.

Ismert osszetételi, ,,A” jellii sorozat megszinezése Tetrarhodamine isothyocianate-tal,

fehérje kimutatasara

138



1. sorozat: elokezelés nélkiil szinezve

elékezelés: nincs

reagens: 0,2%-os koncentracioji oldat vizmentes acetonban

szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: elokezelést kovetden szinezve

elékezelés: fehérje denaturalasa 5 percig 8% (vegyes) NH,OH-ban

reagens: 0,2%-os koncentracioji oldat vizmentes acetonban

szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

Minta jele és

Elokezelés nélkiil szinezve

Elokezelést kovetoen szinezve

osszetétele

Al4 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozd

tojastempera + festékréteg: - hamis - festékréteg: + igaz +
olomfehér festékréteg

A24 alapozo: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozd

tojastempera + festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
titanfehér festékréteg

A34 alapozo: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozd

boérax-kazein + festékréteg: / igaz / festékréteg: / igaz /
olomfehér festékréteg

A4l alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozo

borax-kazein + festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
titanfehér festékréteg
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A5.4 alapozo: + igaz + alapozo: + igaz +
enyves kréta alapozo

csontenyv + titanfehér festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
festékréteg

Ab6.4 alapozé: + igaz + alapozé: / igaz /
enyves kréta alapozd

zselatin + titanfehér festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
festékréteg

AT74 alapozo: + igaz + alapozo: + igaz +
enyves kréta alapozo

bérenyv + titanfehér festékréteg: + igaz + festékréteg: / igaz /
festékréteg

AB84 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozd

csontenyv + festékréteg: / igaz / festékréteg: / igaz /
olomfehér festékréteg

A9.4 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozd

zselatin + 6lomfehér festékréteg: / igaz / festékréteg: / igaz /
festékréteg

A 104 alapozo: / igaz / alapoz6: / igaz /
enyves kréta alapozd

bérenyv + dlomfehér festékréteg:- hamis - festékréteg: / igaz /
festékréteg

All4 alapozo: / igaz / alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozd

lenolaj + 6lomfehér festékréteg: / hamis / festékréteg: / hamis /
festékréteg

A 12.4 enyves kréta alapozoé: / igaz / alapoz6: + igaz +
alapoz6

lenolajkence + 6lomfehér | festékréteg: / hamis / festékréteg: / hamis /
festékréteg

A 134 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
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enyves kréta alapozo

lenolaj + titdnfehér
festékréteg

festékréteg: -

igaz -

festékréteg: -

igaz -

Al44
enyves kréta

alapozoé

alapozo: +

igaz +

alapozd: +

igaz +

lenolajkence + titanfehér
festékréteg

festékréteg: -

igaz -

festékréteg:-

igaz -

Al154

enyves kréta alapozo

alapozé: +

igaz +

alapozdé: +

igaz +

lenolajkence + velencei
terpentin + 6lomfehér
festékréteg

festékréteg: -

igaz -

festékréteg: -

igaz -

A16.4

enyves kréta alapozo

alapozé: +

igaz +

alapozo6: /

igaz /

lenolajkence + velencei
terpentin + titdnfehér
festékréteg

festékréteg: -

igaz -

festékréteg: /

hamis /

Al7.4

enyves kréta alapozd

alapozo: +

igaz +

alapozo: /

igaz /

mész kazein + 6lomfehér
festékréteg

festékréteg: /

igaz /

festékréteg: /

igaz /

A 184

enyves kréta alapozo

alapozo: +

igaz +

alapozo: /

igaz /

meész kazein + titanfehér
festékréteg

festékréteg: /

igaz /

festékréteg: /

igaz /

19. tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelu

reagenssel

sorozat megszinezése Tetrarhodamine isothyocianate

EREDMENYEK - Tetrarhodamine isothyocianate, fehérje kimutatasara

Elokezelés nélkiil szinezve

Rétegek csoportositiasa

Varhaté eredmény

Hamis eredmények

Igaz eredmények
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osszetételiik szerint

Alapozok

kizarolag fehérje tartalmu
réteg:

18 réteg

Al4-A18.4

varhat6 eredmény: +

igaz +: 15

igaz /: 3

Festékrétegek

kizdarolag fehérje
tartalmuak:

10 réteg

A34,A44, A54 A6.4,
AT74, A84,A94, A
10.4,A17.4,A 184

varhat6 eredmény: +

hamis -: 1

igaz +: 4

igaz /: 5

olomfehér
5 réteg

A3.4,A84,A94,A104,
Al74

hamis -: 1

igaz /: 4

titanfehér
5 réteg

Ad44,A54, A64, AT74,
A 184

igaz +: 4

igaz /: 1

kizarolag olaj tartalmuak:
4 réteg

A11.4,A12.4, 134, A
14.4

varhat6 eredmény: -

hamis /: 2

igaz -: 2

olomfehér

All4,A124

hamis /: 2

titanfehér

134,A 144

igaz -: 2

olajat és gyantit (velencei
terpentin) is
tartalmaznak:

2 réteg

varhat6 eredmény: -

igaz -: 2
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A15.4,A164

olomfehér

A15.4

igaz -: 1

titanfehér

A16.4

igaz-: 1

fehérjét és olajat is
tartalmaznak:

2 réteg

A l.4,

varhat6 eredmény: + és /

igaz /: 2

olomfehér

Al4,A24

igaz /: 1

titanfehér

A24

igaz /: 1

20. tablazat: Ismert 0sszetételdl, ,,A” jell sorozat Tetrarhodamine isothyocianate reagenssel, elékezelés

nélkiil megszinezett mintainak eredményei

Minden fehérje kotdanyagi alapozo elszinezddott részben vagy teljesen. Az
egyértelmiien pozitiv eredmények szama 6tszordse (15) a nem egyértelmiiekének (3).

Egy kivételével minden kizarolag fehérje kotéanyagli festékréteg elszinezddott
részben vagy teljesen. Az 6lomfehérrel kevert rétegek 1 hamis, és 4 nem egyértelmii igaz
eredményt adtak. A titdnfehérrel kevert rétegek koziil 4 igaz, €s 1 nem egyértelmi lett.

A kizarolag olaj kotdanyagu festékrétegek koziil 2 hamis, nem egyértelmii eredményt
kaptunk, és 2 igaz egyértelmiit. Mindkét dlomfehérrel kevert réteg hamis nem egyértelmii
eredményt adott, a titdnfehérrel kevertek nem szinezddtek el, vagyis igaz eredményt adtak.

Egyik olajat és gyantat is tartalmaz6 réteg sem szinez0dott el, pigmenttdl fiiggetlenil,

vagyis az eredmények igazak.

Mindkeét fehérjét és olajat s tartalmazd réteg részben, nem egyértelmiien

elszinezddott, tehat mindkét eredmény igaz.

EREDMENYEK - Tetrarhodamine isothyocianate, fehérje kimutatasara

Elokezelést kovetoen szinezve
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Rétegek csoportositiasa
osszetételiik szerint

Varhato eredmény

Hamis eredmények

Igaz eredmények

Alapozé

kizarolag fehérje tartalmu
réteg:

18 réteg

Al4-A18.4

varhat6 eredmény: +

igaz +: 13

igaz /: 5

Festékrétegek

kizdarolag fehérje
tartalmuak:

10 réteg

A34,A44, A54 A6.4,
AT74, A84,A94, A
10.4,A17.4,A184

varhat6 eredmény: +

igaz +: 3

igaz /1 7

olomfehér
5 réteg

A3.4,A84,A94, A104,
Al74

igaz /: 5

titanfehér
5 reteg

Ad44,A54,A64, AT74,
A 184

igaz +: 3

igaz /: 2

kizarolag olaj tartalmuak:
4 réteg

Al114,A124,134,A
14.4

varhat6 eredmény: -

hamis /: 2

igaz -: 2

olomfehér

All4,A124

hamis /: 2

titanfehér

134,A 144

igaz -: 2

olajat és gyantit (velencei
terpentin) is
tartalmaznak:

2 réteg

varhat6 eredmény: -

hamis /: 1

igaz-: 1
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A15.4,A164

olomfehér igaz -: 1
A154

titinfehér hamis /: 1
Al6.4

fehérjét és olajat is varhat6 eredmény: + és / igaz /: 2

tartalmaznak:
2 réteg

A l.4,

olomfehér igaz /: 1

Al4,A24

titanfehér igaz /: 1

A24

21. tablazat: Ismert Osszetétel, ,,A” jeli sorozat Tetrarhodamine isothyocianate reagenssel,

elokezelést kovetden megszinezett mintainak eredményei

Minden fehérje kotéanyagu alapozd elszinez6dott részben (5) vagy teljesen (13). A
teljesen, egyértelmiien elszinezddott rétegek szama kismértékben csokkent az eldkezelés
hatasara.

Minden kizarolag fehérje kotdanyagu festékréteg elszinezddott részben vagy teljesen.
Az Olomfehérrel kevert rétegek minden esetben nem egyértelmii eredményt adtak. A
titanfehérrel kevert rétegek esetében 3 teljes mértékben €s 2 nem egyértelmiien szinezddott el.

Kizardlag olaj kotdanyagi festékrétegek koziil kettd hamis, nem egyértelmii
eredményt kaptunk, és ketté igaz egyértelmiit. Az 6lomfehérrel kevert rétegek hamis nem
egyértelmii eredményt adtak, ezzel szemben a titanfehérrel kevertek nem szinezddtek el,
vagyis igazakat.

Az olajat és gyantat tartalmazd rétegek esetében egy hamis nem egyértelmi, €s egy
igaz eredményt kaptunk. Az 6lomfehérrel kevert réteg nem szinez8dott el, a titdnfehérrel
kevert réteg hamis, nem egyértelmili eredményt adott.

Mindkét (6lomfehérrel és titanfehérrel kevert) fehérjét és olajat is tartalmazo réteg

részben, nem egyértelmiien elszinezddott

Osszegzés
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Rétegek Eldkezelés nélkiil Elokezelve
Alapozo igaz +: 15 igaz +: 13
18 réteg igaz /: 3 igaz /: 5
Kizardlag  fehérje  kiotéanyagu | igaz +: 4 igaz +: 3
festékrétegek

igaz/: 5 igaz /1 7
10 réteg

hamis -: 1
olomfehér igaz /. 4 igaz /15
5 réteg hamis -: 1
titanfehér igaz +: 4 igaz +: 3
5 réteg igaz/: 1 igaz/: 2
Kizdrélag olaj kotéanyagu igaz -: 2 igaz -: 2
festékrétegek

hamis /: 2 hamis /: 2
4 réteg
olomfehér hamis /: 2 hamis /: 2
2 réteg
titanfehér igaz -: 2 igaz -: 2
2 réteg
Olajat és gyantit (velencei igaz -: 2 igaz-: 1
terpentin) is tartalmazo _
festékrétegek hamis /: 1
2 réteg
olomfehér igaz-: 1 igaz-: 1
1 réteg
titanfehér igaz-: 1 hamis /: 1
1 réteg
Fehérjét és olajat is tartalmazo igaz /: 2 igaz /: 2
festékrétegek
2 réteg
olomfehér igaz/: 1 igaz/: 1
1 réteg
titanfehér igaz/: 1 igaz/: 1
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1 réteg

22. tablazat: Ismert dsszetételd, ,,A” jelll sorozat Tetrarhodamine isothyocianate reagenssel el6kezelés

nélkiil és elokezelést kovetden megszinezett mintdinak dsszesitd eredményei

Az alapozdk esetében az elokezelés novelte a nem egyértelmii elszinez6dések szamat,
¢s csokkentette az igaz egyértelmii eredményekét.

A kizérdlag fehérje kotdanyagu festékrétegeknél az eldkezeléssel csokkent a hamis
eredmények szdma, ndtt az igaz nem egyértelmiieké, viszont kevesebb lett az igaz pozitivoké.
A denaturalast kovetden az olomfehérrel kevert rétegeknél csokkent a hamis eredmények
szédma, a titdnfehérrel kevert rétegeknél nott a nem egyértelmii eredmények szama.

A kizardlag olaj kotdanyagh rétegeknél az eldkezelés nem valtoztatott az
eredményeken. Tehat nem csokkent a hamisan, nem egyértelmiien elszinezddott rétegek
szama.

Az olajat és gyantat is tartalmazo rétegeknél az eldkezelés novelte a hamisan, nem
egyértelmiien elszinez6dott rétegek szamat.

A fehérjét és olajat is tartalmazo festékrétegek esetében az eredmények nem valtoztak
az elokezelés hatdsara.

Osszességében elmondhatjuk, hogy a vizsgalat mintdk alapozoéin a TRITC elég
megbizhatéan miikodott, minden fehérje tartalmu réteget elszinezett. Az egyértelmli igaz
eredmények szama joval magasabb a bizonytalanokndl. A fehérje tartalma rétegeknél az
elokezelés nem novelte az elszinezddés intenzitasat, hanem inkabb csokkentette.

Az olaj kotdanyagl festékrétegeknél egyenld aranyban kaptunk negativ és pozitiv
eredményeket a TRITC-vel. A gyantat is tartalmazd rétegek esetében a denaturalés
minimalisan rontotta a reagens pontossagat. Fehérje €és olaj keverékeknél minden réteg
részben vagy gyengén elszinezddott, a denaturalas nem befolyasolta a szinezék pontossagat.

A fehérje kotdanyagu festékrétegeknél a titanfehérrel késziilt rétegek tobb egyértelmii
eredményt adtak, mint az oOlomfehérrel kevertek. Az olajjal késziilt festékrétegeknél a
titanfehér rétegek nem szinezddtek el hamisan, az 6lomfehérrel kevertek igen. Ezek alapjan

elképzelhetd, hogy a pigment tipusa a TRITC esetében is befolyasolja a szinezési reakciot.

Ismert osszetételi, ,,A” jeli sorozatmegszinezése Lissamine rhodamine sulfonyl

chloride-dal, fehérje kimutatasara

1. sorozat: elokezeles nélkiil szinezve
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elékezelés: nincs

reagens: 0,2%-os koncentracioju oldat vizmentes acetonban

szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: elokezelést kovetden szinezve

elokezelés: fehérje denaturalasa 5 percig 8% (vegyes) NH4OH-ban

reagens: 0,2%-os koncentracioji oldat vizmentes acetonban

szinezesi ido: 2 perc (fedélemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

Minta jele és
osszetétele

Elokezelés nélkiil szinezve

Elokezelést kovetoen szinezve

Al8

enyves kréta alapozo

alapozé: + igaz +

alapozo: + igaz +

tojastempera +

olomfehér festékréteg

festékréteg: + igaz +

festékréteg: + igaz +

A28

enyves kréta alapozo

alapozo: + igaz +

alapoz6: + igaz +

tojastempera +

titanfehér festékréteg

festékréteg: + igaz +

festékréteg: + igaz +

A3.8

enyves kréta alapozd

borax-kazein +

olomfehér festékréteg

A48

enyves kréta alapozo

alapozé: + igaz +

alapozd: + igaz +

borax-kazein +

titanfehér festékréteg

festékréteg: / igaz /

festékréteg: / igaz /

A58

alapozo: + igaz +

alapozd: + igaz +
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enyves kréta alapozé

csontenyv + titanfehér festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
festékréteg

A6.8 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozo

zselatin + titanfehér festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
festékréteg

AT738 alapozo: + igaz + alapozo: + igaz +
enyves kréta alapozd

bérenyv + titinfehér festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
festékréteg

A8S8 - - - -
enyves kréta alapozo

csontenyv + - - - -
olomfehér festékréteg

A98 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozo

zselatin + 6lomfehér festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
festékréteg

A 10.8 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozo

bérenyv + dlomfehér festékréteg: + igaz + festékréteg: + igaz +
festékréteg

A1l138 alapozo:+ igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozd

lenolaj + 6lomfehér festékréteg: + hamis + festékréteg: + hamis +
festékréteg

A 12.8 enyves kréta alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
alapoz6

lenolajkence + 6lomfehér | festékréteg: / hamis / festékréteg: / hamis /
festékréteg

A13.8 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +

enyves kréta alapozé
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lenolaj + titanfehér festékréteg: hamis / festékréteg: / hamis /
festékréteg

A14.8 alapozo: + igaz + alapozo: + igaz +
enyves kréta

alapozo

lenolajkence + titanfehér festékréteg: hamis / festékréteg: / hamis /
festékréteg

A15.8 alapozo: + igaz + alapozo: + igaz +
enyves kréta alapozd

lenolajkence + velencei festékréteg: hamis / festékréteg: / hamis /
terpentin + 6lomfehér

festékréteg

A 16.8 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozo

lenolajkence + velencei festékréteg: hamis / festékréteg: / hamis /
terpentin + titanfehér

festékréteg

A17.8 alapozé: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozo

mész kazein + Olomfehér | festékréteg: igaz / festékréteg: / igaz /
festékréteg

A 18.8 alapozo: + igaz + alapoz6: + igaz +
enyves kréta alapozo

mész kazein + titanfehér festékréteg: igaz / festékréteg: / igaz /

festékréteg

23. tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelli sorozat megszinezése Lissamine rhodamine sulfonyl chloride

reagenssel

EREDMENYEK - Lissamine rhodamine sulfonyl chloride, fehérje kimutatasara

Elokezelés nélkiil szinezve
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Rétegek csoportositiasa
osszetételiik szerint

Varhaté eredmény

Hamis eredmények

Igaz eredmények

Alapozé

kizarolag fehérje
tartalmu réteg:

16 réteg

Al4-A18.4

varhat6 eredmény: +

igaz +: 16

Festékrétegek

kizdarolag fehérje
tartalmuak:

8 réteg

Ad44,A54, A64, AT74,
A9.4,A104,A17.4,A
18.4

varhat6 eredmény: +

igaz +: 5

igaz /: 3

olomfehér
3 réteg

A9.4,A104,A17.4

igaz +: 2

igaz /: 1

titanfehér
5 réteg

Ad44,A54, A64, AT74,
A 184

igaz +: 3

igaz /: 2

kizarolag olaj varhat6 eredmény: - hamis +: 1
tartalmuak:

hamis /: 3
4 réteg
Al114,A124,134, A
14.4
olomfehér hamis +: 1
All4,A124 hamis/: 1
titanfehér hamis /: 2
13.4,A 144
olajat és gyantdt (velencei | varhato eredmény: - hamis /; 2

terpentin) is
tartalmaznak:

2 réteg
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A15.4,A164

olomfehér hamis/: 1

A154

titinfehér hamis /: 1

Al6.4

fehérjét és olajat is varhat6 eredmény: + és / igaz /: 2

tartalmaznak:
2 réteg

A l.4,

olomfehér igaz /: 1

Al4,A24

titanfehér igaz /: 1

A24

24. tablazat: Ismert O0sszetétell, ,,A” jelli sorozat Lissamine rhodamine sulfonyl chloride reagenssel,

elokezelés nélkill megszinezett mintainak eredményei

Minden fehérje kotdanyagi alapozd egyértelmiien elszinezddott, vagyis igaz
eredményt adtak.

Egy kivételével minden kizarolag fehérje kotéanyagli festékréteg elszinezddott
részben vagy teljesen. Az dlomfehérrel kevert rétegek 1 nem egyértelmili és 2 egyértelmil
pozitiv eredményt adtak, a titdnfehérrel kevert rétegek pedig 2 nem egyértelmi és 3
egyértelmli pozitiv eredményt. A reagens tehdt ardnyaiban hasonléan szinezte el az
Olomfehéret és a titdnfehéret tartalmazo rétegeket is.

A kizarolag olaj kotdanyagu festékrétegek mindegyike elszinezddott részben vagy
teljesen, vagyis minden eredmény hamis lett. Az 6lomfehérrel kevert rétegek koziil 1 hamis
nem egyértelmli, 1 hamis pozitiv eredményt adott. A titdnfehérrel kevert rétegek koziil
mindkettd részben, nem egyértelmiien szinezddott el.

Mindkét olajat és gyantat is tartalmazd (6lomfehérrel és titdnfehérrel kevert) réteg
részben, nem egyértelmiien elszinez6dott, pigmenttdl fliggetleniil, vagyis hamis eredményt
adtak.

Mindkét fehérjét €s olajat is tartalmazo (6lomfehérrel és titanfehérrel kevert) réteg

részben elszinez6dott, vagyis igaz eredményt adtak.
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EREDMENYEK - Lissamine rhodamine sulfonyl chloride, fehérje kimutatasara

Elokezelést kovetoen szinezve

Rétegek csoportositiasa
osszetételiik szerint

Varhaté eredmény

Hamis eredmények

Igaz eredmények

Alapozok

kizdarolag fehérje
tartalmii réteg:

16 réteg

Al4-A18.4

varhat6 eredmény: +

igaz +: 16

Festékrétegek

kizarolag fehérje
tartalmuak:

8 réteg

Ad44,A54, A64, AT74,
A9.4,A104,A174, A
18.4

varhat6 eredmény: +

igaz +: 5

igaz /: 3

olomfehér
3 réteg

A9.4,A104,A174

igaz +: 2

igaz/: 1

titanfehér
5 réteg

Ad44,A54, A64, AT74,
A18.4

igaz +: 3

igaz/: 2

kizarélag olaj vérhat6 eredmény: - hamis +: 1
tartalmuak:

hamis /: 3
4 réteg
All4,A124, 134, A
14.4
olomfehér hamis +: 1
Al114,A124 hamis /: 1
titanfehér hamis /: 2
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13.4,A144

olajat és gyantdt
(velencei terpentin) is
tartalmaznak:

2 réteg

A15.4,A164

varhat6 eredmény: -

hamis /: 2

olomfehér

A154

hamis /: 1

titanfehér

A16.4

hamis /: 1

fehérjét és olajat is
tartalmaznak:

2 réteg

Al.4,

varhat6 eredmény: + és /

igaz /: 2

olomfehér

Al4,A24

igaz/: 1

titanfehér

A24

igaz /: 1

25. tablazat: Ismert Osszetételll, ,,A” jelii sorozat Lissamine rhodamine sulfonyl chloride reagenssel,

elokezelést kovetden megszinezett mintainak eredményei

Az eldkezelést kovetden végzett szinezéssel egyetlen eredmény sem modosult a

LISSA esetében a denaturalds nélkiil végzetthez képest.

Osszegzés

Rétegek

Eldkezelés nélkiil

Elokezelve
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Alapozo igaz +: 16 igaz +: 16
16 réteg
Kizardlag  fehérje kotéanyagu | igaz +: 5 igaz +: 5
festékrétegek

igaz /: 3 igaz/: 3
8 réteg
olomfehér igaz +: 2 igaz +: 2
3 réteg igaz/: 1 igaz/: 1
titdnfehér igaz +: 3 igaz +: 3
5 réteg igaz/: 2 igaz /. 2
Kizarélag olaj kitéanyagn hamis +: 1 hamis +: 1
festékrétegek

hamis /: 3 hamis /: 3
4 réteg
olomfehér hamis +: 1 hamis +: 1
2 réteg hamis /: 1 hamis/: 1
titanfehér hamis /: 2 hamis /: 2
2 réteg
Olajat és gyantit (velencei hamis /: 2 hamis /: 2
terpentin) is tartalmazo
festékrétegek
2 réteg
olomfehér hamis /: 1 hamis /: 1
1 réteg
titanfehér hamis /: 1 hamis/: 1
1 réteg
Fehérjét és olajat is tartalmazo igaz /: 2 igaz /: 2
festékrétegek
2 réteg
olomfehér igaz/: 1 igaz /. 1
1 réteg
titanfehér igaz/: 1 igaz /. 1
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1 réteg

26. tablazat: Ismert dsszetételd, ,,A” jell sorozat Lissamine rhodamine sulfonyl chloride reagenssel

el6kezelés nélkiil és elokezelést kdvetden megszinezett mintainak 0sszesitd eredményei

Az eldkezelés egyetlen esetben sem okozott valtozast az eldkezelés nélkiil végzett
szinezés eredményeihez képest.

Osszességében elmondhatjuk, hogy a LISSA az dsszes fehérje kotdanyagh alapozot
elszinezte, és nem sziilettek bizonytalan eredmények. A fehérje tartalmu festékrétegek szintén
minden esetben reagaltak, és tobb egyértelmii mint bizonytalan valaszt kaptunk.

Viszont szintén elszinezddott a kizardlag olaj tartalmi, vagy olajat és gyantat
keverékben tartalmazo rétegek mindegyike. Ugyanez igaz a fehérje €s olaj keverék rétegekre.

Mivel a LISSA az Osszes réteget elszinezte, tekintet nélkiil a kdtdanyag tipusara,
elokezelés nélkiil, és eldkezeléssel is, a reagens a vizsgalt mintdkon nem bizonyult
megbizhatonak.

A titanfehérrel kevert rétegek kozott tobb az egyértelmiien, egyenletesebben
elszinezddott, mint az 6lomfehérek kozott, vagyis elképzelhetd, hogy a pigment tipusa ennél a

reagensnél is befolyasolhatja a szinezési reakciot.

Igaz és hamis eredmények aranyai az ismert osszetételd, ,,A” jelli sorozat mintain a
fehérje szinezékek (FLUR, TRITC, LISSA) esetében, elokezelés nélkiil és elokezelést

kovetoen szinezve
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FLUR FLUR TRITC TRITC LISSA LISSA
elékezelés elokezelést elékezelés elokezelést elékezelés elokezelést
nélkiil kovetden nélkiil kovetden nélkiil kovetéen
Osszes alapozo 17 17 18 18 16 16
réteg
igaz 17 15 18 18 16 16
hamis 2
ossz'es f’eherje 9 9 10 10 8 8
festékréteg
igaz 9 9 9 10 8 8
hamis 1
0ssz,es 0’Iaj 4 4 4 4 4 4
festékréteg
igaz 3 3 2 2
hamis 1 1 2 2 4 4
oOsszes olaj és
gyanta 2 2 2 2 2 2
festékréteg
igaz 2 1
hamis 2 2 1 2 2
osszes fehérje
és olaj 2 2 2 2 2 2
festékréteg
igaz 2 2 1 2 2 2
hamis 1

27. tablazat: Igaz és hamis eredmények az ismert Osszetétell, ,,A” jelli sorozat mintain a fehérje

szinezékek (FLUR, TRITC, LISSA) esetében, elokezelés nélkiil és eldkezelést kdvetden szinezve

FLUR FLUR TRITC TRITC LISSA LISSA
elokezelés elokezelést elokezelés elokezelést elokezelés elokezelést
nélkiil kovetden nélkiil kovetden nélkiil kovetéen
oOsszes alapozé 17 17 18 18 16 16
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réteg

igaz 100% 88,3% 100% 100% 100% 100%
hamis 11,7%

osszres f’eherje 9 9 10 10 8 8
festékréteg

igaz 100% 100% 90% 100% 100% 100%
hamis 10%

ossz,es O,Iaj 4 4 4 4 4 4
festékréteg

igaz 75% 75% 50% 50%

hamis 25% 25% 50% 50% 100% 100%
oOsszes olaj és

gyanta 2 2 2 2 2 2
festékréteg

igaz 100% 50%

hamis 100% 100% 50% 100% 100%
osszes fehérje

és olaj 2 2 2 2 2 2
festékréteg

igaz 2 2 1 2 2 2
hamis 1

28. tablazat: Igaz és hamis eredmények %-os aranyai az ismert dsszetételil, ,,A” jell sorozat mintain a

fehérje szinezékek (FLUR, TRITC, LISSA) esetében, eldkezelés nélkiil és elkezelést kovetden

szinezve

A fehérje szinezékek az ismert osszetételi, ,,A” jelii sorozat mintain (FLUR, TRITC,

LISSA) elokezelés nélkiil szinezve

A reagensek elOkezelés nélkiil minden esetben elszinezték a fehérje tartalmu

alapozokat részben vagy teljesen.

A fehérje kotdanyagu festékrétegek koziil egy esetben adtak hamis eredményt, vagyis
nem szinezték el azt (TRITC). A tobbi esetben igaz pozitiv eredményt kaptunk, vagyis tortént

szinreakcio.
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Az olaj kotéanyagu rétegek esetében a FLUR miikodott a legpontosabban (3 igaz, 1
hamis eredmény), a TRITC egyenld aranyban adott hamis és igaz eredményeket, a LISSA
pedig minden esetben hamisat.

Az olajat és gyantat is tartalmazo rétegeknél a TRITC bizonyult a legmegbizhatobbnak
(2 igaz eredmény), a FLUR ¢s a LISSA is csak hamis eredményeket adtak.

A fehérje és olaj keverék festékrétegeknél a FLUR ¢és a LISSA elszinezték a rétegeket,

a TRITC viszont egyenld aranyban adott igaz és hamis eredményeket.

A fehérje szinezékek az ismert Gsszetételi, ,,A” jelii sorozat mintain (FLUR, TRITC,

LISSA) elokezelést kovetoen szinezve

Az eldkezelést kovetden a reagensek az alapozok koziil kettét nem szineztek el
(FLUR), a tobbit részben vagy teljesen. Ez azt jelenti, hogy az eldkezelés minimalisan
rontotta az alapozok esetében a szinezék pontossagat.

A fehérje kotdanyagl festékrétegeket minden esetben elszinezte az Gsszes szinezék.
Az el6kezelés nélkiili eredményekhez képest tehat minimélisan javitotta a szinezés
pontossagat az elokezelés.

Az olaj kotdanyagu rétegeknél nem tortént valtozas az eredményekben az eldkezelés
hatasara.

Az olajat és gyantat is tartalmazd rétegeknél minimalisan romlott a szinezékek
pontossaga, vagyis a TRITC esetében is kaptunk 1 hamis eredményt. A FLUR és a LISSA
szintén csak hamis eredményeket adtak.

A fehérje és olaj keverék festékrétegeknél mindhdrom reagenssel csak pozitiv

eredményeket kaptunk, vagyis nagyon kis mértékben javult a pontossagi arany.

A fehérje szinezékek (FLUR, TRITC, LISSA) specifikussaga a dolgozatban alkalmazott

vizsgalati paraméterekkel az ismert osszetételi, ,,A” jelii mintakon

A FLUR az eldkezelés nélkiili mintakon 34 rétegbdl 31-et szinezett el részben vagy
teljesen, vagyis 3 réteg esetében nem tortént reakcid. Az eldkezelés hatisara 5 réteg nem
szinez6dott el a 34-bol.

A TRITC eldkezelés nélkiil 4 esetben nem okozott szinvaltozast és 32 rétegnél igen.
Az el6kezelés hatdsara az el nem szinezett rétegek szama 3-ra csokkent.

A LISSA elékezelés nélkiil és eldkezeléssel is mind a 32 réteget elszinezte,

fiiggetlentil a kotdanyag tipusatol.
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FLUR TRITC LISSA
fehérjét nem | 6 6 6
tartalmazo rétegek
hamis  eredmények | 3 3 6
elokezelés nélkiil
hamis  eredmények | 3 3 6
elkezeléssel
hiba % 50% 50% 100%

29. tablazat: A fehérjét nem tartalmazé rétegek (6) igaz-hamis eredményeinek aranyai az ,,A” jell

mintakon, a fehérje szinezékekkel (FLUR, TRITC, LISSA)

A fenti tdblazatban dsszefoglaltak alapjan elmondhatjuk, hogy az elékezelés hatisara
nem valtozott a kizdrélag olaj kotdanyagu rétegek hamis elszinezddésének szama egyik
fehérje reagenssel sem.

Az eredmények alapjan kijelenthetjiik, hogy a fentiekben emlitett fehérje reagensek a
dolgozatban hasznalt paraméterekkel az ismert Osszetételi mintdkon nem adnak kelld

pontossagil eredményt a kotdanyag meghatdrozasdhoz, de a FLUR ¢és a TRITC bizonyult

pontosabbnak, az olaj tartalmu rétegeket 50% kortil hamisan megszinezték.

V.1.3.2 Ismeretlen dsszetételii mintak szinezésének eredményei

Olaj szinezékek (RHOD B és 2.7 DCF)
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Ismeretlen 0sszetételii mintak megszinezése Rhodamine B reagenssel

1. sorozat: vizmentes reagenssel szinezve

reagens: 0,25%-os koncentracioban vizmentes etanolban

szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt) 2 csepp pipettabol a keresztmetszetre cseppentve

kimosas/attorlés: propanolos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: Viz (5%) hozzdaddsaval a reagens oldathoz

reagens: 0,25%-os koncentracioban vizmentes etanolban, 5% viz hozzaadasaval

szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt) 2 csepp pipettabol a keresztmetszetre cseppentve

kimosas/attorlés: propanolos vattacsomoval tobbszori attorlés

Minta jele, rétegei Feltételezett | Vizmentes +5% viz a FTIR mérés
kotoanyag reagenssel reagens eredménye
szinezve oldatban
B2
fatabla, tempera (?) (és
olaj)
alapozoé: egyrétegl, fehér | fehérje + + sikertelen (szervetlen
szinl, gipsz savok Kkitakarnak)
szigeteld réteg + - sikertelen (epoxi
kitakar)
1. festékréteg: vilagoskék | tempera: - - olaj (?)
(azurit és 6lomfehér?) fehérje és olaj
2. festékréteg: kék olaj + + olaj, fehérje (?)
Csi?2
nincs mérés
fatabla, tempera és olaj?
alapozd: sargas szinl, fehérje + +
gipsz
1. festékréteg: kék (?) olaj 0 0
lakk: UV sargas gyanta + +
lakk: UV kékes gyanta + +

161




2. festékréteg: sotétkék

olaj

3. festékréteg: sotétkék

olaj

Cst2

fatabla, olaj (?)

alapozo: kétrétegti, fehér,
gipsz

fehérje

1. festékréteg: sarga

olaj

sikertelen (tal vékony
réteg)

2. festékréteg: kék

olaj

olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

olaj (?)

4. festékréteg: kék

olaj

CSF 2

fatabla, olaj (?)

alapozd: sargas, gipsz

fehérje

fehérje (?)

1. festékréteg: fehér
(6lomfehér), sargakkal és
vorosekkel

olaj

fehérje (?)

Di2

nincs mérés

alapozd: sargas, gipsz,
piros, fehér és fekete
szemcsékkel

festékréteg: (?)

lakk

gyanta

EG2

vaszon, olaj

1. alapozo: voros

fehérje

fehérje és olaj (?)

2. alapozd: sarga

fehérje

1. festékréteg: fehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

2. festékréteg: fehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: fehér,

olaj
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vorosekkel és sargakkal

3. Gjraalapozas: sziirkés

fehérje

4. festékréteg: cinkfehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

olaj (?)

FE 2

vaszon, olaj

nincs mérés

alapozd: 3 rétegben, alul
voros és kettd sarga

fehérje

1. festékréteg: sziirke

olaj

2. festékréteg: sziirke

olaj

122

fatabla, olaj (?)

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigetelO réteg

1. festékréteg:
okker/sziirke

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: sziirke

olaj

fehérje és olaj (?)

14.2

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta
eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigeteld réteg

1. festékréteg: sziirke

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

4. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

1132

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta
eredményei alapjin

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigetelQ réteg

1. festékréteg: sziirkéskék

olaj

fehérje és olaj (?)
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2. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

4. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

1142

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta

eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigetelO réteg

1. festékréteg: rozsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: rozsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: rozsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

PM 2

vaszon, olaj

alapozd: sargas, két
rétegben

fehérje

fehérje és olaj (?)

1. festékréteg: sotétkék

olaj

olaj (?)

Ski2

alapozo: sargas

fehérje

sikertelen (szervetlen

savok kitakarnak)

1. festékréteg: okker szinii

tempera

olaj

2. festékréteg: sotétkék

olaj

olaj és fehérje (?)

So?2

nincs mérés

alapozd: sziirkés-sarga

fehérje

1. festékréteg: kék

2. festékréteg: voros

3. festékréteg: voros

4. festékréteg: fehér

olaj

SZi2

alapozo: sargas

fehérje

fehérje (?7)

1. festékréteg: sziirke

fehérje és olaj ?

fehérje és olaj (?)
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2. festékréteg: kék fehérje és olaj ? 0 0 fehérje és olaj (?)
lakk + +
3. festékréteg: kék olaj / / olaj (?)
VT2
vaszon, olaj
alapozé: sargas fehérje + + fehérje és olaj (?)
1. festékréteg: sziirke olaj + + olaj (?)
2. festékréteg: sziirke olaj / / olaj (?)
30. tablazat: Ismeretlen Osszetételi mintadk megszinezése Rhodamine B reagenssel
Osszegzés
viz nélkiil viz viz nélkiil viz
hozzaadasaval hozzaadasaval
az eredmények szamszeri eloszlasa | az eredmények szazalékos eloszlasa
osszes réteg 69 69
pozitiv egyértelmii 36 21 52,1% 30,4%
pozitiv nem egyértelmii 25 39 36,2% 56,5%
pozitiv 0sszesen 61 60 88,4% 86,9%
negativ 3 4 4,3% 5,7%
nem értékelhetd 5 5 7,2% 7,2%
alapozok 18 18
pozitiv egyértelmii 16 11 88,8% 61,2%
pozitiv nem egyértelmii 2 7 11,2% 38,8%
pozitiv dsszesen 18 18 100% 100%
negativ - - - -

165




nem értékelhetd - - - -
festékrétegek 42 42

pozitiv egyértelmii 15 6 35,7% 14.2%
pozitiv nem egyértelmii 22 31 52,3% 73,8%
pozitiv 0sszesen 34 34 80,9% 80,9%
negativ - - - -
nem értékelhetd 5 5 11,9% 11,9%
lakkrétegek 4 4

pozitiv egyértelmii 3 3 5% 75%
pozitiv nem egyértelmii 1 1 25% 25%
pozitiv 0sszesen 4 4 100% 100%
negativ - - - -
nem értékelhetd - - - -
szigetelorétegek 5 5

pozitiv egyértelmii 2 1 40% 20%
pozitiv nem egyértelmii 3 3 60% 60%
pozitiv 0sszesen 5 4 100% 80%
negativ - 1 - 20%
nem értékelhetd - - - -

31. tablazat: Rhodamine B reagenssel megszinezett, ismeretlen 6sszetételii mintak eredményeinek

Osszegzése

Az Osszes réteget tekintve a viz hozzdaddsa a RHOD B-hez minimalisan (1 réteg)
csokkentette a reagalt rétegek szamat, és ndtt a nem egyértelmiien elszinezett rétegek szama
(14 réteg). Ebbdl arra kovetkeztetiink, hogy a viz hozzaadasa vagy valoban csokkenti a hamis
kotddés mértékét, vagy a szinezés intenzitasdban okozhat valtozast, bar kismértékiit.

Az alapozdkat minden esetben elszinezte a reagens, de valtoz6 intenzitissal. A
vizmentes oldattal sokkal tobb az egyenletesen, élénken lumineszkalo réteget kaptunk. A viz

hozzaadasa ebben az esetben is a nem egyértelmii eredmények szdmat novelte.

166



A festékrétegeknél szintén a nem egyértelmi eredmények szama nétt a viz
hozzdadasanak hatdsara. A negativ, vagyis nem elszinezett rétegek szdma nem valtozott a
reagens oldat modositasanak hatésara.

A lakkrétegeket mind a vizmentes, mind a vizet tartalmaz6 reagens elszinezte minden
esetben. Négybdl harom esetben egyértelmii eredményt kaptunk, mind a két valtozattal. A
reakcid oka, hogy a lakkokat alkoto természetes gyantdk oldodnak etanolban.

A szigetelorétegek koziil az Osszes pozitiv reakcidt adott a vizmentes reagenssel,
részben vagy teljesen. Viz hozzaadasaval egy réteg nem szinezodott el, a tobbi igen. Mindkét

valtozatnal tobb volt a nem egyértelmii eredmény.

A Rhodamine B ismeretlen 0Osszetételi mintak esetében is, csakugy, mint az
ismerteknél a rétegek tilnyomo tobbségét elszinezi valamilyen mértékben. Ezt az eredményt
onmagaban tekintve is kijelenthetd, hogy a reagens specifikussaga nem elégséges ahhoz, hogy
kotdanyag meghatarozasra alkalmas legyen.

Az alapozdk esetében, ahol az éltalanos kétéanyag az enyv (vagyis fehérje), a reagens
elég megbizhatatlannak tinik. A viz hozzdaddsa a reagens oldathoz csokkentette az
elszinezddések intenzitasat, vagyis elképzelhetd, hogy valamilyen hatidssal van a kotési
reakciora — ahogy Schaefer felveti. Viszont egyetlen esetben sem kaptunk negativ eredményt,
tehat vagy nem elég hatékony ez a megoldds a szinezék precizitdsanak javitdsara, vagy a
dolgozatban alkalmazott mennyiség nem volt az.

A mitargyak szemrevételezése, koruk, (esetleg a tisztitoprobak) alapjan a
festékrétegek mindegyike tartalmazhat olajat. Nagy tobbségiiket valdsziniileg szarado olajjal,
kisebb résziiket esetleg temperdval (tojassargdja) készithették. Minden esetben pozitiv
eredményre szamithattunk tehat a szinezeéktdl, ami a nem értékelhetd rétegektdl eltekintve
teljestlt is.

A lakkrétegek altalanosan gyantakbol késziilnek, és mivel ezeket oldja a reagens
oldészereként hasznalt etanol, minden esetben hamis pozitiv eredményt kaptunk. Ezek alapjan
kijelenthetjiik, hogy a reagens a kizarolag gyantabol késziilt rétegeket hamisan elszinezheti.

A szigetelOrétegek altalanosan fehérje vagy gyanta (sellak) bevonatok, amelyekkel a
hordoz6 szivo hatasat csokkentik. A sellak szintén oldddhat etanolban, viszont narancsos
lumineszkalasaval jol azonosithatd. Az éltalam vizsgalt mintdkon nem lathat6 sellak, mint
szigeteld réteg. A mintdkon végzett 10 tesztbdl minddssze 1 esetben kaptunk negativ

eredmeényt, ezért a szigeteldrétegeknél is bizonytalannak tlinik a Rhodamine B specifikussaga.
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Ismeretlen osszetételii, miitargyakbol vett mintak megszinezése 2,7 Dichlorofluorescein

reagenssel
1. sorozat: vizmentes reagenssel szinezve

reagens: 0,2%-os koncentraciéban vizmentes etanolban
szinezési idd: 2 perc (fedélemez alatt) 2 csepp pipettabol a keresztmetszetre cseppentve

kimosas/attorlés: propanolos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: Viz (5%) hozzdaddsaval a reagens oldathoz

reagens: 0,2%-os koncentracidban vizmentes etanolban, 5% viz hozzaadasaval
szinezési idd: 2 perc (fedélemez alatt) 2 csepp pipettabol a keresztmetszetre cseppentve

kimosas/attorlés: propanolos vattacsomoval tobbszori attorlés

Minta jele, rétegei Feltételezett | Vizmentes +5% viz a FTIR mérés
kotoanyag reagenssel reagens eredménye
szinezve oldatban
CSF1

fatabla, olaj (?)

alapozé: sargas, gipsz fehérje / / fehérje (?)

olaj / / fehérje (?)

1. festékréteg: fehér
(sargakkal és vorosekkel)

lakk gyanta / / -
2. festékréteg: sziirke olaj / 0 -
Csil

nincs mérés
fatabla, tempera és olaj?

alapozo: sargas szini, fehérje / +
gipsz

1. festékréteg: kék (?) olaj 0 0
lakk: UV sargas gyanta - 0
lakk: UV kékes gyanta - 0
2. festékréteg: sotétkék olaj - 0
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3. festékréteg: sotétkék

olaj

EG1

vaszon, olaj

1. alapozo: vords

fehérje

fehérje és olaj (?)

2. alapozd: sarga

fehérje

1. festékréteg: fehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

2. festékréteg: fehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: fehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

3. tjraalapozas: sziirkés

olaj

4. festékréteg: cinkfehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

olaj (?)

114.1

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta
eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigetelO réteg

1. festékréteg: rdzsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: rozsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: rozsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

Jil

fatabla, tempera

1. alapozd: 2 rétegben,
fehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

2. alapozd: sarga

fehérje

1. festékréteg: fehér

tempera:
fehérje és olaj

2. réteg: bolusz (?)

fehérje és olaj

3. réteg: fém (?)

ME 1
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vaszon, olaj

alapozd: voros

fehérje

fehérje (?)

1. festékréteg: sziirke

olaj

olaj és fehérje (?)

lakk

gyanta

PM1

vaszon, olaj

alapozd: sargas, két
rétegben

fehérje

fehérje és olaj (?)

1. festékréteg: sotétkék

olaj

olaj (?)

VT1

vaszon, olaj

alapozo: sargas

fehérje

fehérje és olaj (?)

1. festékréteg: sziirke

olaj

olaj (?)

2. festékréteg: sziirke

olaj

olaj (?)
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Osszegzés

viz nélkiil viz hozzaadasaval viz nélkiil viz hozzaadasaval

az eredmények szamszerii eloszlasa az eredmények szazalékos eloszlasa
osszes réteg 35 35
pozitiv egyértelmii 6 9 17,1% 25, 7%
pozitiv nem egyértelmi 18 18 51,4% 51,4%
pozitiv 0sszesen 24 27 68,5% 77,1%
negativ 8 1 22,8% 2,8%
nem értékelhetd 3 7 8,5% 20%
alapozok 11 11
pozitiv egyértelmii 2 3 18,2% 27,2%
pozitiv nem egyértelmi 8 7 72,7% 63,6%
pozitiv 0sszesen 10 10 90,9% 90,9%
negativ 1 1 9% 9%
nem értékelhetd - - - -
Sfestékrétegek 18 18
pozitiv egyértelmii 5 5 27,7% 27,7%
pozitiv nem egyértelmi 8 8 44,4% 44,4%
pozitiv 0sszesen 13 13 72,2% 72,2%
negativ 4 - 22.2% -
nem értékelhetd 1 5 5,5% 27,7%
lakkrétegek 4 4
pozitiv egyértelmii - 1 - 25%
pozitiv nem egyértelmii 1 1 25% 25%
pozitiv 0sszesen 1 2 25% 50%
negativ 2 - 50% -
nem értékelhetd 1 2 25% 50%
szigetelorétegek 1 1
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pozitiv egyértelmi - - - -

pozitiv nem egyértelmii - 1 - 100%

pozitiv 0sszesen - - - -

negativ 1 - 100% -

nem értékelhetd - - - -

32. tablazat: Ismeretlen Gsszetételit mintak megszinezése 2,7 Dichlorofluorescein reagenssel

Az 0Osszes réteget tekintve viz hozzaadasval a reagens oldathoz nétt az egyértelmi
pozitiv eredmények szama. A részben elszinezett rétegek szama nem valtozott az oldat
Osszetételének valtoztatisara. A vizmentes reagenssel az elvéltozott rétegek szdma a nem
reagaltak haromszorosa. A vizes reagenssel tobb réteg szinez6dott el, mint a vizmentessel.

Az alapozok esetében egy kivételével az Osszes réteg elszinezddott részben vagy
teljesen, mindkét reagens oldattal. Viz hozzdadasdval minimalisan (1-gyel) nétt az
egyértelmiien elszinezett rétegek szama. Vagyis a viz jelentésen nem befolyasolta az alapozdk
elszinez6désének mértékét: nem csokkent a feltételezhetden fehérje kotdanyagh rétegeknél a
hamis pozitiv eredmények szama.

A festékrétegek esetében ugyanannyi pozitiv egyértelmli és nem egyértelmii
eredményt kaptunk a vizes reagenssel, mint a viz nélkiilivel. A nem értékelhetd rétegek szdma
a vizsgalt mintdk miatt, nem a szinezék okan noétt a vizes oldat esetében (a mintak
Ujracsiszolasa kozben eltlintek egyes rétegek).

A lakkrétegeknél nétt az elszinezddott rétegek szama a viz hozzdadéasaval, a nem
egyértelmii eredmények szdma nem valtozott.

Az alapozok esetében a DCF egy réteg kivételével az Osszessel reagélt valamilyen

mértékben.
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Ismeretlen oOsszetételli, miitargyakbol vett mintak szinezési eredményeinek

osszehasonlito értékelése, RHOD B és DCF reagensekkel

RHOD B RHOD B 2,7 DCF 2,7 DCF
vizmentes viz hozzaadasaval vizmentes viz hozzaadasaval
osszes réteg
pozitiv egyértelmii 52,1% 30,4% 17,1% 25,7%
pozitiv nem 36,2% 56,5% 51,4% 51,4%
egyértelmil
pozitiv 0sszesen 88,4% 86,9% 68,5% 77,1%
negativ 4,3% 5,7% 22,8% 2,8%
nem értékelhetd 7,2% 7,2% 8,5% 20%
alapozok
pozitiv egyértelmii 88,8% 61,2% 18,2% 27,2%
pozitiv nem 11,2% 38,8% 72,7% 63,6%
egyértelmil
pozitiv 0sszesen 100% 100% 90,9% 90,9%
negativ - - 9% 9%
nem értékelhetd - - - -
festékrétegek
pozitiv egyértelmii 35,7% 14,2% 27, 7% 27, 7%
pozitiv nem 52,3% 73,8% 44,4% 44,4%
egyértelmii
pozitiv 0sszesen 80,9% 80,9% 72,2% 72,2%
negativ - - 22,2% -
nem értékelhetd 11,9% 11,9% 5,5% 27,7%
lakkrétegek
pozitiv egyértelmii 75% 75% - 25%
pozitiv nem 25% 25% 25% 25%
egyértelmi
pozitiv dsszesen 100% 100% 25% 50%
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negativ

50%

nem értékelhetd

25%

50%

szigetelorétegek

pozitiv egyértelmi

40%

20%

pozitiv nem
egyértelmil

60%

60%

100%

pozitiv 0sszesen

100%

80%

100%

negativ

20%

100%

nem értékelhetd - - - -

33. tablazat: 2,7 Dichlorofluorescein reagenssel megszinezett, ismeretlen dsszetételti mintak

eredményeinek 0sszegzése

Osszes réteg

A legkevesebb pozitiv egyértelmli eredményt a vizmentes Dichlorofluorescein
(17,1%) hasznalataval kaptunk, a legtobbet pedig a vizmentes Rhodamine B-vel (52,1%). A
viz hozzdadasa a reagens oldathoz a RHOD B esetében csokkentette a pozitiv eredmények
szamat, a DCF esetében novelte. A RHOD B mindkét valtozattal tobb réteget szinezett el,
mint a DCF azonos modon hasznalva. A legkevesebb pozitiv, nem egyértelmii elszinez6dést a
vizmentes RHOD B (36,2%), a legtobbet (56,5%) pedig a vizzel kevert RHOD B adta. A
DCF mindkét valtozattal egyenld mértékben okozta a rétegek részleges elszinezOdését.
Osszességében a vizmentes DCF reagilt a legkevesebb réteggel (68,5%), a legtdbbel a
vizmentes RHOD B (88,4%). A RHOD B az 6sszes réteg kozel 90%-aval reakcioba lépett. A
legkevesebb negativ eredményt a vizzel kevert (2,8%), a legtobbet a vizmentes (22,8%) DCF
adta. Egyenl6 szdmu réteget nem tudtunk értékelni a RHOD B mindkét véltozataval (7,2%-
7,2%), a vizzel elegyitett DCF hasznalatakor pedig a rétegek 20%-at.

Alapozok

A legkevesebb alapozd réteget a vizmentes DCF szinezte el (18,2%), a legtobbet
(88,8%) pedig a vizmenetes RHOD B. A viz hozzdadasa a reagens oldathoz a RHOD B
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esetében csokkentette a reagalt rétegek szamat, a DCF esetében pedig novelte. A legkevesebb
nem egyértelmii eredményt a vizmentes RHOD B adta (11,2%), a legtdbbet a vizmentes DCF
(72,7%). A viz hozzéadasa a reagens oldathoz a RHOD B-nél novelte, a DCF-nél
csOkkentette a részben elszinezett rétegek szamat. A DCF az Osszes alapoz6 90,9%-aval
reagalt, mig a RHOD B mindet megszinezte. A RHOD B egyik valtozataval sem kaptunk

negativ eredményt, a DCF-vel mindkét modon azonos szdmu réteg (9%) nem valtozott el.
Festékrétegek

A festékrétegek esetében a legkevesebb pozitiv egyértelmi eredményt a vizzel kevert
(14,2%) RHOD B adta, a legtobbet a vizmentes RHOD B (35,7%). A viz hozzdadéasa a
reagens oldathoz a RHOD B esetében csokkentette, a DCF-nél nem befolyasolta az elszinezett
rétegek szamat. A DCF a legkevesebb (mindkét valtozata ugyanannyi, 44,4%) réteget szinezte
el részben, a vizzel kevert RHOD B a legtdbbet (73,8%). Osszességében a DCF mindkét
valtozata 72,2%-at, a RHOD B mindkét modon eclkészitett oldata 80,9%-at szinezte el a
festékrétegeknek. Negativ eredményt csak DCF vizmentes oldataval kaptunk (22,2%). A
legkevesebb nem értékelhetd réteget a vizmentes DCF hasznalataval (5,5%), a legtobbet
(27,7%) a vizzel kevert oldataval kaptuk.

Lakkrétegek

Nem kaptunk pozitiv egyértelmii eredményt a vizmentes DCF-vel, a legtobb
lakkréteget a RHOD B szinezte el (75-75%) mindkét valtozataval egyenldé mértékben. A nem
egyértelmili eredmények szdma egyenld a két reagens Gsszes valtozataval (25-25%) szinezve.
A vizmentes DCF a legkevesebb (25%), a RHOD B mindkét modon elkészitett oldata pedig
az Osszes lakkréteget elszinezte. Negativ eredményeket csak a vizmenetes DCF-vel kaptunk
(50%). RHOD B hasznalataval minden lakkréteget tudtunk értékelni, a vizzel kevert DCF

alkalmazaséaval azonban a rétegek fele (50%) értékelhetetlen lett.
Szigetelorétegek

A DCF egyik vaéltozataval sem kaptunk egyértelmli pozitiv eredményt, a RHOD B
vizmentes valtozataval pedig a szigetelorétegek 40%-a teljesen elvaltozott. A vizmentes DCF
bizonytalan eredményt nem adott, mig vizzel keverve az G6sszes (100%) réteget elszinezte
valamilyen mértékben. A vizmenetes DCF nem reagalt a szigetel6rétegekkel, a vizmentes
RHOD B és a vizes DCF pedig valamilyen mértékben az osszessel (100-100%). A lakkok

esetében az Gsszes réteget értékelni tudtuk.
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Fehérje szinezékek (FLUR, TRITC és LISSA)

Ismeretlen oOsszetételii,

reagenssel és a mintak FTIR mérései alapjan feltételezett kotéanyag

1. sorozat: eldkezelés nélkiil szinezve

elékezelés: nincs

reagens: 0,05%-0s koncentracioju oldat vizmentes acetonban

szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: elokezelést kovetoen szinezve

elékezelés: fehérje denaturalasa 5 percig 8% (vegyes) NH,OH-ban

reagens: 0,05%-0s koncentracioju oldat vizmentes acetonban

szinezesi ido: 2 perc (fedélemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

miitargyakbol vett mintak megszinezése Flourescamine

Minta jele, rétegei Feltételezett | Elokezelés Eldkezeléssel FTIR mérés
kotoanyag nélkiil eredménye

B2

fatabla, tempera (?) (és

olaj)

alapozoé: egyrétegi, fehér | fehérje - + sikertelen (szervetlen

szinl, gipsz savok kitakarnak)
- 0 sikertelen (epoxi

kitakar)

szigeteld réteg

1. festékréteg: vilagoskék | tempera: - + olaj (?)

(azurit és 6lomfehér?) fehérje és olaj

2. festékréteg: kék olaj - / olaj, fehérje (?)

BN 4

vaszon, olaj

alapozoé: sargas szinl fehérje / 0 fehérje és olaj (?)

1. festékréteg: sotétebb olaj / + olaj és fehérje (?)
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sziirke

2. festékréteg: vilagosabb
sziirke

olaj

olaj és fehérje (?)

CSF 3

fatabla, olaj (?)

alapozd: sargas, gipsz

fehérje

fehérje (?)

1. festékréteg: fehér
(6lomfehér), sargakkal és
vorosekkel

olaj

fehérje (?)

lakk

gyanta

Csi?2

fatabla, tempera és olaj?

nincs mérés

alapozd: sargas szindl,
gipsz

fehérje

1. festékréteg: kék (?)

olaj

lakk: UV sargas

gyanta

lakk: UV kékes

gyanta

2. festékréteg: sotétkék

olaj

3. festékréteg: sotétkék

olaj

Cstl

fatabla, olaj (?)

alapozd: kétrétegii, fehér,
gipsz

fehérje

1. festékréteg: sarga

olaj

sikertelen (tal vékony
réteg)

2. festékréteg: kék

olaj

olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

olaj (?)

4. festékréteg: kék

olaj

EG4

vaszon, 0laj

1. alapozo: vOrds

fehérje

fehérje és olaj (?)

2. alapozo: sarga

fehérje
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1. festékréteg: fehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

2. festékréteg: fehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: fehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

3. Gjraalapozas: sziirkés

olaj

4. festékréteg: cinkfehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

olaj (?)

FE4

vaszon, olaj

nincs mérés

alapozé: 3 rétegben, alul
voros és kettd sarga

fehérje

1. festékréteg: sziirke

olaj

2. festékréteg: sziirke

olaj

124

fatabla, olaj (?)

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigetelO réteg

fehérje

1. festékréteg:
okker/sziirke

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: sziirke

olaj

fehérje és olaj (?)

113.4

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta
eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj

szigeteld réteg

fehérje

1. festékréteg: sziirkéskék

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

4. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

1143

az | 2.2-es minta
eredményei alapjan
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fatabla, olaj (?)

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigeteld réteg

fehérje

1. festékréteg: rozsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: rozsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: rézsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

116.2

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta
eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigeteld réteg

fehérje

1. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

Ji2

fatabla, olaj/tempera (?)

1. alapozd: fehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

festékréteg: voros (?)

fehérje

lakk/bevonat

gyanta

lakk/bevonat

gyanta

ME 3

vaszon, olaj

alapozd: voros

fehérje

fehérie ()

1. festékréteg: sziirke

olaj

olaj és fehérje (?)

PM 4

vaszon, olaj

alapozd: sargas, két
rétegben

fehérje

fehérje és olaj (?)

1. festékréteg: sotétkék

olaj

olaj (?)

Skil
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alapoz6: sargas

fehérje

sikertelen (szervetlen
savok kitakarnak)

1. festékréteg: okker szinii

tempera

olaj

2. festékréteg: sotétkék

olaj

olaj és fehérje (?)

SZi2

fatabla, tempera?

alapozo: sargas

fehérje

fehérje (?7)

1. festékréteg: sziirke

fehérje és olaj ?

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék

fehérje és olaj ?

fehérje és olaj (?)

lakk

3. festékréteg: kék

olaj (?)

VT1

vaszon, olaj

alapozo: sargas

fehérje

fehérje és olaj (?)

1. festékréteg: sziirke

olaj

olaj (?)

2. festékréteg: sziirke

olaj

olaj (?)

34. tablazat: Ismeretlen Osszetételi mintak megszinezése Fluorescamine reagenssel

elokezelés nélkiil

elokezeléssel

elokezelés nélkiil

elokezeléssel

az eredmények szamszerii eloszlasa

az eredmények szazalékos eloszlasa

0sszes réteg 70 70

pozitiv egyértelmii - 6 - 8,5%
pozitiv nem egyértelmil 16 17 22,8% 24,2%
pozitiv Gsszesen 16 23 22,8 % 32,8%
negativ 47 27 67,1% 38,5%
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nem értékelhetd 7 20 10% 28,5%

alapozok 19 19

pozitiv egyértelmii - 3 - 15,7%
pozitiv nem egyértelmii 10 10 52,6% 52,6%
pozitiv 0sszesen 10 13 52,6% 68,4%
negativ 9 2 47,3% 10,5%
nem értékelhetd - 4 - 21,%
festékrétegek 40 40

pozitiv egyértelmii - 3 - 7,5%
pozitiv nem egyértelmii 5 4 12,5% 10%
pozitiv 0sszesen 5 7 12,5% 17,5%
negativ 30 20 5% 50%
nem értékelhetd 5 13 12,5% 32,5%
lakkrétegek 6 6

pozitiv egyértelmii - - - -

pozitiv nem egyértelmii - 1 - 16%
pozitiv 0sszesen - - - 16%
negativ 4 3 66% 50%
nem értékelhetd 2 2 33,3% 33,3%
szigetelorétegek 5 5

pozitiv egyértelmii - - - -

pozitiv nem egyértelmii 1 2 20% -
pozitiv 0sszesen 1 2 20% -
80% 20%
negativ 4 2 - -
nem értékelhetd - 1 - -

35. tablazat: Fluorescamine reagenssel megszinezett, ismeretlen 6sszetételii mintdk eredményeinek

Osszegzése
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Az Osszes réteget tekintve pozitiv egyértelmii eredményeket csak a denaturalt
mintaknal kaptunk (6), az eldkezelés nélkiili szinezéseknél nem sziiletett pozitiv eredmény. A
részben elszinezett (nem egyértelmil) rétegek szama mindkét valtozatnal kozel azonos (16-
17). Az elkezelés hatasara nagymértékben nott a nem értékelhetd rétegek szama.

Az alapozodknal pozitiv egyértelmii eredményeket szintén csak a denaturalt mintdknal
kaptunk. A részben elszinez6dott (nem egyértelmii) eredmények szama megegyezik az
elokezelt és elokezelés nélkiil végzett tesztek esetében. A denaturalast kovetden 4 réteget nem
tudtunk értékelni, mig eldkezelés nélkiil minden alapozé értékelhetd volt.

A festékrétegeknél, csaktigy, mint az alapozok esetében a denaturalés hatdsara a nem
értékelhetd és az egyértelmiien elszinezddott rétegek szdma ndétt. A részben elvaltozott
rétegek szdma szintén kozel azonos (5-4) a két valtozatnal. Az eldkezelés nélkiil végzett
szinezéssel jelentésen tobb negativ eredményt kaptunk, mint pozitiv nem egyértelmiit (30-5).

A lakkrétegeknél egyik valtozatnal se kaptunk egyértelmli pozitiv eredményt.
Elokezeléssel egy réteg részben elszinezddott, elokezelés nélkiil csak negativ és nem
értékelheté eredményeket kaptunk. A nem értékelheté rétegek szama (2-2) megegyezett az
elokezeléssel és eldkezelés nélkiili szinezéseknél is.

A szigeteldrétegeknél nem kaptunk pozitiv egyértelmili eredményt se el6kezeléssel, se
anélkiil. A részben elszinezddott rétegek szama denaturdlassal eggyel tobb, mint denaturalas
nélkil. Elékezelés nélkiil tobb a negativ eredmény, mint eldkezeléssel. A denaturalt mintaknal
egy esetben nem volt értékelhetd a szinezés.

A reagens kékes-fehér fluoreszkaldsa nagyban neheziti az eredmények értékelését,
ugyanis sok esetben a kotéanyagok autofluoreszkéalasa hasonlo6 szinii (fehérjek).

Osszességében elmondhatjuk, hogy pozitiv egyértelmii eredményeket csak a denaturalt
mintdk esetében kaptunk. A denaturalast kovetd szinezéseknél bar sziilettek egyértelmil
pozitiv eredmények, de nagymértékben ndtt a nem értékelhetd rétegek szama.

Az alapozoknal FLUR hasznélatakor komoly probléma a reagens szine: az altalanosan
fehérje tartalmu rétegek eleve kékes-fehéren lumineszkalnak, igy nehézkes a szinvaltozas

megitélése.
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Ismeretlen osszetételii, miitargyakbdl vett mintak megszinezése TRITC reagenssel és a

mintak FTIR mérései alapjan feltételezett kotoanyag
1. sorozat: elokezelés nélkiil szinezve

eldkezelés: nincs
reagens: 0,2%-os koncentracioji oldat vizmentes acetonban
szinezesi ido: 2 perc (fedélemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

2. sorozat: elokezelést kovetden szinezve

elokezelés: fehérje denaturalasa 5 percig 8% (vegyes) NH4OH-ban
reagens: 0,2%-os koncentracioji oldat vizmentes acetonban
szinezesi ido: 2 perc (fedélemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoval tobbszori attorlés

Minta jele, rétegei Feltételezett | Elokezelés Eldkezelve FTIR mérés
kotoanyag nélkiil eredménye

B1

fatabla, tempera (?) (és

olaj)

alapozd: egyrétegii, fehér | fehérje / / sikertelen (szervetlen

szind, gipsz

savok kitakarnak)

szigetelO réteg - -

sikertelen (epoxi

kitakar)
1. festékréteg: vilagoskék | tempera: - / olaj (?)
(azurit és 6lomfehér?) fehérje és olaj
2. festékréteg: kék olaj - / olaj, fehérje (?)
BN 4

vaszon, olaj

alapozd: sargas szinl fehérje 0 0

fehérje és olaj

1. festékréteg: s6tétebb olaj + +
sziirke

olaj és fehérje (?)

2. festékréteg: vilagosabb | olaj / +
sziirke

olaj és fehérje (?)
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CSF1

fatabla, olaj (?)

alapozd: sargas, gipsz fehérje / + fehérje (?)

1. festékréteg: fehér olaj / / fehérje (?)
(sargakkal és vorosekkel)

lakk gyanta 0 0

2. festékréteg: sziirke olaj / /

Csil nincs mérés

fatabla, tempera és olaj?

alapozo: sargas szini, fehérje / +
gipsz

1. festékréteg: kék (?) olaj 0 0
lakk: UV sargas gyanta / +
lakk: UV kékes gyanta / 0
2. festékréteg: sotétkék olaj / /
3. festékréteg: sotétkék olaj / /
Cstl

fatabla, olaj (?)

alapozd: kétrétegii, fehér, | fehérje / / -
gipsz

1. festékréteg: sarga olaj - / sikertelen (tul vékony
réteg)

2. festékréteg: kék olaj - / olaj (?)

3. festékréteg: kék olaj 0 0 olaj (?)

4. festékréteg: kék olaj 0 0 -

FE1
nincs mérés
vaszon, olaj

alapoz6: 3 rétegben, alul fehérje - / -
voros és kettd sarga

1. festékréteg: sziirke olaj - / -
2. festékréteg: sziirke olaj - / -
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12.1

fatabla, olaj (?)

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)]

szigeteld réteg

1. festékréteg:
okker/sziirke

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: sziirke

olaj

fehérje és olaj (?)

1131

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta
eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigeteld réteg

1. festékréteg: sziirkéskék

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

116.1

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta
eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigeteld réteg

1. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

Jil

fatabla,

1. alapozd: 2 rétegben,
fehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

2. alapoz0: sarga

fehérje

1. festékréteg: fehér

tempera:
fehérje és olaj

2. réteg: bolusz (?)

fehérje és olaj

3. réteg: fém (?)

ME 1
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vaszon, olaj

alapozd: voros

fehérje

fehérje (?)

1. festékréteg: sziirke

olaj

olaj és fehérje (?)

lakk

gyanta

PM1

vaszon, olaj

alapozd: sargas, két
rétegben

fehérje

fehérje és olaj (?)

1. festékréteg: sotétkék

olaj

olaj (?)

Skil

alapozo: sargas

fehérje

sikertelen (szervetlen
savok kitakarnak)

1. festékréteg: okker szinii

tempera

olaj

2. festékréteg: sotétkék

olaj

olaj és fehérje (?)

So2

alapozd: sziirkés-sarga

fehérje

1. festékréteg: kék

2. festékréteg: voros

3. festékréteg: vords

4. festékréteg: fehér

olaj

SZil

fatabla, tempera

alapozo: sargas

fehérje

fehérje (?)

1. festékréteg: sziirke

fehérje és olaj ?

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék

fehérje és olaj ?

fehérje és olaj (?)

lakk

3. festékréteg: kék

olaj (?)

VT1

vaszon, olaj
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alapoz6: sargas fehérje / + fehérje és olaj (?)
1. festékréteg: sziirke olaj / / olaj (?)
2. festékréteg: sziirke olaj 0 / olaj (?)

36. tablazat: Ismeretlen Gsszetételii mintak megszinezése Tetrarhodamine isothyocianate reagenssel

Osszegzés

elokezelés nélkiil

elokezeléssel

elokezelés nélkiil

elokezeléssel

az eredmények szdmszerli eloszlasa

az eredmények szazalékos eloszlasa

osszes réteg 64 64

pozitiv egyértelmii 4 11 6,25% 17,1%
pozitiv nem egyértelmii 33 28 51,5% 43,7%
pozitiv 0sszesen 37 39 57,8% 60,9%
negativ 15 10 23,4% 15,6%
nem értékelhetd 12 15 18,75% 23,4%
alapozok 17 17

pozitiv egyértelmii 1 6 5,8% 35,2%
pozitiv nem egyértelmii 12 8 70,5% 47%

pozitiv 0sszesen 13 14 76,4% 82,3%
negativ 3 2 17,6% 11,7%
nem értékelhetd 1 1 5,8% 5,8%
festékrétegek 36 36

pozitiv egyértelmii 2 3 5,5% 8,3%
pozitiv nem egyértelmi 18 20 50% 55,5%
pozitiv 0sszesen 20 23 55,5% 63,8%
negativ 9 8 25% 22,2%
nem értékelhetd 7 5 19,4% 13,8%
lakkrétegek 5 5

pozitiv egyértelmii - 1 - 20%
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pozitiv nem egyértelmi 3 - 60% -

pozitiv 0sszesen 3 1 60% 20%
negativ - - - -
nem értékelhetd 2 4 40% 80%
szigetelorétegek 4

pozitiv egyértelmii 1 1 25% 25%

pozitiv nem egyértelmii - - ) -

pozitiv 0sszesen - - - -

negativ 3 3 5% 75%

nem értékelhetd - - - -

37. tablazat: Tetrarhodamine isothyocianate reagenssel megszinezett, ismeretlen sszetételii mintak

eredményeinek Osszegzése

Eldkezelés nélkiil és eldkezeléssel is a vizsgalt rétegek tobb mint a fele elszinezddott
valamilyen mértékben a TRITC hasznalataval. A nem értékelhetd tesztek aranya viszonylag
magas mindkét valtozatban, a denaturalassal pedig tovabb nétt. A részben reagalt rétegek
szama joval magasabb, mint az egyértelmieké, de az eldkezelés hatdsira utobbiak szama
szintén ndvekedett.

Az alapozok nagyobb része szintén reagalt valamilyen mértékben a reagenssel. Pozitiv
egyértelmill valaszt elokezelés nélkiil csupan egy esetben kaptunk, a denaturalast kdvetden
emelkedett a hatarozottan elszinezett rétegek szama. Negativ és nem értékelhetd eredményt
mindkét valtozatban kaptunk néhany (4-3) esetben.

A festékrétegek tobb mint a fele szintén elszinezddott, de thlnyomorészt nem
egyértelmiien. A denaturdlds kismértékben novelte a reagalt rétegek szamat. A
festékrétegeknél is elég magas a nem értékelhetd tesztek aranya.

A lakkrétegek esetében eldkezelés nélkiil nagyrészt kdzel azonos szamban egyértelmii
pozitiv és nem értékelhetd eredményeket kaptunk. Az elokezelés hatdsara 5-bol 4 esetben nem
tudtuk a rétegeket értékelni.

A szigetel6 rétegeknél mindkét valtozattal egy-egy esetben kaptunk pozitiv egyértelmii
eredményt, a tobbi negativ lett.

A TRITC esetében altalanosan elmondhatd, hogy viszonylag magas a nem értékelhetd

rétegek szama
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Ismeretlen osszetételli, miitargyakbol vett mintak megszinezése LISSA reagenssel és a

mintak FTIR mérései alapjan feltételezett kotoanyag
1. sorozat: elokezelés nélkiil szinezve

elékezelés: nincs

szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoéval tobbszori attorlés

2. sorozat: elokezelést kovetden szinezve

elékezelés: fehérje denaturalasa 5 percig 8% (vegyes) NH;,OH-ban

crer

szinezesi ido: 2 perc (fed6lemez alatt)

kimosas/attorlés: acetonos vattacsomoéval tobbszori attorlés

Minta jele, rétegei Feltételezett | Elokezelés Eldkezelve FTIR mérés
kotoanyag nélkiil eredménye

B2

fatabla, tempera (?) (és

olaj)

alapozoé: egyrétegl, fehér | fehérje + + sikertelen (szervetlen

szinl, gipsz savok Kkitakarnak)

szigetel6 réteg - - sikertelen (epoxi

kitakar)

1. festékréteg: vilagoskék | tempera: / + olaj (?)

(azurit és 6lomfehér?) fehérje €s olaj

2. festékréteg: kék olaj / + olaj, fehérje (?)

CSF1

fatabla, olaj (?)

alapozd: sargas, gipsz fehérje + + fehérje (?)
olaj / + fehérje (?)

1. festékréteg: fehér

(sargakkal és vorosekkel)

lakk gyanta 0 0
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2. festékréteg: sziirke

olaj

Csi3

fatabla, tempera és olaj?

nincs mérés

alapozd: sargas szindl,
gipsz

fehérje

1. festékréteg: kék (?)

olaj

lakk: UV sargas

gyanta

lakk: UV kékes

gyanta

2. festékréteg: sotétkék

olaj

3. festékréteg: sotétkék

olaj

Cstl

fatabla, olaj (?)

alapozo: kétrétegti, fehér,
gipsz

fehérje

1. festékréteg: sarga

olaj

sikertelen (tal vékony
réteg)

2. festékréteg: kék

olaj

olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

olaj (?)

4. festékréteg: kék

olaj

EG3

vaszon, olaj

1. alapozo: vords

fehérje

fehérje és olaj (?)

2. alapozd: sarga

fehérje

1. festékréteg: fehér,
vordsekkel és sargakkal

olaj

2. festékréteg: fehér,
vordsekkel és sargakkal

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: fehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

3. ujraalapozas: sziirkés

fehérje

4. festékréteg: cinkfehér,
vorosekkel és sargakkal

olaj

olaj (?)
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FE 2

vaszon, olaj

nincs mérés

alapozd: 3 rétegben, alul
vOros és kettd sarga

fehérje

1. festékréteg: sziirke

olaj

2. festékréteg: sziirke

olaj

123

fatabla, olaj (?)

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigeteld réteg

1. festékréteg:
okker/sziirke

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: sziirke

olaj

fehérje és olaj (?)

14.2

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta

eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigeteld réteg

1. festékréteg: sziirke

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

4. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

113.2

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta

eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigeteld réteg

1. festékréteg: sziirkéskék

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

4. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)
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114.2

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta
eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigeteld réteg

1. festékréteg: rozsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: rézsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: rézsaszin

olaj

fehérje és olaj (?)

116.2

fatabla, olaj (?)

az | 2.2-es minta
eredményei alapjan

alapozd: sargasfehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

szigetelO réteg

1. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

3. festékréteg: kék

olaj

fehérje és olaj (?)

Ji3

fatabla, tempera vagy olaj

(?)

alapozo: fehér

fehérje

fehérje és olaj (?)

1. festékréteg: voros

olaj (?)

ME 4

vaszon, olaj

alapozd: voros

fehérje

fehérie ()

1. festékréteg: sziirke

olaj

olaj és fehérje (?)

PM 4

vaszon, olaj

alapozd: sargas, két
rétegben

fehérje

fehérje és olaj (?)

1. festékréteg: sotétkék

olaj

olaj (?)

Skil

fatabla, tempera (?) és olaj
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(?)

alapozo: sargas fehérje + + sikertelen (szervetlen
savok kitakarnak)

1. festékréteg: okker szinii | tempera / + olaj

fehérje €s olaj

2. festékréteg: sotétkék olaj 0 + olaj és fehérje (?)

SZi3

fatabla, tempera (?), olaj

vagy tempera atfestéssel

?)

alapozé: sargas fehérje + + fehérje (?7)

1. festékréteg: sziirke fehérje és olaj ? / / fehérje és olaj (?)

2. festékréteg: kék fehérje és olaj ? / / fehérje és olaj (?)

lakk 0 0

3. festékréteg: kék olaj vagy 0 0 olaj (?)

fehérje és olaj ?

VT1

vaszon, olaj

alapozé: sargas fehérje / + fehérje és olaj (?)

1. festékréteg: sziirke olaj + / olaj (?)

2. festékréteg: sziirke olaj / / olaj (?)

38. tablazat: Ismeretlen Gsszetételit mintak megszinezése Lissamine rhodamine sulfonyl chloride

reagenssel

Osszegzés

elokezelés nélkiil

elokezeléssel

elokezelés nélkiil

elokezeléssel

az eredmények szamszerii eloszlasa

az eredmények szazalékos eloszlasa

0sszes réteg 72 2
pozitiv egyértelmii 20 39 27,7% 54,1%
pozitiv nem egyértelmii 24 19 33,3% 26,3%
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pozitiv Osszesen 44 58 61,1% 80,5%

negativ 16 4 22,2% 5,5%
nem értékelhetd 12 10 16,6% 13,8%
alapozok 19 19

pozitiv egyértelmi 13 17 68,4% 89,4%
pozitiv nem egyértelmi 6 2 31,5% 10,5%
pozitiv 0sszesen 19 19 100% 100%
negativ - - - -

nem értékelhetd - - - -

festékrétegek 43 43

pozitiv egyértelmii 5 20 11,6% 46,5%
pozitiv nem egyértelmi 15 14 34,8% 32,5%
pozitiv 0sszesen 19 34 44,1% 79%
negativ 15 1 34,8% 2,3%
nem értékelhetd 8 8 18,6% 18,6%
lakkrétegek 4 4

pozitiv egyértelmii - - - -

pozitiv nem egyértelmu - - i .

pozitiv 0sszesen - - - -

negativ - 2 - 50%
nem értékelhetd 4 2 100% 50%
szigetelorétegek 6 6

pozitiv egyértelmii 2 2 33,3% 33,3%
pozitiv nem egyértelmii 3 3 50% 50%
pozitiv Gsszesen 5 5 83,3% 83,3%
negativ 1 1 16,6% 16,6%

nem értékelhetd - - - -

39. tablazat: Lissamine rhodamine sulfonyl chloride reagenssel megszinezett, ismeretlen 6sszetételii

mintak eredményeinek 6sszegzése
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Elékezelés nélkiil a pozitiv egyértelmli és részben elszinezddott (nem egyértelmil
eredmények szdma kozel megegyezik (20-24). Az Osszes festékréteget tekintve eldkezelés
nélkil a pozitiv eredmények szama tobb mint a kétszerese a negativokénak. Az Osszes réteget
tekintve az elokezelés hatasara nétt a pozitiv egyértelmli eredmények szama. Eldkezeléssel a
negativ eredmények jelentOsen csokkentek (negyedére). A nem értékelhetd rétegek szama
viszonylag magas (az 0sszes réteg hetede kb.). Ezek kozott kioldodott, a reagenssel azonos
szint, illetve tul vékony, vagy tal sotét rétegek is talalhatoak.

Az alapozok esetében minden réteg elszinezddott teljesen vagy részben, tehat negativ
vagy nem ¢értékelhetdé eredményt nem kaptunk. Eldkezelés hatdsara a nem egyértelmi
eredmények a harmadara csokkenetek, és ezzel egyezd mértékben nétt az egyértelmiiek
szama.

A festékrétegek esetében az elOkezelés hatdsara négyszeresére nodtt a pozitiv
egyértelmiien elszinez0dott festékrétegek szdma. Az eldkezelés a denaturdlds nélkiil negativ
rétegekre hatott elsdsorban, 14 réteg adott egyértelmili pozitiv eredményt annak hatdsara. A
részben elszinez6dott rétegek szama elkezeléssel és a nélkiil is kozel megegyezett (14-15).

A lakkrétegek mindegyike kioldodott az elokezelés nélkiil végzett szinezés esetében,
tehat nem voltak értékelhetdek. A denaturdlast kovetden két réteg oldddott ki a szinezés alatt,
kettd pedig nem szinezddott el.

A szigetelOorétegek nagy része (6-bdl 5) részben vagy teljesen elszinezddott, 1-1
esetben (ugyanazon a mintan) negativ eredményt kaptunk.

A vizsgalatok alapjan Osszességében elmondhatd, hogy az Osszes réteget tekintve
elokezelés nélkiil a részben vagy teljesen elszinezddott rétegek szama kb. masfélszerese a
nem értékelhetd €s negativ eredményeknek. A reakciot ado rétegek szama nétt az elékezelés,
vagyis a fehérjék denaturdldsanak hatasara (61-80%). A reagens az alapozokat minden
esetben elszinezte, a festékrétegeknél sziilettek negativ eredmények, csakiigy, mint a lakkok
¢s a szigetelOrétegek esetében is, tehat bizonyos mértekii szelektivitast tapasztalhattunk.
Mivel az alapozok altalanosan fehérje kotdanyaguak (enyv), a vartnak megfelelé eredmények
sziilettek.

A festékrétegek esetében viszont kevésbé tlinik megbizhatonak a reagens, mivel a
mintdk egy részénél (vaszonképek a 18-19. szazadbodl) a kotdanyag szinte biztosan szarado

olaj, a reagens mégis elszinezte valamilyen mértékben a rétegeket.
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Ismeretlen oOsszetételli, miitargyakbol vett mintak szinezési eredményeinek
osszehasonlito értékelése, FLUR, LISSA és TRITC reagensekkel
FLUR TRITC LISSA
elékezelés | el6kezeléssel | elokezelés = elokezeléssel | el6kezelés | el6kezeléssel
nélkiil nélkiil nélkiil
osszes réteg
pozitiv egyértelmii - 8,5% 6,25% 17,1% 27,7% 54,1%
pozitiv nem 22,8% 24,2% 51,5% 43,7% 33,3% 26,3%
egyértelmil
pozitiv 0sszesen 228 % 32,8% 57,8% 60,9% 61,1% 80,5%
negativ 67,1% 38,5% 23,4% 15,6% 22,2% 5,5%
nem értékelhetd 10% 28,5% 18,7% 23,4% 16,6% 13,8%
alapozok
pozitiv egyértelmil - 15,7% 5,8% 35,2% 68,4% 89,4%
pozitiv nem 52,6% 52,6% 70,5% 47% 31,5% 10,5%
egyértelmi
pozitiv 0sszesen 52,6% 68,4% 76,4% 82,3% 100% 100%
negativ 47,3% 10,5% 17,6% 11,7% - -
nem értékelhetd - 21% 5,8% 5,8% - -
festékrétegek
pozitiv egyértelmii - 7,5% 5,5% 8,3% 11,6% 46,5%
pozitiv nem 12,5% 10% 50% 55,5% 34,8% 32,5%
egyértelmi
pozitiv 0sszesen 12,5% 17,5% 55,5% 63,8% 44.1% 79%
negativ 75% 50% 25% 22,2% 34,8% 2,3%
nem értékelhetd 12,5% 32,5% 19,4% 13,8% 18,6% 18,6%
lakkrétegek
pozitiv egyértelmii - - - 20% - -
pozitiv nem - 16% 60% - - -
egyértelmi
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pozitiv Osszesen - 16% 60% 20% - -
negativ 66% 50% - - - 50%
nem értékelhetd 33,3% 33,3% 40% 80% 100% 50%
szigetelorétegek

pozitiv egyértelmi - - 25% 25% 33,3% 33,3%
pozitiv nem 20% - - - 50% 50%
egyértelmi

pozitiv 0sszesen 20% - 25% 25% 83,3% 83,3%
negativ 80% 20% 75% 75% 16,6% 16,6%
nem értékelhetd - - - - - -

40. tablazat: Ismeretlen 0sszetételll, mitargyakbdl vett mintadk szinezési eredményeinek 6sszehasonlito

értékelése, FLUR, LISSA és TRITC reagensekkel
Osszes réteg

Az Osszes réteget tekintve FLUR-ral elokezelés nélkiill nem kaptunk pozitiv
egyértelmii eredményt, a LISSA-val elékezelést kdvetden a rétegek tobb mint 50%-a
hatarozottan elszinez6dott. A denaturdlas mindharom reagensnél novelte a pozitiv egyértelmi
eredmények szamat. A legtobb pozitiv, nem egyértelmii eredményt a TRITC-vel kaptuk
elokezelés nélkiil, ami az Gsszes réteg 51%-a, a legkevesebbet eldkezelés nélkiil a FLUR-ral
(22,8%). A denaturalas a FLUR esetében novelte a nem egyértelmii eredmények szamat, a
TRITC és a LISSA esetében csokkentette. A legtdbb réteget - részben vagy teljesen - a LISSA
szinezte el (80,5%), a legkevesebbet a FLUR (22,8%). A legtobb negativ eredményt (67,1%)
a FLUR adta a mintak el6kezelése nélkiil, a legkevesebbet a LISSA el6kezeléssel (5,5%). A
denaturalas mindhdrom reagensnél csokkentette a negativ eredmények szamat. A legtobb nem
értékelhetd eredményt a FLUR-ral kaptuk eldkezelést kovetden (28,5%), a legkevesebbet

szintén ezzel a szinezékkel elokezelés nélkiil (10%).
Alapozok

Az alapozoOk esetében egyetlen pozitiv egyértelmii eredményt se kaptunk a FLUR-ral
elékezelés nélkiil, a legtobbet a LISSA-val denaturalast kovetden (89,4%). Az eldkezelés
mindharom reagensnél ndvelte a hatdrozottan elszinezddott rétegek szamat. A legkevesebb

nem egyértelmli eredményt a LISSA-val kaptuk eldkezelést kovetden (10,5%), a legtdbbet a
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TRITC-vel denaturalas nélkiil (70,5%). Az el6kezelés hatdsara a TRITC és a LISSA esetében
csOkkent a nem egyértelmi eredmények szama, a FLUR esetében nem. A legkevesebb réteg a
FLUR-ral reagalt elokezelés nélkiil (52,6%), a legtobb a LISSA-val, mindkét valtozattal az
Osszes alapozo részben vagy teljesen elszinez6dott (100%-100%). A LISSA-val nem kaptunk
negativ eredményt se elokezeléssel, se anélkiil, a legtobbet a FLUR adta, denaturalas nélkiil
(47,3%). A legtobb nem értékelhetd réteget a FLUR-ral kaptuk, eldkezelést kdvetden (21%).
LISSA-val mindkét valtozattal, a FLUR-ral az el6kezelés nélkiili 0sszes réteget értékelni

tudtuk.
Festékrétegek

FLUR-ral nem kaptunk egyetlen pozitiv egyértelmli eredményt se a festékrétegek
vizsgalatakor (mivel a festett rétegek nagy része feltehetéen olaj tartalmu, ezek az
eredmények feltehetden igazak.), a legtobbet pedig LISSA-val elkezelést kovetden (46,5%).
A denaturdlds minden esetben novelte a hatdrozottan elszinezodott rétegek szamat. A
legkevesebb pozitiv nem egyértelmii eredményt a FLUR-ral kaptuk eldkezelést kdvetden
(10%), a legtobbet pedig a TRITC-vel szintén eldkezeléssel (55,5%). A denaturalas a FLUR
¢és a LISSA esctében csokkentette, a TRITC esetében viszont ndvelte a részben elszinezddott
eredmények szdmat. A legkevesebb réteggel a FLUR reagalt eldkezelés nélkiil (12,5%), a
legtobbel a LISSA eldkezeléssel (79%). A legkevesebb negativ eredményt a LISSA adta
elokezeléssel (2,3%), a legtobbet a FLUR denaturalas nélkiil (75%). A FLUR eldkezelés
nélkiil befolyasolta a legkevésbé a rétegek értékelhetdségét (12,5%), a legjobban viszont
szintén a FLUR a denaturalast kovetéen (32,5%).

Lakkrétegek

A lakkrétegek esetében pozitiv egyértelmii eredményt csak a TRITC-vel kaptunk az
elokezelést kovetden, (vagyis a TRITC hamisan elszinezte a minden bizonnyal gyantabol
késziilt rétegeket) a tobbi reagenssel egyik valtozattal sem. Pozitiv (hamis) nem egyértelmii
eredményeket csak a FLUR-ral el6kezelést koveten (16%), és a TRITC-vel eldkezelés nélkiil
(60%) kaptunk. A LISSA-val egyik szinezési moddal se kaptunk pozitiv eredményt, a legtobb
réteggel (60%) a TRITC reagalt. TRITC-vel egyik szinezési moddal se, LISSA-val eldkezelés
nélkiil nem kaptunk negativ eredményt. Az eldkezelés nélkiil hasznalt FLUR szinezte meg
legkevésbé (66%) a lakkrétegeket. A legkevésbé szintén a FLUR befolyésolta a rétegek
értékelhetdségét, egyenld mértékben eldkezeléssel és anélkiil (33,3%), a legjobban a LISSA
elékezelés nélkiil (100%).
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Szigetelorétegek

A varhatéan enyvtartalmu szigetelorétegek koziil a FLUR egyet sem szinezett el
egyértelmiien egyik valtozattal sem, a LISSA a legtobbet mindkét mdédon, egyenlé aranyban
(33,3%). A denaturdlas nem befolyasolta az eredményeket a szigetelorétegek esetében. A
TRITC-vel egyik valtozattal se, a FLUR-ral az el6kezelést kovetden nem kaptunk bizonytalan
eredményeket. A LISSA-val mindkét szinezési moddal a rétegek 50-50%-a részben reagalt. A
FLUR-ral denaturalast kdvetéen sem szinezddott el egyetlen szigeteloréteg se, a LISSA-val
mindkét valtozattal a rétegek nagy része (83,3%) elvaltozott. A legkevesebb negativ
eredményt a LISSA-val kaptuk, egyenlé szamut (16,6%) el6kezeléssel és anélkiil, a legtobb
réteget pedig a FLUR nem szinezte el (80%).
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V.2 FTIR mérések

V.2.1 A megmért anyagok és mintak

Az Al-Al0-es mintakat beagyazatlanul, kaparékként mértik meg. Az Al11-Al8-as
mintakat epoxi miigyantaba agyazott keresztmetszet csiszolatokon.
Az ismeretlen Osszetételi, miitargyakbol vett mintakat szintén epoxi migyantaba

agyazott keresztmetszetben vizsgaltuk.

V.2.2 A meérési paraméterek

A kaparékokat Bruker Vertex 70 Fourier-transzformacios infravords spektrométerrel, a
keresztmetszeteket pedig a miiszerhez tartozo transzmisszios Hyperion mikroszképpal, ATR
objektivvel vizsgaltuk.

A por mintakhoz Vertex 70 ATR egységet alkalmaztunk. A méréseket 4000-400 cm™
régidban végeztiik. Egy mérés soran a felvételek szama 16, a maximalis felbontas 4 cm™ volt,
a vizsgalando6 anyagot gyémant kristalyra helyeztiik.

A beagyazott mintdkhoz hasznalt Hyperion mikroszkoppal 20x-os nagyitasu ATR
objektivet alkalmaztunk, germanium kristallyal. A felvételek szama 32 volt egy mérés soran,

a maximalis felbontas 4 cm™. Az aperturat 6mm-re allitottuk.

V.2.3 Az eredmények kiértékelése

A spektrumok értékelésére az MTA-CSFK intézetének munkatérsaival keriilt sor.
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V.2.3.1 Ismert osszetételii mintak mérési eredményei

,»A” jelll sorozat spektrumainak értelmezése

A kovetkezo spektrumokat (A 1.6 — A 10.6) kaparék mintaként, beagyazatlanul mértiik,

amiket a festett rétegek feliiletérol fém szikével vettiink.
Az ,,A” jelii sorozatban hasznalt anyagok standard spektrumai

A titanfehér spektralis jellemz6i
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66. kép: A titanfehér transzmisszios modban felvett spektruma, kdzép infravords tartomany
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23’ TITANIUM WHITE (Far-IR)
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67. kép: A titdnfehér transzmissziés modban felvett spektruma, tavoli infravords tartomany

A titdnfehér nem aktiv a kozép infravordsben, vagyis nincsenek olyan savjai a
spektrum 4000-600 cm™ kozé esd tartomanyaban, amelyek atfedhetnek a szerves anyagok
rezgéseivel. A pigment karakterisztikus savjai nagyrészt a tavoli infravérosben (400-10 cm™)

talalhatoak. Az 587 és 488 cm™ koriili rezgéseket a vizsgalatokhoz hasznalt miiszerrel még

detektalni lehetett®.

% A spektrum forrasa a http://lisa.chem.ut.ee/IR_spectra/paint/pigments/titanium-white/ internetes oldal
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68. kép: Olomfehér spektruma

Az olomfehér legintenzivebb karakterisztikus savjai a karbonat (COsz) molekula
deformacios rezgése 679 cm™-nél, valamint vegyértékrezgése 1045 cm™-nél. A szén-oxigén
kettds kotés (C=0) gyenge abszorpcidi 1740 és 1737 cm™ koril jelentkeznek, ezek
atfedhetnek az alkil szén-szén (C-C) és az észter karbonil csoportjainak rezgésével, amelyek a
szaradd olajok karakterisztikus savjai. Mivel az 6lomfehér altalaban hidratalt molekulaként
fordul el6 a festékrétegekben, tartalmaz vizet a kristalyracsban, ezért 3534 cm™ koriil a
hidroxil (O-H) kotés rezgését figyelhetjiik meg (Meliunas et al. 1990). Az altalam a standard
mintakhoz hasznalt 6lomfehér pigmentnek 1650 cm™ koriil lathaté egy savja, ami szintén a
mintaban 1év0 vizhez tartozhat. Ez az abszorpci6 atfedhet a fehérjékre jellemzd amid I sdvval

az ilyen tipust kotdanyaggal (enyvek, tojastempera, kazein) késziilt standard festékrétegeknél.
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A natrium-tetraborat spektralis jellemz6i
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69. kép: Natrium-tetraborat spektruma®’

A natrium-tetraboratnak intenziv, éles savjai talalhatoak 3340, 1420, 1390, 1340,
1270, 1130, 1080, 998, 940, 820, 705, és 460 cm™ koriil. Egy gyengébb abszorpcid lathato
1660 cm™ koriil is, ami a minta fehérje tartalma esetén az amid I savot befolyasolhatja, az
1340 cm™ alatti erételjes rezgések pedig a szerves anyagok gyengébb savjaival keriilhetnek

atfedésbe.

%7 A spektrum forrasa a http://rruff.info/Borax internetes oldal
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A lenolaj spektralis jellemzdi
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70. kép: Lenolaj spektruma, (20 éves standard)

A fent lathato lenolaj spektrumat egy koriilbeliil 20 éves, dregedett standard mintarél
vettiik fel. 2916 és 2849 cm™-nél a CH, kotés rezgései intenziven, élesen jelennek meg. A
2916 cm™-nél lathatd savon megjelend kis vall 2955 cm korill talan a metil csoport (CHs)
vegyértékrezgése (2962 cm™) lehet. A szakirodalomban (Derrick et al. 1999) jelzett olefin
(C=C-H) kétés vibracioja 3020 cm™ koriil nem lathaté a spektrumon. A karakterisztikus erds,
¢les sav, ami a szakirodalom szerint 1750-1740 cm™ koriil talalhato, az altalunk mért
mintdkon 1703-1704 cm™-nél jelenik meg, a sav eltolodasanak valdsziniileg az anyag
oregedése az oka. Az olaj oxidaciojakor ugyanis karbonsavak keletkeznek, amelyek uj
savokat hoznak 1étre 1776, 1734 és 1714 cm™ koriil. A tovabbi karakterisztikus savok (C-H
kotések rezgései) 1464, 1379, 725 cm™ koriil jelentkeznek. Szintén megtalalhatoak az 1240,
1165, 1103 cm™ kériili C-O vibracié savjai, az 1165 cm™ koriili a legintenzivebb, a masik

kettd gyengébb.
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Az

enyvfélék spektralis jellemz6i
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71. kép: Bérenyv spektruma
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Csontenyv
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72. kép: Csontenyv spektruma
Zselatin
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73. kép: Zselatin spektruma
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Kazein
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74. kép: Kazein spektruma

Az enyvfélék a fehérje kotdanyagok csoportjaba tartoznak, de ide sorolhatdak még a
kazein ¢és a tojasfehérje is. A fehérjék polimerek, amelyek amino sav monomerekbdl épiilnek
fel. Huszféle, a természetben megtalalhato amino sav kombinacioi alkotjak a kiilonbozo
tipusokat. A technikdval lehetséges a fehérje csoportot azonositani, de kizardlag a
spektrumbdl csak néhany esetben tudunk a tipusokra kovetkeztetni: példaul a halenyv és az
albumin (tojassargaja) esetében (Derrick et al. 1999). A pontos aminosav szerkezet
megallapitdsdhoz azonban valamilyen kiegészitd vizsgalat sziikséges, példaul folyadék vagy
gazkromatografia tomeg spektrométerrel kombindlva. Az abszorpcids savok helyzetébdl és a
vizsgaltak (Birstein and Tul Chinskii 1981, Derrick 1991).

A fehérje spektrum nagyon jellegzetes, legjellemzdbb savjai az amid I (C=0) kotés
1650 cm™ koriil és az amid II (C-N és N-H) kotések savja 1550 cm™ koril. Az amid I
abszorpcidja 1280 cm™ koriil jelentkezik. A savok intenzitasa 1épcs6zetesen csokken (Derrick
et al. 1999).

A 3350 cm™ és 3180 cm™ koriil talalhato N-H vegyértékrezgések megerdsitik a fehérje

tartalmat — ez az amid A rezgés. Ezek a savok kiszélesedhetnek, vagy ha a minta vizet
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tartalmaz, a szintén az ebben a régioban megjelené O-H kotések kitakarhatjak ¢ket (Derrick
et al. 1999).

A legtobb szerves anyag spektruman megtaldlhatéak a C-H molekuldk vegyérték
rezgései 3000-2800 cm™ kozott, igy a fehérjéknél is. A metil csoport (CH3) vegyértékrezgései
2962 és 2872 cm™ koriil, a metilén csoportok (CH2) pedig 2926 és 2850 cm™ koriil
jelentkeznek (Derrick et al. 1999).

A metil csoport (CH3) deformécios rezgései 1450 és 1380 cm™ koriil talalhatoak,
a metilén csoport (CH2) oll6z6 rezgésének savja 1465 cm™. Tovabbi gyenge abszorpciok
talalhatoak 730, 1350 és 1150 cm™ koriil is (Derrick et al. 1999).

Ha a fehérje aromds C-H molekuldt tartalmaz, a hozza kapcsolodo
vegyértékrezgések 3100-3000 cm™ kozott lathatdak. Ebben az esetben 1000 és 655 kozott is
jelennek meg savok (Derrick et al. 1999).
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A tojastempera spektralis jellemzdi
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75. kép: Tojassargaja transzmissziés modban felvett spektruma
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76. kép: Tojasfehérje transzmisszidos modban felvett spektruma
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A tojastempera keverék anyag, ami a fehérjéket €s lipideket is tartalmaz. Ennek
megfelelden az ilyen technikaval késziilt réteg spektruman megtaldlhatéak mind a fehérjére,

mind az olajokra jellemz6 karakterisztikus savok®®.

% A tojassargaja és tojasfehérje standardjaiként a http://lisa.chem.ut.ee/IR_spectra/paint/binders oldalon talalhatd
spektrumokat mutattuk be
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Az ,,A” jelii sorozat mintdinak spektrumai

A 1.6: tojastempera + 6lomfehér festékréteg
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77. kép: Az A 1.6 jelli minta spektruma

A spektrumban szerves anyagra utalnak a savok 2923 és 2854 cm™-nél. Az olaj
tartalmat a karboxil kotés rezgése jelzi 1737 em™nél. Az 1650 cm™-nél jelentkezd sav
valosziniileg az 6lomfehér abszorpcidja, ami atfedi a fehérje 1630 cm™ koriili amid I rezgését.
Az erdteljes abszorpciéo 1391 cm™-nél az 6lomfehér karbonatjdhoz tartozik, ami a tdobbi
fehérjéhez tartozé rezgést kitakarja. A sav 1500 cm™ koriili vallat valosziniileg az amid I
rezgés okozza. A fehérjékre jellemzé amid A abszorpcié 3283 cm™-nél lathato.

A tojastempera 6lomfehérrel kevert spektruméaban tehét az olajra utalé sav (1737 cm™

nél) jol kivehet6, a fehérje tartalomra egyetlen abszorpcid utalhat (amid A).
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A 2.6: tojastempera + titdnfehér festékréteg
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78. kép: Az A 2.6 jelli minta spektruma

Mivel a titanfehér a k6zép infravorosben nem aktiv, nincsenek karakterisztikus savjai
a mért tartomanyban. A szerves anyagokra jellemzdé rezgések ezért nagyon hatarozottan
jelentkeznek. Egyértelmiien azonosithat6 az olaj tartalomra utald sav 1737 cm™-nél, a fehérje
1épesbzetesen csokkend intenzitasa amid I, 1T és IIT abszorpciodi is megjelennek (1645 cm™,
1538 cm™, 1237 cm™). Az 1455 cm™-nél 1évé sav 1390 cm™ koriil 16v6 vélla szintén a fehérje
jelenlétét erdsiti. Az amid A rezgés gorbéje is jol lathatd 3274 cm *-nél.

A tojastempera titanfehérrel kevert rétegében tehat az olaj és a fehérje savok is

egyértelmiien azonosithatdak.
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A 3.6: borax-kazein + 6lomfehér festékréteg
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79. kép: Az A 3.6 jelil minta spektruma

A borax kazein és dlomfehér keverékébdl allo réteg spektrumdban a legintenzivebb
savok a natrium-tetraborathoz tartozhatnak (3346 cm™, 1420 cm™, 1387 cm™, 1344 cm™,
1275 cm™, 1131 cm™, 1079 cm™, 998 cm™, 944 cm™ 823 cm™, 707 cm™, 462 cm™). A 774 és
679 cm™-nél jelentkezé rezgések az 6lomfehér pigmentet jelzik a rétegben. Az 1650 cm™-nél
lathatd abszorpci6 tartozhat a pigmenthez, de a natrium-tetraboratnak is talalhaté egy
gyengébb abszorpcidja 1660 cm cm™ koriil. A sav valla 1630 cm™ koriil jelezheti a fehérjét
(amid T kotés). A szerves anyagra utalé savok megjelennek 2920 cm™ és 2852 cm™-nél, de
kevésbé hangstlyosan, a borax 3080 cm koriili ellaposodo gorbéje miatt. Az 1420 cm™ alatti
savok a szervetlen Gsszetevokhoz tartoznak, a tovabbi fehérje rezgésekkel atfednek, vagy
kitakarjak Oket.

A borax kazein és 6lomfehér keverék rétegben a fehérjére jol elkiilonithetéen nem utal

egyetlen sav sem.
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A 4.6: borax-kazein + titanfehér festékréteg
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80. kép: Az A 4.6 jelii minta spektruma

A titanfehérrel kevert borax-kazein spektruman a szerves anyagot jelz6 két sav (2922
és 2853 cm'l) kis intenzitasu, a fehérje tartalomra az amid I sav utal 1644 cm'l-nél, ¢és az amid
A sav 3279 cm™-nél lathato ellaposodd gorbéje. Az 1430 cm™-nél lathato erds szervetlen
anyag rezgés kitakarja a tobbi amid savot. Ez valdsziniileg az alapozobol szarmazé kalcithoz
tartozhat, ugyanis a borax-kazeines festékréteg vékonysdga miatt a mintavételnél
elképzelhetd, hogy az alapozorétegbdl is keriilt a kaparékba. Az el6z6 spektrummal

ellentétben itt nem latjuk a natrium-tetraborathoz tartoz6 savokat.
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A 5.6: csontenyv + titanfehér festékréteg
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81. kép: Az A 5.6 jelil minta spektruma

A csontenyv kotdanyagt titdnfehér festékréteg spektruman szinte az dsszes enyvekre
jellemzé sav jol lathato. Az amid A rezgés 3263 cm™-nél, a szerves anyagokra utalé metilén
csoport savjai 2920 és 2851 cm™ —nél lathatoak. Az amid I-III savok 1636, 1529 és 1239 cm™
L nél jelentkeznek. Mivel a titanfehér attetsz6 a kozép infravordsben, a kisebb, kevésbé
intenziv fehérje savok is lathatoak.

A csontenyv titanfehérrel kevert festékrétegében tehat egyértelmiien meghatarozhat6 a

fehérje kotdanyag.
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A 6.6: zselatin + titanfehér festékréteg
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82. kép: Az A 6.6 jelil minta spektruma

A zselatin és titanfehér keverékébol allo réteg spektruman szintén megfigyelhetjiik az
amid A rezgés gobéjét 3278 cm™ —nél, a metilén csoportok saviai (2925 és 2850 koriil)
viszont kevésbé hangsulyosak. Az amid I-11 rezgések nagyon intenzivek 1640 és 1535 cm™ —
nél. A 1444 cm™ koriili sav elképzelhetd, hogy szervetlen anyaghoz, az alapozé kalcitjahoz
tartozik. Erre nemcsak a sav helyébdl, de alakjabol és intenzitasabodl is kovetkeztethetiink.
Mivel a festékréteg elég vékony, elképzelhetd, hogy a minatvételkor az alapozorétegbdl is
kertilhetett a megmért kaparékba. A tobbi fehérjére utald sav kevésbé kivehetd.

A zselatinnal kevert titanfehér festékrétegnél tehat a fehérje kotéanyag jol meghatarozhato

az infravords spektrumon.
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A 7.6: bérenyv + titanfehér festékréteg
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83. kép: Az A 7.6 jelil minta spektruma

A boérenyvvel kevert titanfehér spektruma nagyon hasonlit a zselatinnal készitett
rétegéhez. A fehérjére utal6 amid A rezgés 3279 cm™-nél, és a kevésbé intenziv metilén
csoport rezgések (2927 és 2854 cm™-nél) mellett az er6s amid I-11 kotés rezgései (1649, 1539)
és a C-H deformécios rezgés 1453 cm™-nél lathatoak a spektrumon.

A blrenyv ¢s titanfehér keverékébdl allo festékrétegben is jol azonosithaté a fehérje

kotdanyag.
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A 8.6: csontenyv + 6lomfehér festékréteg
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84. kép: Az A 8.6 jelil minta spektruma

A csontenyvvel kevert 6lomfehér spektrumat az dlomfehér sévjai hatarozzdk meg. A
3534 cm™-nél lathato sav a pigmenthez tartozik. A szerves anyagra utald metilén csoportok
(2920 és 2850 koriil) ezen a spektrumon nem lathatdéak. Az 6lomfehérnek gyenge rezgése
talalhaté 1737 cm™-nél, ami az olaj karbonil rezgésének savjaval (1740 cm™ koriil) egybe
eshet, ezért félreértelmezésekhez vezethet. Elképzelhetd, hogy az amid I kotés savjat latjuk
1648 cm™-nél — de az altalunk hasznalt 6lomfehér pigment spektruméban is megtalalhato ez
az abszorpcid, ezért nem egyértelmii, hogy ez a fehérje tartalmat jelzi-e. Az amid II-111
savokat elfedi a pigment intenziv savja 1391 cm™-nél. Ez az 6lomfehérnél nagyon erdsen
jelentkezd rezgés nem Osszetévesztendd a fehérjékre jellemzd gyenge 1350 em™ koriili
metilén abszorpcioval: a szervetlen anyag savja széles burkologorbét hoz 1étre, mig a fehérje
savja nagyon kicsi, €s altalaban nem kiiloniil el keverék anyagok esetén. Az 1045 cm™-nél és
679 cm™-nél lathato abszorpciok szintén a pigmenthez tartoznak.

Az 6lomfehérrel kevert csontenyv spektruma nem olyan egyértelmii, mint ugyanennek
a kotdanyagnak a titanfehérrel keverté. A fehérje savok koziil talan egyediil az amid I
abszorpcid lathatd, de az altalunk hasznalt 6lomfehér pigment spektruman taldlhaté egy

hasonlo elhelyezkedésii rezgés, ami atfedhet a kotGanyaggal. A pigment 1740 cm™ koriili
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savja is félreértésekhez vezethet. A biztos kotéanyag meghatarozashoz tovabbi mérések, vagy

mas technikaval végzett vizsgalatok lennének sziikségesek (pl. GC-MS).

A 9.6: zselatin + 6lomfehér festékréteg
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85. kép: Az A 9.6 jelii minta spektruma

A zselatinbdl és 6lomfehérbdl allo réteg spektruman is hangsulyosak az 6lomfehér
pigment savjai (3532 cm™, 1394 cm™, 679 cm™). Az 1639 cm™-nél lathato sav valosziniileg a
fehérjéhez tartozik (amid I), de a standarként hasznalt 6lomfehér hasonld elhelyezkedésii
rezgése (1650 cm™) atfedhet vele. 1533 cm™-nél valosziniileg az amid II sav jelenik meg. Az
1445 cm™ és az 1350 cm™ koriili kotéanyagra utald rezgéseket atfedi az dlomfehér intenziv
savia 1394 cm™-nél. Szintén az enyvekre jellemz6 a gyengébb abszorpcié 1080 koriil, ami
ezen a spektrumon elkiilonithetd. A szerves anyagot jelzé metilén csoportokat (2920 ¢és 2850
cm™ koriil) csak nagyon kicsi, ellaposodé savok jelzik. A fehérje tartalmat erSsiti még a 3279
cm™ koriili gorbe is, ami az amid A abszorpcié lehet.

A spektrum alapjan a fehérje kotdanyag elég nagy valoszinliséggel megallapithatd a

mintaban.
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A 10.6: borenyv + 6lomfehér festékréteg
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86. kép: Az A 10.6 jeli minta spektruma

A boérenyv és oOlomfehér keverékébodl késziilt réteg spektrumat a pigment savjai
uraljak. Az 1650 cm™ koriili sav valosziniileg szintén az 6lomfehérhez tartozik, és atfedi az
amid I kotés rezgését. A széles, intenziv gorbét add rezgés 1392 cm™-nél a tovabbi amid
abszorpciokat is kitakarja, a sav 1550 cm™ kériili apré vallat talan az amid I kotés okozza.
1737 cm™-nél ismét lathatjuk a pigment gyenge savjat, a tobbi sav szintén az 6lomfehérhez
tartozik. A szerves anyagot jelz metilén rezgések savjai (2920 és 2850 cmkoriil) teljesen
hianyoznak a spektrumbol.

A fent lathato spektrum alapjan nem lehet kijelenteni, hogy a réteg fehérjét tartalmaz.
Ennek megerdsitésére tovabbi mérések lennének sziikségesek a mintabol, eléfordulhat
ugyanis, hogy a szerves anyag mennyisége a mért kaparékban rendkiviil alacsony, igy egy
Ujabb probalkozéssal elképzelhetd, hogy intenzivebb savokat kapnank. Ha erre nincs mdd,

mas technikaval végzett vizsgalatok (pl. GC-MS) is célravezetdk lehetnek.
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A kovetkezo spektrumokat (A 11.6 — A 18.6) epoxi miigyantaba agyazott keresztmetszet
csiszolatokon mértiik. A festett rétegek alapozdja minden esetben borenyvbol és

krétabol allt, szigetelésként borenyvet hasznaltunk a rétegek alatt.

A 11.6: lenolaj + 6lomfehér festékréteg
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87. kép: Az A 11.6 jeli minta spektruma

A lenolaj és 6lomfehér keverékébdl allo réteg spektruman a szerves anyagra jellemz6
metilén csoport savjai intenziven, jol kivehetden jelentkeznek. A széles, ellaposodd gorbe
3334 cm™-nél feltehetSen az epoxi beagyazéd gyantdhoz (50. kép) tartozik, csakiigy, mint az
abszorpciok 1611, 1509, 1245, 1180, 830 és 767 cm-nél. Az lomfehér pigmentre utalhatnak
az abszorpciok 3529, 1400, 1041, 680 cm™-nél. Az 1738 cm™ koriili sav a pigmenthez és az
olaj kétéanyaghoz is kothetd, mivel elég intenziv, valdszinii, hogy 6sszeadodott a szerves és a
szervetlen anyag okozta rezgés. 1655 cm™-nél szintén latunk egy elég hangsulyos savot, amit
okozhat az 6lomfehér pigment vagy esetleg az enyves kréta alapozo kdtéanyaga.

A spektrum alapjan a réteg kotéanyaganak tipusa biztosan nem hatdrozhaté meg. A
felfestett anyag valdszintileg tul vékony volt, esetleg a mliszer pontatlansaga ¢és korlatai okan,
a berendezés a beagyazd epoxi miigyantat, és esetleg az alapoz6 kdtdanyagat is ,,belemérte” a
spektrumba. gy az olajra és a fehérjére is jellemz6 savok figyelheték meg. Az dlomfehér

gyenge savja 1740 cm’™ koriil szintén befolyasolhatja az olaj ktdanyag meghatarozasat.

222



A 12.6: lenolajkence + 6lomfehér festékréteg
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88. kép: Az A 12.6 jeli minta spektruma

A lenolajkence és 6lomfehér pigment spektruma nagyon nagy hasonldésagot mutat az
el6z6 mérés eredményehez. A szerves anyaghoz tarsithaté savok a 2923, 2855 cm™-nél
(metilén csoport) és 1737 cm™-nél (olaj) jelentkezé abszorpciok. Utdbbit befolyasolhatja az
6lomfehér hasonlo elhelyezkedésii gyengébb rezgése. Az epoxi beagyazo gyanta (1508, 1245,
1179, 830 cm™) és az 6lomfehér pigment savjai (3533, 1400, 1042, 679 cm™) mellett egy
tovabbi szervetlen anyag, valdsziniileg az alapozdban talalhato kalcium-karbonat rezgései is
lathatoak 1105 és 878 cm™-nél. Az 1658 cm™ koriili abszorpcié valosziniileg szintén az
6lomfehérhez tartozik.

Akarcsak az A 11.6-os mintandl, a lenolajkence és Olomfehér réteg spektruman is
bizonytalan a réteg kotdanyaga. A pontosabb eredményhez tovabbi mérések, més minta
elokészités (kaparék vizsgalata vagy infravordsben éttetszé beagyazd anyag), esetleg tovabbi

miiszeres tesztek (pl. GC-MS) vezethetnének.
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A 13.6: lenolaj + titanfehér festékréteg
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89. kép: Az A 13.6 jeli minta spektruma

A titanfehér pigmenttel kevert lenolaj réteg spektrumaban a szerves anyag és epoxi
miigyanta savok mellett tovabbi szervetlen savok (1444, 1103, 879 cm™-nél) jelentkeznek,
ami az alapozé toltéanyagabol (kalcit, dolomit (?)) szarmazhat. A metilén rezgések 2921 és
2853 cm™-nél jol kivehetéek, csakugy, mint a karbonil sav 1737 cm™-nél, ami a titanfehér
pigment mellett biztosan a lenolajhoz tartozik. A fehérje erés amid I savja 1649 cm™-nél, és
amid 11 rezgése 1546 cm™-nél szintén megjelenik, amit az alapozo kotéanyaga okozhat. A
spektrum tovabbi savjait az epoxi gyanta adja.

Bar a titanfehérnek nincsenek savjai a kozép infravordsben, igy a lenolaj
karakterisztikus savjat ez a pigment nem befolyasolja 1737 cm™-nél, kizarolag a spektrum
alapjan nem lehetne kijelenteni, hogy a réteg csak olaj kotdanyagi. Az alapozd fehérje
tartalma ezen a spektrumon még hatarozottabban lathatd, mint az elézdeken, ezért ismeretlen

minta esetén akar keverék kotdanyagot (olaj és fehérje) is feltételezhetnénk.
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A 14.6: lenolajkence + titanfehér festékréteg
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90. kép: Az A 14.6 jeli minta spektruma

A lenolajkence és titanfehér festékréteg spektruman a legintenzivebb savokat 1416 ¢és
875 cm™-nél lathatjuk, amelyek szervetlen anyag, valoszinlileg az alapozoban talalhato kréta
(esetleg dolomit?) rezgései lehetnek. Az alapozoréteg savjai valdsziniileg azért jelennek meg
a festékréteg spektruman, mert til vékony a festékréteg. A szerves anyagra jellemz6 metilén
savok 2923 és 2854 cm™-nél szintén hangstlyosak, a karbonil rezgés is megjelenik 1739 cm™
L_nél, bar kevésbé erdsen. Mellette 1650 cm™ koriil valoszinlileg ismét az alapoz6 fehérjének
amid T rezgését lathatjuk. A tovabbi savok (1248, 1182 cm™) az epoxi miigyantihoz
tartoznak.

A spektrum alapjan ebben az esetben sem jelenthetjiik ki, hogy a réteg kotdanyaga

kizarolag olaj.
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A 15.6: lenolajkence + velencei terpentin + 6lomfehér festékréteg
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91. kép: Az A 15.6 jeli minta spektruma

A lenolajkence, velencei terpentin és olomfehér pigment keverékébdl allo réteg
spektruman a szerves anyagot jelzd metilén rezgések (2925 ¢és 2855 Cm'l) intenzivek, a
karbonil sav 1737 cm™-nél szintén hangsulyos. Utobbi ennél a rétegnél a lenolajhoz és a
velencei terpentinhez is tartozhat, ugyanis a gyantdknak szintén erds a karbonil kotés
abszorpciojuk. Az oOlomfehérnek szintén van ezen a terlieten egy gyenge rezgése, ami
befolyasolhatja ezt a savot. Az 1656 cm™ koriil lathato abszorpcio tartozhat az 6lomfehér
pigmenthez, de a fehérje amid I rezgére is utalhat az alapozd kotdanyagabol. Szintén az
alapozobol (kréta) szarmazhatnak a szervetlen savok 1418, 1095, 879 cm™-nél. Az epoxi
beagyazd gyanta savjai (1608, 1507, 1245, 1180, 1038, 832 cm™) ezen a spektrumon is
szerepelnek. A gyanta tartalomra tovabbi savok nem utalnak a felvételen.

A kotéanyag tipusanak biztos meghatirozdsdhoz a spektrum nem elégséges. Az 1737
cm™-nél talalhat6 abszorpcié tobb anyaghoz is tartozhat. Az alapozé kétéanyagéra utald sav,

az epoxi gyanta abszorpciodi és a szervetlen anyag savjai mind megjelennek.
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A 16.6: lenolajkence + velencei terpentin + titinfehér festékréteg
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92. kép: Az A 16.6 jeli minta spektruma

A lenolajkence, velencei terpentin €s titanfehér keverékébdl allo réteg spektruman egy
nagyon intenziv szervetlen rezgést lathatunk 1413 cm™-nél, ami a hozza tartozé rezgésekkel
876 és 727 cm™-nél karbonatra, vagyis az alapozoréteg toltéanyagara utal. A szerves anyagra
a gyenge metilén savok 2918 és 2851 cm™-nél utalnak, illetve az 1650 cm™ koriili sav
valoszinlileg az alapozoban talalhatd fehérje amid I kotésére. A spektrumon nem taldlunk az
olajra vagy gyantara jellemzd sdvokat, valdszinlileg a miiszer optikai bedallitdsanak

pontatlansdga, vagy a megmérendo réteg vékonysaga miatt volt sikertelen a mérés.
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A 17.6: mész kazein + 6lomfehér festékréteg
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93. kép: Az A 17.6 jeli minta spektruma

A mész kazein és Olomfehér pigment keverékébdl allo réteg spektruman a szerves
anyagot jelzé metilén savok (2921 és 2853 cm™-nél) kevésbé intenzivek, mint a lenolaj
tartalmu rétegek esetében. A fehérje tartalomra az amid I kotés rezgése 1639 cm™-nél utalhat,
de a standarként hasznalt 6lomfehér 1650 cm™ koriili abszorpcioja atfedhet vele. Az 1575 cm’
L_nél talalhaté savot nem valoszinii, hogy az amid II kotés rezgése okozza, inkabb a sav jobb
oldali valla tartozhat ehhez az abszorpciohoz. Az 6lomfehér pigment intenziv 1394 cm™-nél
jelentkezd rezgése a tobbi fehérje savot kitakarja.

A spektrum alapjan nem jelenthetd ki biztosan, hogy a réteg kotéanyaga fehérje, ezért
ennek alatamasztasara tovabbi mérések, vagy mas technikakkal végzett vizsgalatok

szlikségesek lennének.
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A 18.6: mész kazein + titanfehér festékréteg
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94. kép: Az A 18.6 jeli minta spektruma

A mész kazein és titanfehér pigment keverékének spektruman a metilén savok (2921
és 2854 cm™) gyengén jelentkeznek. Az ujjlenyomat tartomanyban 1421 cm™-nél egy nagyon
intenziv sav talalhatdé, ami valdszinlileg az alapozoréteg egy szervetlen Osszetevdjehez
(kalcium-karbonat, 51. kép) tartozik, mivel a titanfehér nem aktiv a kdzép infravorosben.
Ennek oka az lehet, hogy a festékréteg tul vékony a mintadarabokon, igy az alapozé anyagai
is megjelennek a festékréteg spektruman. A fehérje tartalmat csak az 1644 cm™-nél lathato
sav jelezheti, az amid IlI-1l1, és a tovabbi karakterisztikus rezgéseket kitakarja a szervetlen

0sszetevo.
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Az .,A” jelii sorozat spektrumai, az eredmények 6sszegzése

Az ,,A” jelli sorozat mintdinak felét bedgyazatlanul, kaparék mintaként (A 1.6 — A
10.6 és A 17.6, A 18.6), masik felét (A 11.6 — A 16.6) epoxi miigyantaba agyazva,
keresztmetszetként mértilk meg. A beagyazott mintdk esetében az epoxi migyanta savok
minden esetben jelentkeztek, csakligy, mint az alapozd kotd- és toltdanyag savjai. Ezt
okozhatta, hogy a vizsgalt rétegek tul vékonyak voltak (a miiszer 10 mikron koriili atmérdji
tertiletet mér), illetve a berendezés mitkodésébol adodd pontatlansagok is szerepet jatszhattak
(a centralas tokéletlensége), vagy a beagyazds soran a miugyanta atitatta a rétegeket. A
beagyazatlan mintdkon is néhany esetben (A 4.6, A 6.6) megjelentek az alapozoréteghez
tartozd savok, de nagyrészt a festékrétegek OsszetevOihez tartozd abszorpciokat lathattuk.
Ennek oka a mintavétel tokéletlensége (szikével) lehetett tal vékony festékrétegek esetén.

A fehérje kotéanyaglh mintak titdnfehérrel keverve konnyen értelmezhetd spektrumot
adtak. Mivel a pigmentnek nincsenek savjai a kozép infravorosben, a fehérje karakterisztikus
savjai jol azonosithatoak. Az olomfehérrel kevert rétegeknél problémasabb a kotdanyag
meghatérozasa: a pigment intenziv abszorpcidja 1400 cm™ koriil kitakarja az amid II, és az
1300 cm™ koriili fehérje savokat. Az altalunk hasznalt 6lomfehér pigmentek 1650 cm™ koriil
talalhato egy abszorpcidja, ami atfedhet az amid I savval. Raadasul az 6lomfehér gyenge savja
megjelenhet 1740 cm™ kériil, amit tévesen olaj tartalomra utald karbonil savként is lehet
értelmezni. A fehérje kotdanyagu spektrumokon a metilén csoportok rezgései 2920 és 2850
cm™ koriil jellemz6bben kisebbek, mint az olajjal késziilt rétegeknél. A fehérje tartalmat
erbsiti még a néhany spektrumon lathaté amid A rezgés 3280 cm™ koriil.

Az olaj kotéanyagu és dlomfehér pigment tartalmu festékrétegeknél atfedés lehet az
1740 cm™ koriili savnal, ahogy azt mar emlitettik. Az olaj tartalmat az intenziv metilén
abszorpciok is jelezhetik, de az epoxi miigyanta is rendelkezik ezekkel a savokkal. A
keresztmetszeteknél minden esetben megjelent a fehérjét jelzé amid I rezgés savja is. A
gyanta tartalmat (velencei terpentinnel kevert olajréteg) a vizsgalatokhoz hasznalt
beallitasokkal és minta el6készitéssel nem tudtuk kimutatni. A titanfehér pigment az olaj
kotéanyagu mintaknal sem befolyasolta a spektrumokat. Az epoxi miigyanta mellett minden
esetben lathato a karbonil (1740 cm™) és az amid I (1650 cm™) sav, vagyis a beagyazo anyag
ezeket az abszorpciokat nem takarta Ki.

Osszegezve elmondhatjuk, hogy a bedgyazatlan mintidk esetében egyértelmiibb
eredményeket kaptunk, de a pigment tipusa, vagy a kaparékba keriil6 szerves anyag

mennyisége nagyban befolydsolja ezt a mérési mddot is. A bedgyazott mintdknal a vizsgalt
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réteg vastagsaga, a miiszer bedllitdsai, esetleges pontatlansdga, és a beagyazo kozeg is

befolyasoljak az eredményeket.

V.2.3.2 Ismeretlen dsszetételii mintdk szinezési eredményei

Minden mintat epoxi miigyantdba agyazott keresztmetszet csiszolatként vizsgaltunk,
ATR objektivvel. A mért teriiletek 10 mikron koriili atméréjii pontok, de a miszer
pontatlansdga miatt, vékony rétegek esetén a szomszédos rétegek anyagai is megjelenhetnek a

spektrumban.

Bl
Antonio Boltraffio: Maria gyermekével, Keresztel6 Szent Janossal, Szent Sebestyénnel

és Bassiano Da Ponte donatorral ('"Lodi Madonna'); 1508 koriil; fa, tempera (€s olaj)

KL vizsgalatai alapjan: eredeti réteg: 6lomfehér, azurit (XRD)

B1_lkep B1_lkep

95. kép: A B1 jeli minta mérési pontjai
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96. kép: A BI jelii minta 6-0s spektruma

Az atfestés rétegb6l mért 6-os spektrumon nagyrészt dlomfehérre jellemzo savokat
lathatunk (3533, 1389, 1047 cm™). A pigmentnek gyenge abszorpcioja van 1737 em™ kériil,
de az olaj tartalmat is jelezheti az 1736 cm™-nél lathato sav. A szerves anyag tartalomra utal a
két metilén rezgés 2924 és 2854 cm™-nél. Az 1630 cm™-nél jelentkez6 sav a fehérje amid I
abszorpcioja is lehet, de az dlomfehérnek is jelentkezhet 1650 cm™ koriil savja, ami atfedhet
vele. Tovabbi amid rezgéseket nem latunk, mert a szervetlen anyag karbonat rezgése (1389

cm™) és a beagyazé gyanta savja (1519 cm™-nél) atfedi ezt a tartomanyt.
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97. kép: A B1 jelii minta 11-es spektruma

Az eredeti festékréteg spektruman szerves anyagra utalnak a nagyon erds savok 2918
és 2849 cm™-nél. Az olajra jellemzd rezgés intenziven jelentkezik 1736 cm™-nél, de mivel a
réteg Olomfehéret tartalmaz (3523, 1398, 1044, 679 cm™) ebben a savban a pigment
abszorpcidja is szerepelhet (Melinuas et al. 1990). Az epoxi 1511 cm™-nél talalhato rezgése
szintén nagyon hangsulyos, vagyis a beagyaz6 gyanta savjai is szerepelhetnek a metilén

abszorpciokban. A spektrumban fehérjére utald sav nem lathat6.
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98. kép: A Bl jelii minta 4-es spektruma

Az atfestés 2-es szamu spektruman az 6lomfehér savok mellett (3534, 1391, 1044 cm’
1), az epoxi miigyantahoz (1522 cm™) és szerves anyaghoz tartoz6 metilén abszorpcidk (2925,
2853 cm™) is lathatoak. Az 1730 cm™ korili sav kétfelé hasad, amit okozhat az olaj és
olomfehér tartalom. Valoszintileg a bedgyazd gyanta abszorpcidja lathatd 1530 cm™ koriil, de
a kett6s sav utalhat 6regedett olaj és 6lom tartalmu pigment esetén fémszappanra is (Melinuas

et al. 1990). Az 1161 cm™-nél talalhato sav utalhat még olaj tartalomra a rétegben.

A spektrumok alapjan a ,,B” jelli minta also, eredeti festékrétege valdsziniileg
tartalmaz olajat. A mérések szerint az atfestés rétegben az olaj mellett fehérje is el6fordulhat,
de ennek alatimasztasara mas tipusu vizsgalatok is sziikségesek lennének (pl. GC-MS).
Mindkét rétegben jelentkeztek a beagyazd anyag savjai, és az 6lomfehér pigmenté, amelyek
atfedhetnek a kotéanyagok egyes jellemzd savjaival (karbonil és amid I sav). A mintan
végzett tovabbi mérések soran kapott spektrumokon tobb esetben gipszre utald savok jelentek

meg, amelyek teljesen kitakartdk a kotéanyagok abszorpcioit.
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BN 2
Gyorgyi (Giergl) Alajos: Baré Bajzath Valéria portréja; 1862; vaszon, olaj

BN vizsgalatai alapjan: sziirkésfehér festékrétegek: 6lomfehér (mikrokémiai teszt)

BN2 BN2_1lkep

99. kép: A BN2 jelii minta mérési pontjai
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100. kép: A BN2 jeli minta 1-es spektruma

Az 1-es spektrumot a minta alapozodjarol vettiik fel. A szerves anyagot jelzé metilén
csoportok 2923 és 2854 cm™t-nél jol lathatoak, 1741 cm™-nél az olajra utald rezgés

abszorpcidja jelentkezik. A spektrumon intenziv szervetlen anyag savok jelennek meg (1408,

235



1083, 875, 722 és 681 Cm'l), amelyek alapjan valészintileg 6lomfehér és kalcium-karbonat
talalhaté a rétegben. Olomfehér esetén a pigment gyenge abszorpcidja 1740 cm™ koriil
atfedhet az olaj tartalmat jelz8 savval (1740 cm™ koériil). 1655 cm™-nél valosziniileg az amid I
kotés rezgése lathatd, de az dlomfehér pigmentnek is eléfordulhat itt rezgése. Az 1408 cm™-
nél jelentkezd intenziv szervetlen abszorpcio kitakarja a tartomanyt, ahol a tobbi fehérje
karakterisztikus savija jelentkezhetne. Az epoxi miigyanta rezgései 1248, 1034 és 832 cm™-nél

lathatoak.
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101. kép: A BN2 jelii minta 11-es spektruma

A ll-es spektrumot a felsé sziirkésfehér festékrétegrol vettiik fel. 3530 cm™-nél
megjelenik az 6lomfehér abszorpcioja, amihez két nagyon erds sav is tarsul: 1396 és 680 cm’
l_nél. Az 1737 cm™'-nél lathato abszorpcidban valosziniileg a pigment rezgése is megjelenik,
de az intenzitasa, és a hatdrozott metilén savok miatt 2923 és 2854 cm™'-nél valodsziniileg olaj
is van a mintaban. Az 1660 cm'-nél lathato sav esetleg tartozhat az Olomfehérhez (lasd
standardok), vagy utalhat fehérjére. Az 1546 cm™'-nél talalhaté rezgés jelezheti a rétegben
talalhato fémszappanokat (Melinuas et al. 1990), amelyek 6lom tartalmu pigment és szarado
olaj hasznalata esetén alakulnak ki az oxidacids folyamatok sordn. Az 6lomtartalmu, olaj
kétdanyagh festékréteg Sregedésével az 1740 cm™ koriili sav ellaposodik, és 1620, 1545 cm’™
koriil ujak jelennek meg, amelyek a fémszappanokra utalnak. Az 1510 cm™ korili vall
valoszintlileg a bedgyazd gyantdhoz tartozik, csakiugy, mint az abszorpciok 1172, 1080, 833 és

773 cm ' -nél.
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A ,,BN” jeli minta spektrumai nagyon hasonléak egymashoz. A szerves anyagokat
jelzé metilén rezgések minden felvételen megjelennek (2920 és 2850 cm™ koriil). A beagyazo
epoxi miigyanta savjai szintén jol azonosithatoak. A minta 6lomfehér pigment tartalmat
alatamasztjak a mérések. 1740 cm™ koriil lathatoak savok, amelyek tartozhatnak az olajhoz,
de az 6lomfehér tartalom miatt a pigment savja atfedhet vele. Fehérjére jellemzd abszorpciok
is talalhatdak a spektrumokban, ami az 1-es felvétel esetében az alapozoénal indokolt lehet, a
sziirke festékrétegben viszont valdsziniitlen: a festmény kora ¢és megjelenése alapjan
olajfestmény lehet. Elképzelheté az ATR fej ,,szennyez0dése” a mérés soran, vagyis puha
anyag esetén a kristaly fején visszamaradhat anyag (ebben az esetben az alapozobdl), aminek
a savjai a kovetkezd spektrumban is lathatéak lesznek (Eva Svobodova szobeli kézlése). Az
1660 cm™ koriili sav az 6lomfehér pigmenthez is kéthetd (lasd standardok). A 11-es felvételen
az 1540 cm™ koriili sdv fémszappan tartalomra utalhat (Melinuas et al. 1990), ami meger6siti,
hogy a réteg szarado olaj kotdanyagl. A kérdés tisztdzdsdhoz azonban tovabbi vizsgalatok

lennének sziikségesek (pl. GC-MS).
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Cst 2
Ismeretlen orosz festd: Istensziil6 ikon; 19. sz. vége, fatabla, olaj (?)

SZCS vizsgalatai alapjan; alapozo: gipsz, kék festékrétegek: ultramarin, poroszkék

CST_2 Cst_2_1kep

102. kép: A Cst2 jeli minta mérési pontjai
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103. kép: A Cst2 jelii minta 13-as spektruma

A 13-as felvételen f6leg 6lomfehér pigment (3532, 669 cm'l) és gipsz savok (3402,
1680, 1619, 1458, 1109 cm™) lathatoak. Az epoxi miigyanta savjai (1512, 1245, 833 cm™)

gyengén jelennek meg. A szerves anyagot jelzé metilén csoport rezgések kevésbé erdsek, az
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1740 cm™-nél lathatd sav igen kicsi — ez vagy az oOlomfehér abszorpcidja, vagy olaj
kétéanyagra utal. 1680 és 1619 cm™-nél a gipsz savjai lathatoak, az esetleges tovabbi, szerves

anyagra jellemz6 rezgéseket ebben a régidban kitakarjak.
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104. kép: A Cst2 jelii minta 16-0s spektruma

A 16-0s szamu spektrumon is az dlomfehér (3532, 669 cm'l) és gipsz savok (3400,
1679, 1619, 1455, 1105 Cm'l) dominélnak. A szerves anyagra utald metilén savok (2925 ¢és
2855 cm™) itt is gyengén jelentkeznek, az ujjlenyomat régioban a szervetlen és epoxi savok
kitakarjak a kotéanyag rezgéseket, egyediil az 1738 cm™nél jelentkezd kis sav utalhat olaj

tartalomra, de az 6lomfehérhez is tartozhat.
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105. kép: A Cst2 jeli minta 30-as spektruma

A 30-as spektrumon szintén olomfehér pigment (3531, 669 cm'l) és gipsz savok
(3401, 1680, 1619, 1456, 1104 cm™) jelennek meg intenziven, néhany epoxi miigyantdhoz
tartozo abszorpcioval (1512, 832 cm™). A szerves anyaghoz tartozo metilén csoport rezgései
(2923 és 2854 cm™) gyengén, de kivehetéek, az ujjlenyomat régioban lathatdé savok a
gipszhez és az epoxi miigyantdhoz kothetok. Olaj vagy fehérje karakterisztikus savokat nem

lathatunk a spektrumon.

A mintardl késziilt mérések alapjan nem lehet egyértelmiien kijelenteni, hogy a
festékréteg tartalmaz-e olajat, az alapozo pedig fehérjét. Bar 1740 cm™ koriil jelentkezik az
olajra jellemzd sav a festékrétegek spektrumaiban, de nagyon gyengén, és az Olomfehér
abszorpciojaval atfedhet. Az alapozas spektruman a gipsz takarja ki a szerves anyag
rezgéseket. A kotOanyag biztos meghatarozasahoz mas tipust vizsgalatokra (pl. GC-MS)

lenne sziikség.
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CSF1
Ismeretlen italiai (?) fest6: Rézsafiizér kiralynéja; 18. sz. eleje (?); fatabla, olaj (?)
CSF vizsgalatai alapjan; alapozd: gipsz, festékréteg: dlomfehér

CSF_1 i CSF_1kep

100pm

106. kép: A CSF1 jelii minta mérési pontjai
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107. kép: A CSF1 jelii minta 2-es spektruma

A spektrumon a legintenzivebb savok a gipszhez (3400, 1680, 1620, 1104 cm™)
kothetok. A metilén abszorpciok (2924 ¢s 2854 Cm'l) gyengén jelennek meg, az ujjlenyomat
régioban az 1680 és 1620 cm™*-nél 1athato savok a gipszhez tartoznak. Az 1545, 1458 és 1325
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cm™-nél jelentkez0 nagyon gyenge abszorpcidok utalhatnak fehérjére, de a legintenzivebb

amid | rezgést (1650 cm™ kériil) az erés szervetlen rezgések atfedik.
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108. kép: A CSF1 jelii minta 15-6s spektruma

A festékrétegbdl felvett 15-0s spektrumon elég intenziven jelentkeznek a szerves
anyagra utalo metilén savok (2920 és 2851 cm™), de az ujjlenyomat régioban a szervetlen
SsszetevOkhoz (gipsz 1620, 1104 cm™ és karbonat 1399 cm™) tartoz6 abszorpciok, és az epoxi
miigyanta savjai (1515 cm™) domindlnak. A gipsz 1620 cm™-nél lathaté savja mellett 1649
cm™-nél (amid T) taldlhato vall utalhat fehérjére, de az esetleges tovabbi amid savokat

kitakarjak a gipsz és a miigyanta savjai.
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109. kép: A CSF1 jelti minta 18-as spektruma

Az alapozorol felvett 18-as spektrumon a gyengén jelentkez0 metilén abszorpcidkat
(2922 és 2853 cm™) kivéve nem lathatunk szerves anyagot jelzé savokat. Az ujjlenyomat
régidban a gipsz (1680, 1619, 1106 cm™) és valosziniileg egy karbondtos 6sszetevd (1427 cm”

1) abszorpcioi jelennek meg.
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110. kép: A CSF1 jelti minta 21-es spektruma

A szintén az alapozordl készitett 21-es felvételen gipszre (3397, 1618, 1102 cm™),
olomfehérre (3522, 1409, 668 cm™) és karbonatos anyagra jellemz6 savok (1409, 723 cm™)
dominalnak. A szerves anyagokat jelzé metilén rezgések (2920 és 2851 cm™) mellett az 1653
cm™-nél talalhato abszorpci6 a fehérje tartalomra utalhat, de az 6lomfehérnek is eléfordulhat
itt rezgése (1asd standardok). Az 1620 cm™ alatti régiéban mar csak a szervetlen sszetevék és

a beagyazo epoxi miigyanta (1514 cm™) rezgései lathatoak, tovabbi amid savok nem.

A mérések alapjan a minta alapozdjaban a fehérje tartalmat feltételezhetjiik, de a gipsz
¢és karbonat abszorpciok a legtobb karakterisztikus savot kitakarjak. A festékrétegrdl készitett
spektrumokon a szervetlen anyagok szintén kitakartdk a kdtdanyag sadvokat, a fehérjére ebben
az esetben is egyetlen rezgés utalhat. A rétegekben talalhatd 6lomfehér pigment abszorpcidi
atfedhetnek a kotOanyagok karakterisztikus savjaival (karbonil és amid I rezgés). Az

eredmények megerdsitésé¢hez mas tipusu vizsgalatok (pl. GC-MS) lennének sziikségesek.
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EG1

Josef Hauzinger: Maria Terézia, 1773, vaszon, olaj

EG ¢és FD vizsgalatai alapjan; alapozo: olaj (?), fehér pigment az 1-3. festék rétegben:

olomfehér, 4. festékréteg: cinkfehér

EG_2_1kép

111. kép: Az EGI jelii minta mérési pontjai

EG2_1kép
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112. kép: Az EGI jelii minta 3-as spektruma

A 3-as spektrumon elég erdsen jelentkeznek a metilén savok (2924 és 2854 cm™), az

1646 és cm™-nél lathato abszorpciok utalhatnak fehérjére. Az epoxi miigyanta savjai (1510,
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1248, 832 Cm'l) mellett szervetlen anyag savok jelentkeznek, a legintenzivebb abszorpciok
talan gipszhez (1443 (?) cm™) tartozhatnak, de valésziniileg valamilyen szilikat vegyiilet,
példaul kaolinit (1028, 1005 (?), 911, 791, 753 cm™) is taldlhatd a rétegben. Az esetleges
fehérje tartalomra az 1646 cm™-nél lathato sav utal, de a tovabbi savokat a szervetlen anyagok

rezgései kitakarjak.
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113. kép: Az EG1 jelti minta 12-es spektruma

A 12-es spektrumon erésen jelentkeznek a metilén savok (2921 és 2852 cm™), a
kotdanyagra az 1724 cm™ (olaj) és 1648 cm™-nél (fehérje) lathaté gyenge savok utalhatnak.
Az 1511 cm™-nél lathat6 intenziv sav a bedgyazd anyaghoz tartozhat, az 1392 cm™-nél és 673
cm™-nél talalhato abszorpcié valdsziniileg 6lomfehéret jelez. Az 6lomfehér pigmentnek
eldfordulhat 1740 cm™ és 1660 cm™ koriil rezgése (lasd standarok), amik atfedhetnek a
karbonil és az amid I savval. Elképzelhetd, hogy a réteg valamilyen szilikétot is tartalmaz
(1096, 1042 cm™). A szervetlen alkotorészek és az epoxi miatt az ujjlenyomat régidban

tovabbi kotdanyag savok nem lathatoak.
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114. kép: Az EG1 jelii minta 15-6s spektruma

A 15-0s spektrumon olaj (1722 cm™) és fehérje (1649 cm™) tartalomra utalod két sav
jelentkezik a nagyon intenziv epoxi (1513 cm™, 836 cm™) és szervetlen abszorpciok mellett.
A t5ltéanyag 6lomfehér (1393, 673 cm™) és valamilyen szilikat (1096 és 1043 cm™) lehet. Az
O0lomfehér pigmentnek eléfordulhatnak abszorpcidi (1740 és 1650 cm™ koriil), amelyek
atfedhetnek a kotSanyagokra jellemz6 savokkal. Az 1649 cm™ korili abszorpcié az

olomfehérhez is kothetd (lasd standardok).
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115. kép: Az EG1 jelii minta 19-es spektruma

A 19-es spektrumon a szerves Osszetevokre a metilén savok utalnak (2924 és 2854 cm’
L_nél). Az 1799 cm™'-nél lathaté nagyon gyenge sav a karbonathoz tartozhat, aminek tovabbi
savjai erbteljesen jelennek meg (1404, 1027, 873 cm™). Az 1648 cm™-nél jelentkezd vall talan
fehérjére utal, de a nagyon intenziv karbonat abszorpcio (1404 cm™) kitakarja a tovabbi

kotdanyag savokat. A rétegben valamilyen szilikatra utalhat a két sav 1084 és 1027 cm™-nél.
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116. kép: Az EG1 jelii minta 27-es spektruma

A 27-es spektrumon a metilén savok (2921 és 2852 cm™') intenziven jelentkeznek, a
kotbanyagra az 1644 cm™'-nél (fehérje) jelentkezd abszorpeid utalhat, az 1710 ecm™ (olaj)
koriili véallal. Az epoxihoz tartozhat az 1515 cm™'-nél lathato sav, amelynek kis valla 1540 felé
az amid II (fehérje) kotés rezgésére utalhat. Az esetleges fehérje tartalmat az 1319 cm™'-nél
lathato sav is megerSsiti. A rétegben valésziniileg 6lomfehér (1416, 689 cm™) és szilikat
(kaolinit (?) 1027, 1005, 911 cm™) vegyiiletek is talalhatoak. Az 6lomfehér pigment
rendelkezhet gyengébb abszorpcioval 1740 és 1660 cm™ koriil is, ami atfdehet az olaj karbonil

és a fehérje amid I savjaval.
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12.2
Zsivkovits Mihaly: Istensziilo; 1815, fatabla, tempera (?)
VT vizsgalatai alapjan: alapozo: kréta, fehér pigment: dlomfehér, barium-szulfat (?), fekete

(sz€én?), sarga (vas tartalmu?)

I_2_2_1kep

117. kép: Az 12.2 jelii minta mérési pontjai
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118. kép: Az 12.2 jelii minta ,,0” jelt spektruma

A spektrumon a 3284 cm-1-nél lathatd abszorpcid fehérje tartalomra utalhat, ezt

megerdsitik az 1652 cm™-nél és 1547 cm™-nél jelentkezé savok. Az 1736 cm™-nél lathato sav
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olajat jelezhet, az er6s metilén abszorpciok (2923 és 2854 cm'l-nél) is alatdmasztjak ezt. A
rétegben 6lomfehérre (1413, 1045, 681 cm™) és szilikatra (1070, 775, 615 cm™) utalé savok is
lathatéak, de a pontos szervetlen Osszetétel meghatarozadsdhoz egyéb (SEM-EDS) vizsgalat
lenne sziikséges. Az oOlomfehérnek el6fordulhat rezgése 1740 ¢és 1660 cm™? koriil, ami
befolyasolhatja a karbonil és az amid I rezgést. Néhany epoxi miigyantahoz tartozo sav (1250,

829 cm™) szintén megjelenik.
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119. kép: Az 12.2 jelii minta 5-6s spektruma

A festékrétegré] készitett spektrumon a metilén csoportok (2921 és 2853 cm™) mellett
az olajra utal sav (1738 cm™) is intenziven jelentkezik. A fehérjére utald savok is lathatoak
1650 és 1552 cm™'-nél, val6szinlileg az amid 1 és amid II abszorpciok jelennek meg. A
spektrum tovabbi savjai karbonat (6lomfehér 1421, 681 cm™) és szilikat (1069 cm™)
OsszetevOkre utalhatnak, de egyéb vizsgalatokkal lehetne a szervetlen Osszetevoket (SEM-
EDS) pontosan meghatarozni. Az 6lomfehér pigmentnek jelentkezhet savja 1740 és 1660 cm™
koriil, ami atfedhet az olaj karbonil és a fehérje amid I rezgésével. A bedgyazd gyanta savjai is

megjelennek 1511, 1249 és 829 cm™'-nél.
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120. kép: Az12.2 jelti minta 11-es spektruma

A 11-es spektrumon nagyon erdsek a metilén (2918 és 2850 cm™) savok, és az olaj
tartalomra utalé sav 1739 cm™-nél. A bedgyaz6 gyanta savjai is megjelennek 1512 és 1253
cm™nél. 1650 és 1550 cm™ korill gyenge abszorpciok lathatoak, amelyek jelezhetnek
fehérjét. A tovabbi savok karbonat €s szilikat vegyiiletekre utalnak, de a pontosabb anyag

meghatarozashoz egyéb miszeres vizsgalatokra (pl. SEM-EDS) is sziikség lenne.

A festményrdl készitett spektrumok szerint az alapozoban a fehérje mellett
valdszintileg kisebb mennyiségli olaj is taldlhatd, a festékréteg kotdanyaga pedig nagyrészt
olaj, esetleg kevés fehérjével. Az 6lomfehér pigment rendelkezhet olyan sdvokkal, amelyek
atfedhetnek a karbonil és az amid I rezgéssel. Mivel a mért pontok a szomszédos rétegekhez
kozel esnek, az is elképzelhetd, hogy az alapozoban lathato olaj és a festékrétegben lathato
fehérje tartalom oka a miszer bedllitdsanak pontatlansagdbol, vagy az ATR fej
szennyezO0désébol adodik a mérés kdzben. Az egyértelmii anyag meghatarozashoz mas tipust

vizsgalatok (pl. GC-MS) lennének sziikségesek.

255



Ji2

Ismeretlen nyugat-ukran vagy szerb ikonfesté: Naptarikon (majus hénap), 18. sz.
vége/19. sz. eleje, fatabla,

DINY vizsgalatai alapjan: alapoz6: gipsz

JI_2_1kép

121. kép: A Ji 2 jelti minta mérési pontjai
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122. kép: A Ji 2 jeltt minta 2-es spektruma
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A 2-es spektrumon 3692 és 3619 cm™'-nél jelentkez6 gyenge abszorpcidk agyagasvany

jelenlétére utalhatnak, ezt megerdsitik az éles savok 1030 és 910 cm™'-nél (esetleg kaolinit?).

A szerves Osszetevéket a kevésbé intenziv metilén savok jelzik 2926 és 2856 cm'-nél,

valamint a 1650 és 1548 cm™'-nél lathaté rezgések, amelyek valosziniileg a fehérjék amid I és

11 kotéseihez tartoznak. 1514 és 1249 cm™-nél a miigyanta savjai jelennek meg, 1458 cm™-nél

vagy a fehérje karakterisztikus savja, vagy egy szervetlen 0sszetevo savja jelenik meg.
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123. kép: A Ji 2 jelti minta 4-es spektruma

A 4-es spektrumon az 1648 és 1550 cm™ koriil talalhaté vallak kivételével az Gsszes

sav a beagyazd gyantadhoz tartozik. Az emlitett abszorpciok fehérje jelenlétére utalhatnak.
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124. kép: A Ji 2 jelti minta 8-as spektruma

A 8-as spektrumon a gipsz (3532, 3402, 1680, 1618, 1107 cm™") savok mellett az epoxi
rezgések (1510, 1461, 1245, 830 cm™) dominalnak. 1741 cm™-nél jelentkezik a gyenge

abszorpcid, ami az olaj tartalomra utalhat.

A minta 2-es spektruman az agyagasvany €s epoxi savok mellett fehérje kotdanyagra
jellemz6 savok talalhatoak. A 4-es felvételen az epoxi mellett amid I és I kotés rezgések
jelennek meg (fehérje), a 8-ason pedig nagyon gyenge olaj tartalomra utaldo sav. A biztos

eredményekhez tovabbi mérések vagy mas tipust tesztek (GC-MS) is sziikségesek lennének.
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ME 3
Ismeretlen fest6: Ismeretlen proféta, 18. sz. vaszon, olaj (?)
ME vizsgalatai alapjan: festékrétegekben: 6lomfehér, 6lom tartalmu sarga (?)

ME_3 ME_3_1kep

125. kép: Az ME 3 jelii minta 1. felvételének mérési pontjai
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126. kép: Az ME 3 jelii minta 1. felvételének 3-as spektruma

A minta festékrétegérdl felvett 3-as spektrumon a metilén savok (2926 és 2856 cm'™)
szerves anyag tartalmat jeleznek, a gyenge savok 1638, 1555 és 1318 cm™'-nél utalhatnak

fehérje kotdanyagra. Az 1421 cm™ koriili erésebb abszorpcié karbonatos anyagra jellemzok,
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az intenziv 1004 és 799 cm’™ kériili savok pedig szilikat osszetevdt jelezhetnek. Az epoxi

1248 cm™'-nél taldlhat6 savja szintén megjelenik.
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127. kép: Az ME 3 jelt minta 1. felvételének 5-0s spektruma

A szintén a festékrétegrol készitett 5-0s spektrumon a legerdsebb abszorpcidk (986,
776 cm’') ebben az esetben is valamilyen szilikatos anyaghoz tarsulnak. Karbonatokra
jellemz6 sav talalhato 1415 cm™ koriil, az epoxi néhany savja (1247, 832 cm’™) szintén
megjelenik. A metilén savok 2926 és 2856 cm™'-nél kevésbé élesek, az 1647 cm™ koriil lathatd

gyenge abszorpci6 utalhat fehérje tartalomra.
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128. kép: Az ME 3 jelti minta 1. felvételének 7-es spektruma

Az alapozérol felvett 7-es spektrumon a karbonat (1419, 691 cm™) és szilikat (1002,
800 cm™) sszetevOk mellett a szerves anyagokra a metilén csoportok (2925 és 2856 cm’) és
az 1642, 1564 cm’ (fehérje) koriili savok utalnak. Az epoxi két savja (1508 és 829 cm™)

szintén lathato a felvételen.
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129. kép: Az ME 3 jelli minta 1. felvételének 10-es spektruma

Szintén az alapozordl késziilt a 10-es spektrum, amelyen a metilén abszorpciok
gyengén jelentkeznek (2925 és 2856 cm’™), az epoxi két savia 1249 és 829 cm™ koriil
megjelenik. Az 1416 és 686 cm™ korili sav karbonatra (6lomfehérre?), a 994 cm™-nél
jelentkez6 pedig taldn szilikatra utal. Fehérje tartalmat jelezhet a gyenge abszorpcid 1567 és

1322 cm’™! kériil.
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131. kép: Az ME 3 jelli minta 2. felvételének 5-6s spektruma

A mintarol egy masodik sorozat mérés is késziilt. A festékrétegrdl felvett 5-0s
spektrumon az 6lomfehérre (1397, 676 cm™) és szilikatra (1006 cm™) jellemzé savok mellett
viszonylag er6sek a metilén abszorpcidk (2924 és 2854 cm™). Az olajat jelz6 savon (1730 cm®
" kiviil 1547 cm™'-nél is megjelenik egy sav, ami 6lom tartalmi pigment és dregedett szaradd
olaj esetén fémszappanra is utalhat a festékrétegben. Az 1730 ecm™ koriili savnal a szerves

anyag és az 6lomfehér abszorpcioja atfedhet.
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132. kép: Az ME 3 jelii minta 2. felvételének 26-0s spektruma

A 26-0os spektrum a minta alapozorétegérél késziilt. A szilikatra (991 cm™) és
6lomfehérre (1420, 684 cm™) jellemzé savok mellett néhany epoxi sav (1247, 830 cm™) is
jelentkezik. A szerves anyagokra a metilén savok (2924 és 2855 cm™) és az ujjlenyomat
régioban 1732 cm™'-nél lathato nagyon gyenge abszorpcio (olaj?), és az 1650, 1556 cm’™
koriili kotésrezgések (fehérje?) utalnak. Az 6lomfehér gyenge savja 1730 cm™ koriil atfedhet
az olajhoz tartozé rezgéssel, valamint a pigmentnek jelentkezhet abszorpcidja 1650 cm™ koriil

is, ami az amid I rezgést takarhatja ki.
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133. kép: Az ME 3 jelli minta 2. felvételének 28-as spektruma

A 28-as spektrum szintén az alapozordl késziilt. Hasonloan a 26-os spektrumhoz
szilikatra (998 cm™) és 6lomfehérre (1424, 684 cm™) jellemzé szervetlen savok mellett a
beagyaz6 anyag savjai lathatéak 1248 és 830 cm™-nél. A kotdanyagra a metilén sdvok (2925
és 2856 cm’') és az 1652, 1555, 1324 cm™ (fehérje?) koriil lathato gyenge abszorpcidk

utalnak.

A minta alapozd rétegében fehérjére utald savok taldlhatdak, de a karbonatos és
szilikatos szervetlen savok miatt gyengén jelentkeznek a szerves alkotorészek abszorpcioi. A
festékrétegben az olaj tartalomra nagyon gyenge savok utalnak, amelyek atfedhetnek az
6lomfehér abszorpcidjaval. Néhany festékrétegrol készitett spektrumon fehérjére jellemzd
savok is talalhatoak, de ezek bizonytalanok. Az 6lomfehér pigment rendelkezhet olyan savval
is (1650 cm™ koriil), ami a fehérje amid I abszorpcidjaval atfedhet. Mivel a festmény kora és
megjelenése alapjan olajfestmény lehet, ezért felmeriil a miiszer bedllitdsanak pontatlansaga,
vagy az ATR fej szennyezddése mérés kdzben. A 2. kép 5-0s spektruman elképzelhetd, hogy
fémszappant jelz6 sav taldlhatd, ami megerdsiti a szarado olaj hasznalatat a festékrétegben. A
bedgyazd anyag savjai az Osszes felvételen megjelennek. A pontosabb eredményekhez

kiegészitd vizsgalatok (pl. GC-MS) lennének sziikségesek.
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PM

Ismeretlen fest6: Fiatal né arcképe, 1845 kortil, vaszon, olaj (?)

PM vizsgalatai alapjan: alapoz6: 6lomfehér (?), festékréteg: poroszkék (?)

PM2_1minta PM2_2kep
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134. kép: Az PM 2 jelii minta mérési pontjai
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135. kép: Az PM 2 jelii minta ,,0” jelti spektruma
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A festékrétegrol készitett spektrumon nagyon intenzivek a metilén savok (2921 és
2852 cm™), valamint a beagyazd anyag savjai (1608, 1510, 1248, 1180, 1036, 836 cm™).
Karbonatokat (6lomfehér (?) 1417, 680 cm™ és kalcium karbonat (?) 1083, 874, 710 cm™)
jelzé savok mellett 1654 cm™-nél fehérjére utald sav jelenik meg, és 1733 cm™-nél nagyon
gyenge abszorpcio, amit az olaj tartalomra jellemzd. Az 6lomfehér pigment rezgései azonban

mindkét kotéanyagra jellemzd abszorpciot atfedhetik (1asd standardok).
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136. kép: Az PM 2 jelti minta 3-as spektruma

A 3-as spektrum az alapozorol késziilt, amelyen 6lomfehérre (3533, 1400, 679 cm™) és
egyéb karbonatra (1081, 878 cm™) jellemzd savokon kiviil az epoxihoz (1518 cm™) tartozo
sav kiilénithetd el. A szerves anyagokra a metilén abszorpciok (2923 és 2854 cm™) utalnak,
1700 és 1650 cm™ koriil nagyon gyenge savok jelentkeznek, amelyek a kotéanyaghoz, de az

Olomfehérhez is kothetoek.
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137. kép: Az PM 2 jeli minta 4-es spektruma

A festékrétegrol késziilt a 4-es spektrum. Az intenziv szervetlen Osszetevok
karbonatok (1399, 1080, 875, 709, 680 Cm'l) lehetnek, talan gipsszel keverve (1618, 1116 cm”
1). Az epoxi savok (1306, 1246, 1177 cm™) is erésen jelentkeznek. Az 1541 cm™-nél lathatd

sav fehérje, esetleg fémszappan tartalomra utalhat.

268



BRUKER @
[Te)
N
(=}
o
N
=}
[Te)
—
=}
o
—
=}
n
o
<}
o
o
o T T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000
Wavenumber cm-1
EXTRACT_PM_2_1minta_2kep.0_000013.0 ATR x20

138. kép: Az PM 2 jelii minta 13-as spektruma

A 13-as spektrum szintén az alapozordl késziilt. A karbonatokra (6lomfehér (?) 3535,
1403, 683 ¢és kalcium-karbonat (?) 875, 718) jellemzd szervetlen savokon kiviil a bedgyazo
gyanta savjai (1518, 1174 cm™) is intenziven jelentkeznek. Valamilyen egyéb szervetlen
anyag (talan szilikat) is talalhato a mintaban, de ennek tisztazasahoz kiegészitd vizsgalatok
(SEM-EDS) lennének sziikségesek. 1731 cm™-nél lathato az olaj tartalomra utald sav, a
szerves anyag jelenlétét (olaj, beagyazd gyanta) a metilén abszorpciok (2923 és 2854 cm™) is
alatdmasztjak. Az o6lomfehér pigmentnek 1740 cm™ koril talalhato gyenge rezgése, ami

atfedhet a karbonil savval.

A minta festékrétegében nagyon gyengén jelentkeznek az olaj kotdanyagra utald
savok, és a rétegben (vagy az alapozoOban) talalhaté olomfehér savja atfedhet vele. Az
alapozdban a felvett spektrumok alapjan nem egyértelmii sem az olaj, sem a fehérje tartalom.
Felvételenként egy-egy sav jelenik meg, amelyek feltételezik a kotéanyag tipusat, de az
6lomfehér pigment abszorpcidi befolyasolhatjak ezeket. A pontos eredményekhez tovabbi

mérések vagy kiegészitd vizsgalatok (GC-MS) lennének sziikségesek.
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Ski 2

Alkoté: nincs adat, Cim: nincs adat, Keletkezés ideje: nincs adat, fatabléra festett ikon

SKI 2 SKI_2_1kep

139. kép: Az Ski 2 jelti minta mérési pontjai
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140. kép: Az Ski 2 jelti minta 2-es spektruma

A festékrétegrol készitett 2-es spektrumon a szervetlen 6sszetevok kozott karbonatokra
(1414, 684 cm™ olomfehér?) és szilikatokra (3696, 3616, 1030, 911, 615 cm™) jellemzd

savokat lathatunk. A szerves savok a metilén csoportok (2925, 2855 c¢cm™), az epoxihoz
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tartozo rezgések (1515, 1249, 833 cm'l), a karbonil abszorpci6 1732 cm™-nél (olaj), és 1649,
1555 cm™-nél a fehérjére utald amid I-II csoport vibracioi lehetnek. Olomfehér tartalom

esetén a pigment savjai atfedhetnek a kdtéanyag egyes savjaival (karbonil és amid I).
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141. kép: Az Ski 2 jelti minta 4-es spektruma

A 4-es spektrumot szintén a sotét festékrétegrol vettiik fel. A szervetlen savok szintén
karbonatra (1414 Cm'l) ¢s szilikatra (3695, 1166, 1065, 1033, 914, 615 cm'l) jellemzoek. Az
epoxi néhany savja szintén megjelenik (1609, 1511 cm™). Olaj tartalomra utal a karbonil sav

1735 cm™-nél, a gyenge abszorpcid 1652 cm™ koriil esetleg fehérjére.
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142. kép: Az Ski 2 jelti minta 12-es spektruma

A 12-es spektrum a sarga rétegrol késziilt. A spektrumon olajra vagy fehérjére utald
sav nem lathato, 1677 és 1619 cm™-nél a gipsz savjai jelentkeznek (3396 és 3532, 1099 cm™-
nél is). Az 1426 cm™ koriili sav karbonatos anyagra jellemzé. A metilén abszorpciok (2922 és

2853 cm™) kevésbé intenzivek.
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143. kép: Az Ski 2 jelti minta 16-0s spektruma

A 16-0s alapozorol késziilt spektrumon a gipsz (3530, 3399, 1680, 1618, 1106, 673
cm™) savokon kiviil két epoxi savot (1512, 1247 cm™) és a metilén rezgések abszorpcidit
(2922 és 2853 cm™) latjuk. A kdtbanyaghoz tartozd karakterisztikus savokat kitakarjak a
szervetlen anyagokhoz és epoxi mtigyantahoz kothet6 gorbék.
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144. kép: Az Ski 2 jelti minta 21-es spektruma

A 21-es spektrum szintén az alapozorol késziilt. A gipsz savok (3528, 3400, 1682,
1620, 1110 cm™) mellett karbonat savok (1417, 875, 673 cm™) jelentkeznek. A szerves
anyagot a metilén csoport rezgései (2920 és 2852 cm™) jelzik, valamint a gyenge abszorpcid
1733 cm™, ami talan olaj tartalmat jelez. Az esetleges fehérje savokat a gipsz savjai

kitakarjak.

A minta alapozdja gipsz toltdanyagu, az esetleges fehérje savokat a nagyon erds
szervetlen abszorpciok minden spektrumon kitakartak, egy esetben olajra utald savot
figyelhettiink meg. A festékréteg valosziniileg olajat tartalmaz, és elképzelhetd, hogy fehérjét
is, de a szerves anyag savok nagyon gyengék. Olomfehér tartalom esetén a pigment savjai
atfedhetnek a kotéanyagok egyes rezgéseivel (karbonil és amid I sav). A sarga rétegrol

készitett spektrumon csak a gipsz abszorpcidi lathatéak.
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Szi 1
Ismeretlen gorog ikonfest6: Sarkanyolé Szent Gyorgy, 1700-as évek eleje, fatabla, olaj
TA vizsgalatai alapjan; alapozé: gipsz (?)

SztGy_ikon
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146. kép: Az Szi 1 jelii minta 1. felvételének 1-es spektruma

Az 1-es spektrum a legfelsd, sotétkék festékrétegrol késziilt. A 2088 cm™-nél lathatd
sdv a pigment cianat rezgéséhez tarsithatd a poroszkék pigmentben. A tovabbi szervetlen
savok nagyrészt karbonatos anyagokra (6lomfehér (?) 1795, 1394, 873, 711, 676 Cm'l)

jellemzéek. A szerves osszetevdket a metilén abszorpeiok (2922, 2852 cm™), a gyenge sav
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1735 cm™-nél (olaj), és az 1649 cm™ koriili (fehérje?) sav jelzi. Az 6lomfehér pigment

atfedhet a kdtdanyagok egyes savjaival (karbonil és amid I rezgés).
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147. kép: Az Szi 1 jelii minta 1. felvételének 9-es spektruma

Szintén a felsé sotétkék festékrétegrol késziilt a 9-es spektrum. A szervetlen savok
karbonatokhoz (6lomfehér (?) 1418, 672 cm™) és gipszhez (1100, 874) tartozhatnak. A
szerves alkotorészekhez a metilén csoport rezgései (2924, 2854 Cm'l) és az 1648, 1546 cm™
(fehérje?) koriili abszorpciok tarsulhatnak. Olomfehér tartalom esetén a pigment rendelkezhet

az amid I rezgést atfedd savval.
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148. kép: Az Szi 1 jelii minta 1. felvételének 11-es spektruma

A 1l-es spektrum az also, vildgosabb kék festékrétegrol késziilt. A metilén (2928,
2856 cm™) és valészintileg amid I (1650 cm™) abszorpciok nagyon gyengén jelennek meg.
Karbonitos anyag (1452 cm™) és talan gipsz vagy szilikat (1096, 672 cm™) savok

jelentkeznek a spektrumon. Az epoxi egy rezgése 1512 cm™-nél szintén megtalalhato.
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149. kép: Az Szi 1 jelii minta 1. felvételének 17-es spektruma

A 17-es spektrum szintén az also, vilagosabb festékrétegrol késziilt. A szerves anyag
savok alig érzékelhetéek (metilén: 2928, 2857 cm™, fehérje: 1651 cm™). A spektrumot a

szervetlen Gsszetevd abszorpcioi hatdrozzdk meg 1095 és 672 cm*-nél (gipsz (?) szilikat (?)).
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150. kép: Az Szi 1 jelti minta 1. felvételének 19-es spektruma

A 19-es spektrum nagyon hasonlit az el6z6 két felvételhez (11, 17). A szerves
anyagokat jelzé savok alig érzékelhetéek (metilén 2932, 2862 cm™ és amid I 1651 cm™). A
meghatarozo abszorpcidk szervetlen anyaghoz (gipsz/szilikat (?)) tartoznak 1099 és 671 cm™-

nél. 1511 cm™-nél a bedgyazd anyag egy savja is lathato.
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151. kép: Az Szi 1 jelii minta 1. felvételének 21-es spektruma

Szintén az alapozordl késziilt a 21-es spektrum. Az el6z6 négy felvételhez nagyon
hasonl6, egy szervetlen Ssszetevé adja a leger6sebb savokat 1102 és 673 cm™nél. Az
epoxinak harom abszorpcidja jelenik meg 1609, 1510 és 831 cm™-nél. Egy nagyon gyenge
abszorpcio 1654 cm™-nél talan utalhat fehérjére. A metilén csoport rezgései koziil csak a 2933

cm ™ -nél talalhatot latjuk.
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153. kép: Az Szi 1 jelii minta 2. felvételének 1-es spektruma

A festményrdl egy masodik sorozat mérés is késziilt. Az 1-es spektrumot a sététebb
felsd festékrétegrol vettiik fel. A szervetlen sdvok nagyrészt karbonatokra (6lomfehér (?)
1388, 1049, 673 cm™) jellemzéek, de valdsziniileg gipsz, vagy valamilyen szilikat (3421,
3259, 1165, 874 cm™) is talalhato benne. A poroszkék cianat abszorpcidja 2086 cm™-nél

intenziven jelentkezik. Néhany epoxi sav is lathato (1250, 833 cm™). A szerves anyagra a
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metilén savok (2926, 2855 cm™) mellett 1708 cm™-nél egy (olaj?) abszorpcié utal, illetve az

1561 cm™-nél talalhato rezgés (fehérje?) savja.
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154. kép: Az Szi 1 jelii minta 2. felvételének 6-0s spektruma

A 6-0s spektrumot az also, vilagosabb festékrétegrol készitettiik. A szervetlen anyagok
savjai az eldz6 mintdhoz hasonléan karbonatra (6lomfehér (?) 1388, 1049, 673 cm™) és
gipszre jellemzdek (1106, 873 cm™). Néhany epoxi sav mellett (1508, 1250, 835 cm™) a
szerves anyagra a metilén savok (2922, 2852 cm™) és 1731 cm™-nél egy (olaj) abszorpcid
utal. Olomfehér tartalom esetén az utobbi savnal a pigmentnek is lehet gyenge savja, ami

atfedhet a kdtéanyag karbonil abszorpciojaval.
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155. kép: Az Szi 1 jelii minta 2. felvételének 9-es spektruma

A 9-es spektrum az also festékréteg és az alapozd hataran késziilt. A szerves anyagra a
metilén csoportok rezgései (2924 és 2853 cm™) és egy gyenge abszorpcid 1653 cm™-nél
utalhat, de gipsz tartalom esetén ez bizonytalan. A tovabbi savok karbonatos anyagra (1415,

672 cm™) és gipszre (1099, 875 cm™) jellemzéek.
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156. kép: Az Szi 1 jelti minta 2. felvételének 11-es spektruma

Az alapozérol készitett 11-es spektrumon (csakugy, mint az els6 mérés sorozat
alapozorol felvett gorbéin) a szerves anyag savok nagyon gyengén jelentkeznek. A metilén
csoport rezgései 2972 és 2858 cm™-nél alig lathatoak, a fehérjére jellemzd rezgések koziil
1652 cm™ koriil talan az amid I 1athato, de a gipsz tartalom miatt ez kérdéses. Az epoxi savjai

taldlhatoak 1510 és 831 cm™-nél. A szervetlen toltdanyag valosziniileg gipsz (1096, 672 cm”
1
)-

A legfelsd, sotétebb kék festékrétegben igazolhatdo a poroszkék tartalom a cianat
csoport rezgésével. Az also, vilagosabb rétegrdl készitett spektrumokon ez az abszorpcidé nem
lathatd. A festékrétegeknél megjelenik az olajra utald sév, néhol pedig mellette gyenge savok
a gipsz tdltdanyag, €s a nagyon gyenge abszorpciok miatt 1650 cm™ kérill ez nem

egyértelmiien kijelenthetd.
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VT2
Horvath L.: Szent Istvan vértani, 1880, vaszon, olaj
VT vizsgélatai alapjan; alapozo: 6lomfehér tartalmu

VT2_ VT2_1kep
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158. kép: A VT 2 jelii minta ,,0” jelti spektruma

A ,,0” jelii spektrum a festékrétegroél késziilt. A metilén (2922, 2853 cm™) és epoxi
savok (1513, 1457, 1247, 832 cm™) nagyon intenziven jelentkeznek. 1737 cm™-nél olaj

tartalomra utalé karbonil abszorpcié talalhatd, 1651 és 1549 cm™-nél pedig fehérjére jellemzd
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savok. A szervetlen Osszetevok karbonatos (1420 cm'l) vagy szilikatos (1037, 991 cm'l)
anyagok lehetnek. Az 6lomfehérnek eléfordulhatnak a kotéanyag karbonil és amid I savjaval

atfedd abszorpcioi.
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159. kép: A VT 2 jelti minta 2-es spektruma

A 2-es spektrum az alapozd ¢és festékréteg hataran késziilt. A szervetlen savok
nagyrészt karbonatra jellemz6ek (1418, 1077, 718 cm™). Az epoxi rezgései lathatoak 1248 és
836 cm™-nél. A szerves anyagokat az intenziv metilén savok (2921 és 2852 cm™) jelzik, 1734
cm™-nél egy abszorpci6 olaj tartalomra utal, 1651 cm™-nél pedig egy masik valosziniileg

fehérjére.
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160. kép: A VT 2 jelti minta 5-6s spektruma

Az 5-0s spektrumot szintén az alapozo6 és a festékréteg hataran vettiik fel. A nagyon
¢les epoxi savok (1511, 1455, 1246, 1182, 831 cm'1) mellett 1652 koriil talan a fehérjét jelzo
sav is lathato. Az 1554-nél lathatd sav az intenzitdsa miatt bizonytalan, hogy szerves anyagot
jelez-e. Az O-H rezgés abszorpcioja 3295 cm™ kériil talan szintén a fehérjéhez kothetd (amid
A). A metilén csoport rezgései is nagyon élesen jelentkeznek (2922 és 2854 cm'l),
valoszinlileg a miigyanta atfedés miatt. A szervetlen anyag valdsziniileg karbonatos
(6lomfehér? 1415, 1041 cm™), ebben az esetben a pigmnetnek lehetnek olyan savjai, amelyek

atfednek a kotéanyagok karbonil és amid I rezgéseivel.
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161. kép: A VT 2 jelti minta 10-es spektruma

A 10-es spektrumot az alapozordl készitettiik. A legerdsebb abszorpcidk a szervetlen
sszetevOkhoz kapesolodnak (karbonatok 1427, 1078, 721, 683 cm™), de a metilén csoport
savjai (2922 és 2853 cm™) is nagyon intenzivek, valamint az epoxi savjai (1509, 1245, 1178,
831 cm™). Valésziniileg fehérjére utal az abszorpcié 1653 cm™-nél. Az 1549 cm™-nél

talalhato sav az intenzitasa miatt kérdéses, hogy amid II sav-e.

A minta alapozdjaban valdsziniileg fehérje talalhato, de erre spektrumonként csak egy-
egy sav utal. A festékrétegben valdsziniileg olaj a kdtéanyag, de 6lomfehér tartalomra utald
abszorpciok is megjelennek, igy az olaj karakterisztikus savjanal 1740 cm™ koriil lehetnek

atfedések a szerves és szervetlen anyagok kozott.
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A FTIR mérések eredményeinek osszefoglalasa a dolgozatban szereplé ismeretlen

osszetételii mintak esetében

A keresztmetszetek vizsgalatdnak elénye, hogy rétegenként tudjuk a mintat elemezni.
Ugyanakkor a miiszer beallitasanak esetleges pontatlansaga (a mérési hely bizonytalansaga),
az ATR fej esetleges szennyezddése (a puha rétegekbdl a kristalyra ,,tapadhat” anyag), vagy a
tul vékony rétegek (5 mikron koriil) a mérések megbizhatosagat befolyasolhatjak.

Az epoxi beagyazo6 anyag aktiv a kdzEép infravordsben, vagyis vannak savjai, amelyek
atfedhetnek, vagy befolyasolhatjak az olaj vagy fehérje kotGanyag savokat. A metilén (CH2)
csoport a miigyanta esetében is megjelenik, akarcsak az olaj és fehérje esetében, de 1510 és
1245 cm™ kériili savjai a fehérje 1550 és 1320 cm™ koriili abszorpcioira is hatassal lehetnek.
Olajtartalomnal a karbonil (1740 cm™) savon kiviil a metilén csoportok rezgése meghatarozé
lehet, de ha a bedgyazd gyanta is rendelkezik itt abszorpcidkkal, az értékelés bizonytalanna
valik.

Az O-H kotések rezgéseit 3280 cm™ korill a kotbanyaghoz (fehérje, amid A)
tarsithatjuk, de az epoxi, gipsz, 6lomfehér, vagy agyagasvanyok (szilikatok) abszorpcioi
szintén megjelenhetnek ebben a régidban. A széles, lapos gorbék egyesiilhetnek, és a
legintenzivebb sav lesz lathato.

A szervetlen anyagok savjai minden esetben intenzivebben jelennek meg a
spektrumokon, mint a szerves Osszetevoké. Ennek egyik oka, hogy nagyobb mennyiségben
talalhatoak meg a rétegekben (kb. 1:3 aranyban). Az alapozokban gyakran hasznalt gipsz,
karbonat és a festékrétegekre jellemz6 6lomfehér is befolyasolhatjak a kotdanyag savokat. A
gipsz 1680 ¢és 1620 cm™ koriili abszorpciéi a fehérjék amid I savjaival atfedhetnek, a
karbonatoknak nagyon erés abszorpciojuk talalhatd 1400-1420 cm™ kériil, ami az amid III és
az 1320 cm™ koriili fehérje rezgést takarhatja ki. Az 6lomfehér gyenge savja 1737 cm™ koriil
atfedhet az olaj karbonil (1740 cm™) savjaval. Ennek a pigmentnek el6fordulhat egy rezgése
1650 cm™® koriil is, ami a fehérje amid I abszorpcidjat befolyasolhatja. Olomfehér
alkalmazasakor az Oregedett rétegekben fémszappanokat jelzé savok is keletkezhetnek,
amelyek megerdsithetik a szarado6 olaj hasznalatat.

Osszegezve kijelenthetjiik, hogy a dolgozathoz minden megmért mintéban rétegenként
atlagosan egy, esetleg kettd sav utalhat a kotdanyagra. A savok altalaban gyengén
jelentkeznek, és a szervetlen toltdanyag abszorpcidk valamilyen mértékben atfedik vagy
befolyasoljak azokat. A mérési eredményeket ezért a pontosabb kovetkeztetésekhez célszerti

kiegésziteni egyéb tesztekkel (pl. oldhatdsagi vizsgalat, GC-MS, ELISA a szerves
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osszetevokre, SEM-EDS, XRD a szervetlen anyagokra stb.). A FTIR mérések hozzajarulnak
a mitargyak kotOanyagainak megismeréséhez, de egy vizsgalatsor részeként alkalmazva

lehetnek a leghasznosabbak.
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VI. A K’E”l: ELJARAS EREDMENYEINF;K ("),SSZEHASONLiTASA
(FTIR MERESEK ES FLUORESZECENS SZINEZESEK)

A dolgozatban szereplé ismeretlen 0sszetételit mintakkal kapott eredmények alapjan

Ertékelési szempontok

A FTIR mérési eredmények és a szinezésekkel kapott eredmények osszehasonlitasa

- teljesen egyezik: a vizsgadlt réteg szinezéssel kapott eredménye egyértelmii, és teljesen
egyezik a mérés eredményével

- részhen egyezik: a vizsgalt réteg szinezéssel kapott eredménye nem egyértelmii, de a
méresek szerint a kétoanyag egyezik, vagy a merések szerint keverék a kétéanyag és a
szinezés eredménye pozitiv

- egyezik valamilyen mértékben: a szinezésekkel kapott eredmények részben vagy teljesen
egyeznek a mérési eredményekkel

- nem egyezik: a szinezés szerint nem a méréssel megallapitott kétéanyagot tartalmazza a
réteg

- nem értékelhetd: vagy a mérési eredményekbol vagy a szinezéses tesztbol nem tudunk a

kotoanyagra kovetkeztetni

RHODAMINE B

A téblazat csak az ismeretlen Osszetételli mintdknak azokat a rétegeit tartalmazza, amelyekrol
FTIR mérés és szinezéses teszt is késziilt (@ Rhodamine B-vel ismeretlen osszetételii mintdk

megszinezéserol készitett tablazat alapjan)

FTIR mérés és szinezés 1 FTIR mérés és szinezés 2 (viz
(vizmentes reagenssel szinezve) (5%) hozzdaddasdaval a reagens
oldathoz)
Szamszerii eredmények
egyezik 4 2
részben egyezik 14 16
egyezik valamilyen mértékben 18 18
nem egyezik 4 4
nem értékelhetd 5 5
Osszes vizsgalt (megmért és 27 27
megszinezett) réteg szama
Szazalékos eredmények
egyezik 14,8% 8,6%
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részben egyezik 51,8% 59,2%

egyezik valamilyen mértékben 66,6% 66,6%
nem egyezik 14,8% 14,8%
nem értékelhetd 18,5% 18,5%

Osszes vizsgdlt (megmért és
 vizsgdlt (megm 100% 100%
megszinezett) réteg szama

41. tablazat: A Rhodamine B reagenssel megszinezett ismeretlen Osszetételli mintak és az FTIR

mérések eredményeinek dsszehasonlito értékelése

A vizmentes szinezések 14,8%-a, a viz hozzdadasaval végzett teszteknek 8,6%-a
egyezik teljesen a mérési eredményekkel.

A viz nélkiili szinezések 51,8%-a, a viz hozzdadasaval kivitelezett teszteknek pedig az
59,2%-a egyezik részben a mérésekkel.

A viz hozzaadasaval végzett és a vizmentes szinezések egyarant 66,6%-a Szerint
tartalmazzdk a rétegek a mérésekkel megallapitott kotdéanyagot (kizardlag azt, vagy mas
kotdanyag mellett).

A viz hozzdadasaval végzett szinezéseknek és a viz nélkiili teszteknek egyarant a
14,8%-a nem egyezik a mérési eredmények szerinti kotéanyaggal.

Az Gsszes réteg 18,5%-anal nem tudtunk a kotdanyagra kovetkeztetni.

Osszegzés

A szinezéseket és a méréseket Osszevetve viszonylag alacsony a teljesen megegyezd
eredmények (egyértelmil pozitiv elszinezddés €s kizardlag olaj tartalom méréssel) szama, ez
10-15% koriili. Ezzel szemben a bizonytalan, vagy részben egyez6 adatok 50-60%-ot tesznek
ki. Osszességében a szinezések kb. 66%-a egyezik valamilyen mértékben az FTIR mérések
eredményével.

Tehat a Rhodamine B-vel végzett szinezések eredményei a dolgozatban szerepld,

ismeretlen kdtdanyagli mintdknal kb. 66%-ban egyeznek az FTIR mérések eredményeivel.
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DICHLOROFLUORESCEIN

A téblazat csak a mintaknak azokat a rétegeit tartalmazza, amelyekrél FTIR mérés és
szinezéses teszt is készilt (a Dichlorofluorescein-nel ismeretlen ésszetételii mintak
megszinezésérol készitett tablazat alapjan)

FTIR mérés és szinezés 1 FTIR mérés és szinezés 2 (viz
(vizmentes reagenssel szinezve) (5%) hozzdadasdval a reagens
oldathoz)
Szdamszerii eredmények
egyezik 3 3
részben egyezik 9 10
egyezik valamilyen mértékben 12 13
nem egyezik 5 4
nem értékelhetd - -
Osszes vizsgalt (megmért és 17 17
megszinezett) réteg szama
Szazalékos eredmények
egyezik 17,6% 17,6%
részben egyezik 52,9% 58,8%
egyezik valamilyen mértékben 70,5% 76,4%
nem egyezik 29,4% 23,5%
nem értékelhetd - -
Osszes’ vizsgalt ,(megm’ért és 100% 100%
megszinezett) réteg szama

42. tablazat: A 2,7 Dichlorofluorescein reagenssel megszinezett ismeretlen Gsszetételit mintak és az

FTIR mérések eredményeinek dsszehasonlito értékelése

A vizmentes és a viz hozzaadasaval végzett teszteknek egyarant 17,6%-a egyezik
teljesen a mérési eredményekkel.

A viz hozzaadasaval kivitelezett tesztek 58,8%-a, a viz nélkiili szinezések 52,9%-a
egyezik részben a mérésekkel.

A viz hozzaadasaval végzett szinezések 76,4%-a, a viz hozzdadésa nélkiili szinezések
70,5%-a szerint tartalmazzak a rétegek a mérésekkel megallapitott kotéanyagot.

A viz hozzdadasaval végzett szinezéseknek a 23,5%-a nem egyezik a mérési

eredmények szerinti kotdanyaggal, a viz nélkiili teszteknek pedig a 29,4%-a.
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Minden vizsgalt réteget értékelni tudtunk.
Osszegzés

A szinezéseket és a méréseket Gsszevetve viszonylag alacsony a teljesen megegyezo
eredmények (egyértelmii pozitiv elszinezddés ¢€s kizarolag olaj tartalom méréssel) szama,
vagyis 18% koriili. Ezzel szemben a bizonytalan, vagy részben egyezd adatok 50-60%
kozottiek. Osszességében a szinezések kb. 70-76%-a egyezik valamilyen mértékben az FTIR
mérések eredményével.

Tehat a 2,7 Dichlorofluorescein-nel végzett szinezések eredményei a dolgozatban
szerepld, ismeretlen kotdanyagt mintdknal 73%-ban egyeznek az FTIR mérések

eredményeivel.

A Rhodamine B és a Dichlorofluorescein eredményeinek osszehasonlitisa a dolgozatban

szerepld, ismeretlen kiotéanyagu mintak esetében az FTIR mérésekkel

FTIR mérés és szinezés 1 FTIR mérés és szinezés 2
(vizmentes reagenssel (viz (5%) hozzdaddsdaval a
szinezve) reagens oldathoz)
RHOD egyezik 14,8% 8,6%
részben egyezik 51,8% 59,2%
ik valamil
eg}/ez] valamilyen 66,6% 66.6%
mértékben
nem egyezik 14,8% 14,8%
nem értékelhetd 18,5% 18,5%
DCF egyezik 17,6% 17,6%
részben egyezik 52,9% 58,8%
egyezik valamilyen 70.5% 76.4%
mértékben
nem egyezik 29,4% 23,5%
nem értékelhetd - -

43. tablazat: A Rhodamine B ¢és a Dichlorofluorescein eredményeinek 0sszehasonlitasa a dolgozatban

szerepld, ismeretlen kotdanyagu mintak esetében az FTIR mérésekkel
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A Rhodamine B-vel végzett szinezések mindkét modon kb. 66%-ban egyeztek
valamilyen mértékben az FTIR mérések eredményeivel, ugyanez az adat a

Dichlorofluorescein esetében 70-75% koriili.

FLUORESCAMINE

A tablazat csak a mintdknak azokat a rétegeit tartalmazza, amelyekrél FTIR mérés és
szinezéses teszt is készilt (a Fluorescamine-nal ismeretlen dsszetételli mintak

megszinezéserol készitett tablazat alapjan)

FTIR mérés és szinezés 1 FTIR mérés és szinezés 2
(eldkezelés nélkiil szinezve) (eldkezelést kovetden szinezve)
Szamszerii eredmények
egyezik 8 4
részben egyezik 8 9
egyezik valamilyen mértékben 16 13
nem egyezik 10 8
nem értékelhetd 7 12
Osszes vizsgalt (megmért és 33 33
megszinezett) réteg szama
Szdzalékos eredmények
egyezik 24.2% 12,1%
részben egyezik 24.2% 27,2%
egyezik valamilyen mértékben 55% 39,3%
nem egyezik 30,3% 24,2%
nem értékelhetd 21,2% 36,3%
i

44. tablazat: A Fluorescamine reagenssel megszinezett ismeretlen Osszetételi mintdk és az FTIR

mérések eredményeinek dsszehasonlito értékelése

Az elékezelés nélkiili tesztek 24,2%-a, el6kezelést kovetd szinezések 12,1%-a egyezik

teljesen a mérési eredményekkel.
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Az el6kezelést kovetd tesztek 27,2%-a, az elOkezelés nélkiili szinezések 24,2%-a
egyezik részben a mérésekkel.

Az elékezelés nélkiili tesztek 55%-a, az eldkezeléssel végzett szinezések 39,3%-a
szerint tartalmazzak a rétegek a mérésekkel megallapitott kotdanyagot.

Az elokezeléssel végzett szinezéseknek a 24,2%-a nem egyezik a mérési eredmények
szerinti kotdanyaggal, az el6kezelés nélkiili teszteknek pedig a 30,3%-a.

Az elbkezelés nélkiili tesztek 21,2%-anal, az el6kezelést kovetd szinezések 36,3%-

anal nem tudtunk a koétéanyagra kovetkeztetni.
Osszegzés

A szinezéseket ¢és a méréseket Osszevetve a teljesen megegyezd eredmények
(egyértelmi pozitiv elszinezddés és kizarolag olaj tartalom méréssel) szama 12-24% kortili. A
bizonytalan, vagy részben egyezd adatok szdma eldkezelés hatdsidra kismértékben nott.
Osszességében a szinezések kb. 40-55%-a egyezik valamilyen mértékben az FTIR mérések
eredményével.

Tehat a Fluorescamine-nal végzett szinezések eredményei a dolgozatban szerepld,

ismeretlen kotéanyagi mintaknal kb. 40-55%-ban egyeznek az FTIR mérések eredményeivel.

TRITC

A tablazat csak a mintaknak azokat a rétegeit tartalmazza, amelyekr6l FTIR mérés és
szinezéses teszt is késziilt (a Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate-tal ismeretlen dsszetételii

mintak megszinezésérdl készitett tablazat alapjan)

FTIR mérés és szinezés 1 FTIR mérés és szinezés 2
(eldkezelés nélkiil szinezve) (eldkezelést kivetden szinezve)

Szamszerii eredmények

egyezik 3 2

részben egyezik 12 10

egyezik valamilyen mértékben 15 12

nem egyezik 7 9

nem értékelhetd 8 9

O . rlt ’ t ’

sszes’ vizsga ,(megm’er es 30 30
megszinezett) réteg szdma
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Szdzalékos eredmények

egyezik 10% 6,6%
részben egyezik 40% 33,3%
egyezik valamilyen mértékben 50% 40%
nem egyezik 23,3% 30%
nem értékelhetd 26,6% 30%

Osszes vizsgalt (megmért és

, , . 100% 100%
megszinezett) réteg szama

45. tablazat: A Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate reagenssel megszinezett ismeretlen sszetétell

mintak és az FTIR mérések eredményeinek Osszehasonlitd értékelése a feltételezett kdtdanyaggal

Az elékezelés nélkiili tesztek 10%-a, el6kezelést kovetd szinezések 6,6%-a egyezik
teljesen a mérési eredményekkel.

Az elbkezelés nélkiili szinezések 40%-a, az elOkezelést kovetd tesztek 33,3%-a
egyezik részben a mérésekkel.

Az el6kezelés nélkiili tesztek 50%-a, az elokezeléssel végzett szinezések 40%-a szerint
tartalmazzdk a rétegek a mérésekkel megallapitott kotéanyagot.

Az eldkezelés nélkiili tesztek 23,3%-a nem egyezik a mérési eredmények szerinti
kotdanyaggal, az elokezeléssel végzetteknek pedig a 30%-a.

Az elokezelés nélkiili tesztek 26,6%-anal, az elokezelést kovetd szinezések 30%-anal

nem tudtunk a kdtéanyagra kovetkeztetni.

Osszegzés

A szinezéseket ¢s a méréseket Osszevetve a teljesen megegyezd eredmények
(egyértelmi pozitiv elszinezddés és kizardlag olaj tartalom méréssel) szdma 6-10% korili. A
bizonytalan, vagy részben egyez6 adatok szama el6kezelés hatasara csokkent, de nétt a nem
egyezd és nem értékelhetdek szama is. Osszességében a szinezések kb. 40-50%-a egyezik
valamilyen mértékben az FTIR mérések eredményével.

Tehat a TRITC-vel végzett szinezések eredményei a dolgozatban szerepld, ismeretlen

kotéanyagu mintaknal kb. 40-50%-ban egyeznek az FTIR mérések eredményeivel.

LISSA

297



A tablazat csak a mintaknak azokat a rétegeit tartalmazza, amelyekrél FTIR mérés és
szinezéses teszt is késziilt (a Lissamine Rhodamine sulfonyl chloride-dal ismeretlen

osszetéetelii mintak megszinezésérdl készitett tablazat alapjan)

FTIR mérés és szinezés 1 FTIR mérés és szinezés 2
(eldkezelés nélkiil szinezve) (eldkezelést kovetden szinezve)
Szamszerii adatok
egyezik 3 4
részben egyezik 12 13
egyezik valamilyen mértékben 15 17
nem egyezik 8 6
nem értékelhetd 7 7
Osszes vizsgdlt (megmért és 30 30
megszinezett) réteg szama
Szdazalékos eredmények
egyezik 10% 13,3%
részben egyezik 40% 43,3%
egyezik valamilyen mértékben 50% 56,6%
nem egyezik 26,6% 20%
nem értékelhetd 23,3% 23,3%
ensnenas s i 100% 100%

46. tablazat: A Lissamine Rhodamine sulfonyl chloride reagenssel megszinezett ismeretlen dsszetételii

mintak és az FTIR mérések eredményeinek dsszehasonlitd értékelése a feltételezett kotéanyaggal

Az eldkezelést kovetd szinezések 13,3%-a, az eldkezelés nélkiiliek 10%-a egyezik
teljesen a mérési eredményekkel.

Az el6kezelést kovetd tesztek 43,3%-a, az el6kezelés nélkiiliek 40%-a egyezik részben
a mérésekkel.

Az elokezeléssel végzett szinezések 56,6%-a, az elkezelés nélkiili tesztek 50%-a
szerint tartalmazzdk a rétegek a mérések szerinti kotdanyagot.

Az eldkezelés nélkiili tesztek 26,6%-a nem egyezik a mérési eredmények szerinti
kotdanyaggal, az elokezeléssel végzetteknek pedig a 20%-a.

Az Osszes réteg 23,3%-andl nem tudtunk a kétdanyagra kovetkeztetni.
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Osszegzés

A szinezéseket ¢és a méréseket Osszevetve a teljesen megegyezd eredmények

(egyeértelmii pozitiv elszinezddés és kizardlag olaj tartalom méréssel) szama 10-13% koriili. A

bizonytalan, vagy részben egyezd adatok szama eldkezelés nélkiil és eldkezeléssel is kozel

ugyanannyi (40-43%). A nem egyez6 eredmények szama az el6kezelést kovetd szinezésekkel

valamivel alacsonyabb (27-20%). Osszességében a szinezések kb. 50-57%-a egyezik

valamilyen mértékben az FTIR mérések eredményével.

Tehat a LISSA-val végzett szinezések eredményei a dolgozatban szerepld, ismeretlen

kotdanyagu mintaknal 50-56%-ban egyeznek az FTIR mérések eredményeivel.

A Fluorescamine, Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate és Lissamine Rhodamine

sulfonyl chloride eredményeinek oisszehasonlitisa a dolgozatban szerepld, ismeretlen

kotoanyagu mintak esetében az FTIR mérésekkel

FTIR mérés és szinezés 1
(eldkezelés nélkiil szinezve)

FTIR mérés és szinezés 2
(eldkezelést kovetden szinezve)

FLUR | egyezik 24.2% 12,1%
részben egyezik 24,2% 27,2%
egyezik valamilyen 550 39.3%
mértékben
nem egyezik 30,3% 24.2%
nem értékelhetd 21,2% 36,3%
Osszesr vizsgalt ’(megm’ért és 100% 100%
megszinezett) réteg szama

TRITC | egyezik 10% 6,6%
részben egyezik 40% 33,3%
egyezik valamilyen 50% 40%
mértékben
nem egyezik 23,3% 30%
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nem értékelhetd 26,6% 30%
(jsszes' vizsgalt ’(megm'ért és 100% 100%
megszinezett) réteg szama

LISSA | egyezik 10% 13,3%
részben egyezik 40% 43,3%
egyezik valamilyen 50% 56.6%
mértékben
nem egyezik 26,6% 20%
nem értékelhetd 23,3% 23,3%
Osszes’ vizsgalt ’(megm,ért és 100% 100%
megszinezett) réteg szama

47. tablazat: A Fluorescamine, Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate és Lissamine Rhodamine
sulfonyl chloride eredményeinek Gsszehasonlitdsa a dolgozatban szerepld, ismeretlen kdtéanyagu

mintak esetében az FTIR mérésekkel

Mindharom reagens, mindkét modon kivitelezve kb. 40-55%-ban egyezett valamilyen

mértékben az FTIR mérések eredményeivel.
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VII. OSSZEGZES

A szinezékek koziil a FLUR és TRITC fehérje reagensekkel kaptunk pontosabb
eredményeket az ismert 9sszetételli standard mintakon (50%-0s igaz-hamis arany a FLUR ¢és
a TRITC esetében). Az olaj kimutatasara hasznalt DCF és RHOD B, illetve a szintén fehérje
azonositasara ajanlott LISSA esetében sokkal magasabb volt a hibas reakciok szama (87,5%-
90%-100%). Osszegezve még az 50-50%-o0s arany sem tekinthetd elég specifikusnak az
anyag meghatarozas céljabol.

A szakirodalmi forrasokban javasolt modositdsoknak koszonhetden csupan egy
szinezéknél (DCF) javult az igaz-hamis eredmények aranya, de nem olyan mértékben, hogy a
reagens jol miikodének tekinthetd legyen.

Az ismert Osszetételli mintdk FTIR mérései igazoltdk, hogy amennyiben a réteg
pigmentje vagy toltbanyaga aktiv a kozép infravorésben (pl. 6lomfehér) a kotdanyagra
atlagosan csupan egy-egy sav utal a spektrumokon. Sokkal megbizhatobb informacidkhoz
jutunk a szerves anyagokra vonatkozdan azokban az esetekben, ha a réteg szervetlen
Osszetevoi inaktivak a vizsgalt régidban (pl. titanfehér).

Az epoxi miigyantdba agyazott keresztmetszet csiszolatok spektrumain a miigyanta
savok szinte minden esetben megjelentek, de mellettiik lathatoak voltak a rétegek kdtdanyag
savjai is. A tul vékony réteg mérése viszont bizonytalanabb eredményeket adott, a
szomszédos szigetel6- vagy alapozo rétegek savjai gyakran megjelentek a spektrumokon.

Az ismeretlen Osszetételi mintdk FTIR mérési és szinezési eredményeit
Osszehasonlitva a standardokon tapasztaltaktdl eltéré adatokat kaptunk. A DCF reagens
modositott valtozata egyezett a legnagyobb aranyban a miiszeres mérés adataival (76%), majd
a RHOD B (66%). A fehérje reagensek koziil a LISSA és a FLUR tesztjei kozel azonos (56-
55%) széazalékban volt az FTIR vizsgélatokkal 0sszhangban, a legrosszabb aranyt a TRITC
(50%) adta.

A RHOD B ¢és a DCF olaj szinezékek az ismeretlen Osszetételii, dregedett mintakon
megbizhatobbnak tlinnek, mint a néhany éves standardokon. A fehérje szinezékek koziil a
LISSA sokkal jobb eredményeket adott, mint az ismert Osszetételii mintdkon, FLUR és a
TRITC a miitargyakbdl vett mintakon is 50% koriili pontossaggal miikodott.

Az ismeretlen Osszetételi miitargyak esetében a feltételezett kotdanyagokat a
szinezéses tesztek eredményei nem (vagy nagyon rossz aranyban), az FTIR mérések viszont
alatdmasztottdk, ezért a reagensek kotdanyag meghatirozdsara torténd hasznalata

megkérddjelezhetd.
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A fentiek alapjan kijelenthetjiik, hogy a fluoreszcens szinezéses eljarasok nem adnak
elég megbizhaté eredményeket a kotdanyag tipusara vonatkozdan, az irodalomban javasolt
modositasokat alkalmazva sem. Ezért a kotéanyagok meghatarozasara dnmagukban, egyediili
tesztként nem hasznalhatoak, legfeljebb kezdo, tajékozodo 1épésként végezhetoek el, amit
mas tipusu vizsgalatok kell, hogy kévessenek. Mivel kizarolag a szinezésekkel, kiillondsen az
olaj reagensek esetében, hamis kovetkeztetéseket is levonhatunk, talan javasolhatd, hogy
elsésorban a fehérje reagenseket alkalmazzuk, és azok negativ eredménye utan az
olajszinezékeket. Viszont ujra kiemelendd, hogy a reagensekkel kapott eredményeket csak
elozetes tajékozodas céljabol hasznaljuk, tovabbi tesztekkel vagy miszeres moddszerekkel
mindképpen tovabb kell vizsgalni a kotdanyagokat.

Az FTIR mérésekkel annak ellenére is sokkal megbizhatobb informacidkhoz jutottunk
a kotdanyagra vonatkozdan, hogy a technikdnak is vannak bizonyos korlatai. A mérési
eredmények viszont pont ezek miatt szintén nem tekinthetdek tokéletes pontossagl, végleges
megallapitasoknak. Az igy kapott adatok csak a rétegek kiértékelésének pontos leirasaval

egyiitt, a festett rétegek 0sszes komponensének figyelembe vételével hasznalhatoak.
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IX. KEPJEGYZEK

1. kép: Pentdz jelenlétének kimutatdsa Bial’s reagenssel — a z0ld szin ndvényi gumi

alkalmazasara utal 4 szerzo felvétele

2. kép: Szovettani metszet PAS festése Ldaszlo et al Szovettani és sejtbiologiai
vizsgalomodszerek
https://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tamop412A/20110073_szovettani_sejttani_vizsgalo
modszerek/ch02s06.htmI#id522846

3. kép: Hibas pozitiv eredmény (balra) olaj szinezékkel (RHOD B) fehérje tartalmt
anyagokon, és hibas negativ eredmény (jobbra) olaj szinezékkel (DCF) olaj tartalmu

festékrétegen A szerzo felvétele

4. kép: A szovettani metszeten jol elkiiloniild sejtek ¢és szovetek, a festett rétegek
keresztmetszetén a koto- és toltdanyag nem elkiilonithetd Ldszlo et al Szovettani és
sejtbiologiai vizsgalomodszerek és a szerzo sajat felvétele
https://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tamop412A/20110073_szovettani_sejttani_vizsgalo
modszerek/ch02s06.html#id522846

5. kép: A festékrétegen a polirozas okozta karcolasokba beiilé reagens A szerzd felvétele
6. kép Fehérje alapti anyagok szinezésének folyamata savas szinezékkel

7. kép: Savas fukszinnal (balra) és Ponceau S-sel (jobbra) megszinezett keresztmetszet A

szerzo felvétele
8. kép: Szudan feketével (balra) és Oil red O-val (jobbra) keresztmetszetek 4 szerzd felvétele

9. kép: FITC-vel megszinezett szovet

https://www.thermofisher.com/hu/en/home/life-science/cell-

analysis/fluorophores/fluorescein.html

10. kép: Fluorokrom abszorpcidja és emisszigja a  fluoreszkaldas  kozben

http://flowbook.denovosoftware.com/chapter-3-fluorescence-fluorochromes

11. kép: Egy fluoreszcens szinezék emisszios és abszorpcids spektrumainak atfedése

https://www.chroma.com/knowledge-resources/about-fluorescence/introduction-to-

fluorescence/fluorochrome-spectra
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12. kép: A sziiréblokkok miikodési elve
http://zeiss-campus.magnet.fsu.edu/articles/basics/fluorescence.html

13. kép: A fotoelhalvanyulas jelensége
https://www.thermofisher.com/content/dam/LifeTech/global/life-

sciences/cellanalysis/Images/1014/photobleaching.jpg

14. kép: FLUR-ral (balra) és TRITC-vel (jobbra) megszinezett keresztmetszetek A szerzé
felvétele

15. kép: RHOD B-vel (balra) és DCF-vel (jobbra) megszinezett keresztmetszet 4 szerzo
felvétele

1. kép: Az antitestek és antigének kotése

https://courses.lumenlearning.com/boundless-biology/chapter/adaptive-immune-response/

2. kép: A monoklonalis és poliklonalis antitestek miikodése

http://ruo.mbl.co.jp/bio/e/support/method/images/polymono-ketsugou.png

18. kép: Karmin pigment tojasfehérjével keverve, kazeines alapon, FITC-vel megszinezve

Ramirez-Barat, de la Vina, Studies in Conservation, 2001

19. kép: Hematit és tojastempera festékréteg megszinezése IFM technikaval Pinna et al.
Scientific Examination for the Investigation of Paintings: A Handbook for Conservators-

restorers, 2010

20. kép: Az ELISA mikodése festészeti mintan (balra) és az ELISA talca
http://www.getty.edu/conservation/our projects/science/antibody/index.html

21. kép: A Szent Janos szobor, mintai és az ELISA teszt eredménye Schultz et al., The
Metropolitan Museum of Art Bulletin, 2009

22. kép: Kees van Dongen: Reclining nude, és az ELISA vizsgalat eredményei Albertson et

al., e-Preservation Science, 2009

23. kép: Giovanni Bevilacqua: Maria, das kind anbetend cimi képe, és az ELISA valamint

GC-MS vizsgalatok eredményei Herm et al. ZKK, 2008
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24. kép: Gazkromatograffal kapcsolt tomegspektrométer képe ¢és vazlatos rajza
https://orgspectroscopyint.blogspot.com/2014/11/gas-chromatography-mass-spectrometry-
gc.html

25. kép: Cimabue egy festményén végzett GC-MS vizsgalat kromatogramja és eredményei
Pinna et al. Scientific Examination for the Investigation of Paintings: A Handbook for

Conservators-restorers, 2010

3. kép: Pompeo Mariani festményébdl vett minta kromatogramja és eredményei Pinna et al.
Scientific Examination for the Investigation of Paintings: A Handbook for Conservators-

restorers, 2010

27. kép: Mark Rothko: Number 7 cimii alkotasa (balra) €s a vizsgalata soran kapott
kromatogramok, kromatogramok: Shibayama et al 1999

foto a festményrdl: https://imgcs.artprintimages.com/img/print/print/mark-rothko-no-7-or-no-
11-1949 a-1-13393304-0.jpg

28. kép: RAMAN mikrospektroszkop és egy hordozhaté RAMAN
https://chem.uiowa.edu/grassian-research-group/raman-microspectroscopy
hordozhat6 RAMAN képe: Colomban, Mancini 2013 https://www.mdpi.com/2076-
0752/2/3/111/htm

29. kép: Zsirsavakat tartalmaz6 (balra) és fehérje jellegli (jobbra) anyagok RAMAN
spektrumai Vandenabbele et al. 15th World Conference on Nondestructive Testing Roma,
2010 https://www.ndt.net/article/wcndt00/papers/idn164/idn164.htm

30. kép: Master of the Litoméfice Altarpiece, St Catherine Altarpiece — St Catherine before
the Emperor Maxentius c. festményébdl vett mintdk RAMAN spektrumai Sefcu et al.,

Heritage Science Journal, 2015

31. kép: Az elektromagneses spektrum
https://www.tankonyvtar.hu/hu/tartalom/tamop412A/2010-
0012 eghajlatvaltozas/ch02s02.html

32. kép: Az infravoros spektrum

http://www.lotusgemology.com/images/library/articles/gemologyarticles/ftir-

intrigue/infrared-spectrum.jpg
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33. kép: FTIR spektroszkop és a hozza tartozd mikroszkop
https://www.bruker.com/products/infrared-near-infrared-and-raman-spectroscopy/ft-ir-

microscopes-raman-microscopes/hyperion/overv iew.html

34. kép: Az FTIR miikddési vazlata Mink, Pannon Egyetem, jegyzet, 2016

35. kép: A sugarzas Utja a mintaban transzmisszios modban Derrick et al., Infrared

Spectroscopy in Conservation Science, 1999

36. kép: Kalium-bromid pasztilldk, a  készitéséhez  sziikséges eszkozokkel

http://spectrochemistry.blogspot.com/2017/04/sample-preparation-ir-spectroscopy.html

37. kép: Gyémant cellak https://lot-gd.de/en/products/spectroscopy/ftir-accessories-gas-solid-

cells/product/diamond-compression-cell-beam-condensor/

38. kép: A sugarzas utja a diffaz és a bels6 reflexios modokban Derrick et al., Infrared

Spectroscopy in Conservation Science, 1999

39. kép: Beagyazatlan kaparék (por) minta mérése

https://www.azom.com/article.aspx?ArticlelD=6106

40. kép: ATR objektiv fotdja (balra) €s sematikus rajza (jobbra)
https://www.es.utoronto.ca/magmatic/wp-content/uploads/2015/10/ATR.png

https://shimadzu.com.au

41. kép: Lenolaj transzmisszios (fent) €s abszorpcids (lent) mdédban felvett spektruma

transzmisszios spektrum: http://lisa.chem.ut.ee/IR_spectra/paint/binders/linseed-oil/

abszorpcids spektrum: A szerzo rendelkezésére bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

42. kép: Alapvonal korrekcid az Opus programban
https://www.bruker.com/fileadmin/user_upload/1-

Products/Infrared Spectrospcopy/OPUS/1 Baseline2.jpg

43. kép: A spektralis régiokra jellemzo kotés rezgések
https://www.masterorganicchemistry.com/wp-content/uploads/2016/11/Table-of-IR-
absorptions-e1479497782852.png

44. kép: Koriilbeliil 20 éves, megszaradt lenolaj minta spektruma A szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK
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45. kép: Koriilbeliil 20 éves nyulbdrenyv minta spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott

minta, felvétel:MTA-CSFK

46. kép: Kortlbeliill 20 éves dammar minta spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott

minta, felvétel:MTA-CSFK

47. kép: Kortilbeliil 20 éves sellak minta spektruma A szerzd rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

48. kép: Koriilbelil 20 éves gumiardbikum spektruma A Szerzé rendelkezésére bocsatott

minta, felvétel:MTA-CSFK

49, kép: Koriilbeliil 20 éves fehéritett méhviasz spektruma A4 szerzo rendelkezésére bocsatott

minta, felvétel:MTA-CSFK

50. kép: Epoxi miigyanta spektruma A4 szerzo rendelkezésére bocsdtott minta, felvétel:MTA-

CSFK

51. kép: Kalcium-karbonat (CaCO3) spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott minta,
felvétel: MTA-CSFK

52. kép: Olomfehér (2PbCO3 Pb(OH),) spektruma A szerzé rendelkezésére bocsdtott minta,
felvétel:MTA-CSFK

53. kép: Gipsz (CaSO, 2H,0) spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott minta,
felvétel:MTA-CSFK

54. kép: Okker pigment spektruma, kaolinit és goethit keveréke A szerzé rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

95. kép: Hegyi kréta €s enyv keverékének spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

56. kép: Hegyi kréta, enyv és lenolaj keverékének spektruma A szerzé rendelkezésere

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

57. kép: a Rhodamine B molekulaszerkezete

https://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/rhodamineb479018188911?lang=hu&reg

ion=HU
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58. kép: A Rhodamine B szinezési folyamata Wolbers, Cleaning painted surfaces (Aqueous
methods) 2000

59. kép: A Dichlorofluorescein molekulaszerkezete

https://www.sigmaaldrich.com/catalog/product/sigma/d6665?lang=hu&region=HU

60. kép: A Fluorescamine molekulaszerkezete

https://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/fluorescamine278263818312911?lang=hu&
region=HU

61. kép: A Fluorescamine szinezési folyamata Wolbers, Cleaning painted surfaces (Aqueous
methods) 2000

62. kép: A Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate molekulaszerkezete

https://www.sigmaaldrich.com/catalog/product/sigma/87918?lang=hu&region=HU

63. kép: A Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate szinezési folyamata Wolbers, Cleaning

painted surfaces (Aqueous methods) 2000

64. kép: A Lissamine Rhodamine Sulfonyl Chloride molekulaszerkezete
https://www.sigmaaldrich.com/catalog/product/sigma/86186?lang=hu&region=HU

65. kép: A Lissamine Rhodamine Sulfonyl Chloride szinezési folyamata Wolbers, Cleaning

painted surfaces (Aqueous methods) 2000

66. kép: A titanfehér transzmissziés modban felvett spektruma, kozép infravords tartomany

http://lisa.chem.ut.ee/IR spectra/paint/pigments/titanium-white/

67. kép: A titdnfehér transzmisszids modban felvett spektruma, tavoli infravords tartomany

http://lisa.chem.ut.ee/IR spectra/paint/pigments/titanium-white/

68. kép: Olomfehér spektruma A szerzé rendelkezésére bocsdtott minta, felvétel:MTA-CSFK

69. kép: Natrium-tetraborat spektruma http://rruff.info/Borax

70. kép: Lenolaj spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK
71. kép: Borenyv spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott minta, felvétel: MTA-CSFK

72. kép: Csontenyv spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott minta, felvetel:MTA-CSFK
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73. kép: Zselatin spektruma A4 szerzo rendelkezésére bocsatott minta, felvétel: MTA-CSFK

74. kép: Kazein spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta, felvétel: MTA-CSFK

75. kép: Tojassargdja transzmisszidos modban felvett spektruma

http://lisa.chem.ut.ee/IR spectra/paint/binders/eqg-yolk/

76. kép: Tojasfehérje transzmissziés modban felvett spektruma

http://lisa.chem.ut.ee/IR spectra/paint/binders/eqg-white/

77.

78.

79.

80.

81.

82.

83.

84.

85.

86.

87.

88.

89.

90.

91.

92.

93.

94.

kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:
kép:

kép:

Az A 1.6 jelt minta spektruma A4 szerzo altal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 2.6 jelt minta spektruma A4 szerzo altal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 3.6 jelt minta spektruma A szerzo dltal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 4.6 jelt minta spektruma A4 szerzd altal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 5.6 jelt minta spektruma A szerzo dltal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 6.6 jelt minta spektruma A szerzo dltal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 7.6 jelt minta spektruma A szerzo dltal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 8.6 jeli minta spektruma 4 szerzd daltal készitett minta, felvétel:MTA-CSFK
Az A 9.6 jelt minta spektruma A szerzo dltal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 10.6 jelli minta spektruma A szerzo dltal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 11.6 jelli minta spektruma A szerzo dltal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 12.6 jelli minta spektruma A szerzo altal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 13.6 jelli minta spektruma A szerzo altal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 14.6 jelli minta spektruma A szerzo altal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
Az A 15.6 jelii minta spektruma 4 szerzé altal készitett minta, felvétel:MTA-CSFK
Az A 16.6 jelii minta spektruma 4 szerzé altal készitett minta, felvétel:MTA-CSFK
Az A 17.6 jelii minta spektruma A szerzé altal készitett minta, felvétel:MTA-CSFK
Az A 18.6 jelii minta spektruma 4 szerzo altal készitett minta, felvétel: MTA-CSFK
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95. kép: A B1 jelii minta mérési pontjai A szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

96. kép: A B1 jelli minta 6-0s spektruma A szerzd rendelkezésére bocsdatott minta,
felvétel: MTA-CSFK

97. kép: A B1 jelii minta 11-es spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott minta,
felvétel:MTA-CSFK

98. kép: A B1 jelli minta 4-es spektruma A4 szerzd rendelkezésére bocsatott minta,
felvétel:MTA-CSFK

99. kép: A BN2 jelti minta mérési pontjai 4 szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felveétel:MTA-CSFK

100. kép: A BN2 jelii minta 1-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

101. kép: A BN2 jelii minta 11-es spektruma A4 szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

102. kép: A Cst2 jelti minta mérési pontjai A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

103. kép: A Cst2 jelti minta 13-as spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

104. kép: A Cst2 jelti minta 16-os spektruma A szerzo rendelkezésére bocsdtott minta,

felvétel:MTA-CSFK
105. kép: A Cst2 jeltt minta 30-as spektruma
106. kép: A CSF1 jelli minta mérési pontjai

107. kép: A CSF1 jelti minta 2-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsdtott minta,

felvétel:MTA-CSFK

108. kép: A CSF1 jelti minta 15-6s spektruma A szerzo rendelkezésére bocsdtott minta,

felvétel:MTA-CSFK
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109. kép: A CSF1 jelti minta 18-as spektruma A szerzo rendelkezésére bocsdatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

110. kép: A CSF1 jelti minta 21-es spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

111. kép: Az EG1 jelti minta mérési pontjai A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

112. kép: Az EGI1 jelti minta 3-as spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

113. kép: Az EG1 jelti minta 12-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felveétel:MTA-CSFK

114. kép: Az EG1 jelti minta 15-6s spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

115. kép: Az EG1 jelti minta 19-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

116. kép: Az EGI jelti minta 27-es spektruma A4 szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

117. kép: Az I 2.2 jelli minta mérési pontjai 4 szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

118. kép: Az 2.2 jelli minta ,,0” jelli spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

119. kép: Az I 2.2 jelli minta 5-0s spektruma A4 szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

120. kép: Az 1 2.2 jelti minta 11-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

121. kép: A Ji2 jelli minta mérési pontjai A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK
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122. kép: A Ji 2 jelii minta 2-es spektruma A szerzd rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

123. kép: A Ji 2 jelti minta 4-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

124. kép: A Ji 2 jelti minta 8-as spektruma A szerzd rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

125. kép: Az ME 3 jelii minta 1. felvételének mérési pontjai A szerzo rendelkezésére bocsatott

minta, felvétel:MTA-CSFK

126. kép: Az ME 3 jelti minta 1. felvételének 3-as spektruma A szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

127. kép: Az ME 3 jelti minta 1. felvételének 5-0s spektruma A szerzé rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

128. kép: Az ME 3 jelti minta 1. felvételének 7-es spektruma A szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

129. kép: Az ME 3 jelii minta 1. felvételének 10-es spektruma A4 szerzd rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

130. kép: Az ME 3 jelli minta 2. felvételének mérési pontjai A szerzo rendelkezésére bocsatott

minta, felvétel:MTA-CSFK

131. kép: Az ME 3 jelli minta 2. felvételének 5-0s spektruma A szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

132. kép: Az ME 3 jelll minta 2. felvételének 26-os spektruma A4 szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

133. kép: Az ME 3 jelli minta 2. felvételének 28-as spektruma A4 szerzd rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

134. kép: Az PM 2 jelli minta mérési pontjai 4 szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK
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135. kép: Az PM 2 jelii minta ,,0” jeli spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

136. kép: Az PM 2 jelti minta 3-as spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

137. kép: Az PM 2 jelti minta 4-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

138. kép: Az PM 2 jelti minta 13-as spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

139. kép: Az Ski 2 jelli minta mérési pontjai A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felveétel:MTA-CSFK

140. kép: Az Ski 2 jelii minta 2-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

141. kép: Az Ski 2 jelii minta 4-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK

142. kép: Az Ski 2 jelt minta 12-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

143. kép: Az Ski 2 jelli minta 16-0s spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

144. kép: Az Ski 2 jelli minta 21-es spektruma A4 szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

145. kép: Az Szi 1 jelti minta 1. felvételének mérési pontjai A szerzo rendelkezésére bocsatott

minta, felvétel:MTA-CSFK

146. kép: Az Szi 1 jelli minta 1. felvételének 1-es spektruma A szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

147. kép: Az Szi 1 jelli minta 1. felvételének 9-es spektruma A szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK
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148. kép: Az Szi 1 jelt minta 1. felvételének 11-es spektruma A szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel: MTA-CSFK

149. kép: Az Szi 1 jelli minta 1. felvételének 17-es spektruma A szerzé rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel: MTA-CSFK

150. kép: Az Szi 1 jelli minta 1. felvételének 19-es spektruma A szerzé rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

151. kép: Az Szi 1 jelli minta 1. felvételének 21-es spektruma A szerzé rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

152. kép: Az Szi 1 jelli minta 2. felvételének mérési pontjai 4 szerzé rendelkezésére bocsdatott

minta, felvétel:MTA-CSFK

153. kép: Az Szi 1 jell minta 2. felvételének 1-es spektruma A4 szerzé rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

154. kép: Az Szi 1 jelli minta 2. felvételének 6-os spektruma A szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

155. kép: Az Szi 1 jelli minta 2. felvételének 9-es spektruma A szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

156. kép: Az Szi 1 jellti minta 2. felvételének 11-es spektruma A szerzo rendelkezésére

bocsatott minta, felvétel:MTA-CSFK

157. kép: A VT 2 jelti minta mérési pontjai A szerzd rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

158. kép: A VT 2 jelli minta ,,0” jelll spektruma A4 szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

159. kép: A VT 2 jelii minta 2-es spektruma A szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel:MTA-CSFK

160. kép: A VT 2 jelti minta 6-os spektruma A szerzé rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK
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161. kép: A VT 2 jelti minta 10-es spektruma A4 szerzo rendelkezésére bocsatott minta,

felvétel: MTA-CSFK
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X. TABLAZATOK

1. tablazat: Az infravoros spektrum felosztasa Német, PTE TTK jegyzet 2018

2. tdblazat: A molekulan beliili rezgések tipusai Derrick et al. 1999 és Kissné 1974 alapjan

keszitette a szerzo

3. tablazat: A funkcids csoportok jellemzd hullamszadmait Osszesité abra. A pontos
elhelyezkedésiiket a fizikai allapotuk és a molekularis kornyezetiik hatarozza meg Derrick et

al., Infrared Spectroscopy in Conservation Science, 1999

4. tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelii sorozat megszinezése Rhodamine B reagenssel A

mintakat és a tablazatot készitette a szerzo

5. tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jeli sorozat vizmentes Rhodamine B reagenssel

megszinezett mintdinak eredményei 4 mintakat és a tabldazatot készitette a szerzo

6. tablazat: Ismert Osszetételli, ,,A” jelli sorozat viztartalmi Rhodamine B reagenssel

megszinezett mintdinak eredményei 4 mintakat és a tabldazatot készitette a szerzo

7. tablazat: Ismert Osszetételli, ,,A” jelii sorozat vizmentes és viztartalmi Rhodamine B
reagenssel megszinezett mintdinak Osszesitd eredményei A mintakat és a tablazatot készitette

a szerzo

8. tablazat: Ismert Osszetételli, ,,A” jeli sorozat megszinezése 2,7 Dichlorofluorescein

reagenssel A mintdkat és a tabldzatot készitette a szerzé

9. tablazat: Ismert Gsszetételdl, ,,A” jelii sorozat vizmentes 2,7 Dichlorofluorescein reagenssel

megszinezett mintainak eredményei 4 mintakat és a tabldazatot készitette a szerzé

10. tablazat: Ismert Osszetételli, ,,A” jeli sorozat viztartalma 2,7 Dichlorofluorescein

reagenssel megszinezett mintdinak eredményei 4 mintdkat és a tablazatot készitette a szerzo

11. tablazat: Ismert Osszetételli, ,,A” jelll sorozat vizmentes ¢&s viztartalma 2,7
Dichlorofluorescein reagenssel megszinezett mintainak osszesitd eredményei A mintdkat és a

tablazatot készitette a szerzo

12. tablazat: Igaz és hamis eredmények az ismert dsszetételdi, ,,A” jeli sorozat mintain az olaj
(RHOD B ¢s 2,7 DCF) szinezékek esetében, viz hozzdadéasa nélkiil, és viz (5%)

hozzaadasaval A mintakat és a tablazatot készitette a szerzd
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13. tablazat: Igaz és hamis eredmények %-os aranyai az ismert dsszetételd, ,,A” jell sorozat
mintain az olaj (RHOD B ¢és 2,7 DCF) szinezékek esetében, viz hozzaadasa nélkiil, és viz

(5%) hozzaadéasaval A mintdkat és a tablazatot készitette a szerzo

14. tablazat: A kizardlag fehérjét tartalmazo rétegek (28/24) igaz-hamis eredményeinek
aranyai az ,,A” jelli mintakon, az olaj szinezékekkel (RHOD B, DCF) 4 mintdkat és a

tablazatot készitette a szerzo

15. tablazat: Ismert Osszetételdl, ,,A” jeli sorozat megszinezése Fluorescamine reagenssel A

mintakat és a tablazatot készitette a szerzo

16. tablazat: Ismert Gsszetételd, ,,A” jell sorozat Fluorescamine reagenssel, elokezelés nélkiil

megszinezett mintadinak eredményei 4 mintdkat és a tablazatot készitette a szerzo

17. tablazat: Ismert Osszetételli, ,,A” jelli sorozat Fluorescamine reagenssel, eldkezelést

kovetden megszinezett mintainak eredményei A mintdakat és a tabldzatot készitette a szerzo

18. tablazat: Ismert Osszetételll, ,,A” jelli sorozat Fluorescamine reagenssel eldkezelés nélkiil
¢s elokezelést kdvetden megszinezett mintainak dsszesitd eredményei A mintdkat és a

tablazatot keszitette a szerzo

19. tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelii sorozat megszinezése Tetrarhodamine isothyocianate

reagenssel A mintdkat és a tabldazatot készitette a szerzé

20. tablazat: Ismert 0sszetételd, ,,A” jelli sorozat Tetrarhodamine isothyocianate reagenssel,
elokezelés nélkiil megszinezett mintainak eredményei A mintdkat és a tabldzatot készitette a

szerzo

21. tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelli sorozat Tetrarhodamine isothyocianate reagenssel,
elokezelést kovetden megszinezett mintainak eredményei A4 mintdakat és a tablazatot készitette

a szerzo

22. tablazat: Ismert Osszetételd, ,,A” jelli sorozat Tetrarhodamine isothyocianate reagenssel
elokezelés nélkiil és elokezelést kovetden megszinezett mintdinak dsszesitd eredményei A

mintakat és a tablazatot készitette a szerzé

23. tablazat: Ismert Osszetételt, ,,A” jelll sorozat megszinezése Lissamine rhodamine sulfonyl

chloride reagenssel A4 mintdakat és a tablazatot készitette a szerzé
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24. tablazat: Ismert Osszetétell, ,,A” jelli sorozat Lissamine rhodamine sulfonyl chloride
reagenssel, elokezelés nélkiil megszinezett mintainak eredményei 4 mintdkat és a tablazatot

keszitette a szerzdé

25. tablazat: Ismert Osszetételli, ,,A” jelii sorozat Lissamine rhodamine sulfonyl chloride
reagenssel, elokezelést kovetéen megszinezett mintainak eredményei A mintakat és a

tablazatot készitette a szerzo

26. tablazat: Ismert 6sszetételd, ,,A” jelii sorozat Lissamine rhodamine sulfonyl chloride
reagenssel elokezelés nélkiil és elokezelést kovetden megszinezett mintainak sszesitd

eredményei 4 mintdkat és a tablazatot készitette a szerzo

27. tablazat: Igaz és hamis eredmények az ismert Osszetételli, ,,A” jelli sorozat mintdin a
fehérje szinezékek (FLUR, TRITC, LISSA) esetében, elokezelés nélkiil és elokezelést

kovetben szinezve 4 mintakat és a tablazatot készitette a szerzo

28. tablazat: Igaz és hamis eredmények %-os aranyai az ismert 0sszetételd, ,,A” jelli sorozat
mintdin a fehérje szinezékek (FLUR, TRITC, LISSA) esetében, eldkezelés nélkil és

el6kezelést kovetden szinezve A mintakat és a tablazatot készitette a szerzé

29. tablazat: A fehérjét nem tartalmazo rétegek (6) igaz-hamis eredményeinek aranyai az ,,A”
jelli mintdkon, a fehérje szinezékekkel (FLUR, TRITC, LISSA) 4 mintdkat és a tabldzatot

keszitette a szerzo

30. tablazat: Ismeretlen Osszetételli mintdk megszinezése Rhodamine B reagenssel 4 szerzo

rendelkezésére bocsatott mintak, a tablazatot készitette a szerzo

31. tdblazat: Rhodamine B reagenssel megszinezett, ismeretlen dsszetételli mintak
eredményeinek 0sszegzése A szerzo rendelkezésére bocsatott mintdk, a tablazatot készitette a

szerzo

32. tablazat: Ismeretlen Osszetételi mintak megszinezése 2,7 Dichlorofluorescein reagenssel A

szerzo rendelkezésére bocsatott mintak, a tablazatot készitette a szerzo

33. tablazat: 2,7 Dichlorofluorescein reagenssel megszinezett, ismeretlen osszetételii mintak
eredményeinek Osszegzése 4 szerzo rendelkezésére bocsatott mintdk, a tablazatot készitette a

szerzo
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34. tablazat: Ismeretlen Gsszetételli mintdk megszinezése Fluorescamine reagenssel 4 szerzd

rendelkezésére bocsatott mintak, a tabldazatot készitette a szerzdé

35. tablazat: Fluorescamine reagenssel megszinezett, ismeretlen 0sszetételli mintak
eredményeinek Osszegzése 4 szerzo rendelkezésére bocsatott mintak, a tablazatot készitette a

szerzo

36. tablazat: Ismeretlen Gsszetételli mintdk megszinezése Tetrarhodamine isothyocianate

reagenssel A szerzé rendelkezésére bocsatott mintdk, a tablazatot készitette a szerzé

37. tablazat: Tetrarhodamine isothyocianate reagenssel megszinezett, ismeretlen Osszetételli
mintdk eredményeinek 0sszegzése A szerzo rendelkezésére bocsatott mintadk, a tablazatot

keszitette a szerzo

38. tablazat: Ismeretlen 6sszetételti mintdk megszinezése Lissamine rhodamine sulfonyl

chloride reagenssel 4 szerzd rendelkezésére bocsatott mintdk, a tabldzatot készitette a szerzd

39. tablazat: Lissamine rhodamine sulfonyl chloride reagenssel megszinezett, ismeretlen
Osszetételll mintak eredményeinek dsszegzése A szerzo rendelkezésére bocsatott mintak, a

tablazatot keszitette a szerzo

40. tablazat: Ismeretlen Osszetételli, miitargyakbol vett mintdk szinezési eredményeinek
Osszehasonlito értékelése, FLUR, LISSA és TRITC reagensekkel A szerzé rendelkezésére

bocsatott mintak, a tablazatot készitette a szerzo

41. tablazat: A Rhodamine B reagenssel megszinezett ismeretlen Osszetételii mintdk és az
FTIR mérések eredményeinek Osszehasonlitd értékelése A szerzé rendelkezésére bocsatott

mintdk, a tabldzatot készitette a szerzé

42. tablazat: A 2,7 Dichlorofluorescein reagenssel megszinezett ismeretlen dsszetételii mintak
¢s az FTIR mérések eredményeinek Osszehasonlitdo értékelése A szerzo rendelkezésére

bocsatott mintak, a tablazatot készitette a szerzo

43. tdblazat: A Rhodamine B és a Dichlorofluorescein eredményeinek Osszehasonlitisa a
dolgozatban szerepld, ismeretlen kotdanyagh mintdk esetében az FTIR mérésekke A szerzé

rendelkezésére bocsatott mintak, a tablazatot készitette a szerzo
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44. tablazat: A Fluorescamine reagenssel megszinezett ismeretlen Osszetételli mintdk és az
FTIR mérések eredményeinek Osszehasonlitd értékelése A szerzé rendelkezésére bocsatott

mintak, a tablazatot készitette a szerzé

45. tablazat: A Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate reagenssel megszinezett ismeretlen
Osszetételll mintdk és az FTIR mérések eredményeinek Gsszehasonlitd értékelése A szerzo

rendelkezésére bocsatott mintak, a tabldazatot készitette a szerzdé

46. tablazat: A Lissamine Rhodamine sulfonyl chloride reagenssel megszinezett ismeretlen
Osszetételll mintdk és az FTIR mérések eredményeinek Gsszehasonlitod értékelése A szerzo

rendelkezésére bocsatott mintak, a tablazatot készitette a szerzo

47. tablazat: A Fluorescamine, Tetramethyl Rhodamine Isothiocyanate ¢s Lissamine
Rhodamine sulfonyl chloride eredményeinek Osszehasonlitisa a dolgozatban szerepld,
ismeretlen kotdanyagii mintdk esetében az FTIR mérésekkel A szerzd rendelkezésére

bocsatott mintak, a tablazatot készitette a szerzo
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X1l. MELLEKLETEK

Ismeretlen Gsszetételli, mitargyakbol vett mintdk adatai és rétegrendje

Rhodamine B-vel (RHOD B) megszinezett keresztmetszet csiszolatok

2,7 Dichlorofluorescein-nel (DCF) megszinezett keresztmetszet csiszolatok
Fluorescamine-nal (FLUR) megszinezett keresztmetszet csiszolatok
Tetrarhodamine isothyocianate-tal (TRITC) megszinezett keresztmetszet csiszolatok

Lissamine rhodamine sulfonyl chloride-dal (LISSA) megszinezett keresztmetszet csiszolatok
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