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Jakeé materialy zkoumame?

Stavebni materialy
> kamen
> Cihly, keramika
> malty, omitky, stuky
> beton, drevo, kovy

Artefakty, objekty, predméty
napr. pojitka, pigmenty,
archeolog. nalezy

v

Materialy pro konzervaci, restaurovani,
ochranu pamatek
»  roztoky, disperze a suspenze pro cisténi
a zpevnéni (impregnaci) a povrchove
upravy
> kompozity pro doplneni chybejiciho
materialu (umely kamen, malty)



Ucel, cil materidlovych prozkum0 a vyzkum0

* lIdentifikace materialG - POPIS (pUvodni material, opravy, dopliky, datace)
chemicke, mineralogickeé slozeni, mikrostruktura, fyzikalni, mechanicke vlastnosti

« Stavebni technologie — zpUsob vyroby, pripravy, suroviny, provenience, vliv tepelné
Upravy a jednotlivych technologickych krokU na vysledné vlastnosti materialU

» Degradace, diagnostika, hodnoceni stavu a funkce - hodnoceni defektd, poruch,
poskozeni materialu, (zmeény barvy, slozeni, mikrostruktury, pevnosti),
priciny, rozsah, mechanismy poskozeni

Navrh konzervacniho/ restauratorskeho zasahu

» Efekty konzervacnich materialU - tradicnich i modernich (nanocastice...)

* Posouzeni kompatibility - funkce konzervacnich materials z hlediska
konstrukce

* Navrh udrzby
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Metody prozkumu

* Neinvazivni (in situ, nedestruktivni) — bez odbéru vzorkd

napr. zobrazovaci metody — preferované u pamatkovych objektd

* Invazivni (destruktivni) — odbér vzork( nebo jiny zasah do objektu

Laboratorni versus terénni prozkum

Zakladni pozorovani vizualnim prizkumem (pfip. pomoci prenosného
mikroskopu)

> prvni informace, formulace otazek - rozsah a metody dalsiho prizkumu podle

konkrétniho Ucelu a cil0




Moznosti neinvazivniho prozkumu (nedestruktivni)

vizualni prohlidka a fotodokumentace
(mapovani poskozeni)

ultrazvuk, aj.

studium povrchoveé vrstvy (peeling test)

interakce s vodou (Karstenova trubice, drop
test, aj.)

N
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Stanoveni obsahu vihkosti
(fyzikalné vazane vody)

» mikrovlnna sonda

Nové proboststvi, nam. sv. Jifi €.p. 34, Prazsky Hrad
> gravimetrie (invazivni, nutny odbeér vzorku) Investor: Metropolitni kapitula sv. Vita v Praze

» Infracervena termografie

Mapa rozlozeni vlhkosti do
hloubky 3 cm od povrchu
fasady (MOIST 210B -

mikrovinna sonda HF)

S
Q
Laborator In situ



Mereni nasakavosti materialu
vodou pomoci Karstenovy trubice

»  zavislost mnozstvi vody absorbovane
materialem na odmocniné z casu (rychlost
vsakovani vody do materialu)

20

Kumulativni obsah vody [kg.m-2]

N
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Drop test — kapkovy test drop test na oSetfeném povrchu

horického piskovce (nahore) a
msenského piskovce (dole)

Absorpce vody metodou kontaktni houby

> CSN EN 17655 Ochrana kulturniho dédictvi
—Stanoveni absorpce vody metodou
kontaktni houby (2023)

Peeling test

H %
‘ In situ
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Odbér vzorku

obecna pravidla popisuje EN 16085 (2012) Conservation of Cultural property —
Methodology for sampling (kazda analyza ma jiné pozadavky)

kvalita dat vstupnich ovliviiuje kvalitu vystupnich dat (analyz, protokolu)

odbér po dohodé mezi osobami odpovédnymi za pamatku a osobami
provadéjicimi zkousku — misto odbéru vzorkd se odviji toho, jake informace od
analyzy cekame

velmi d0lezita je fotograficka dokumentace (idedlné) mista
pred odbérem (celou situaci i detail, popf. oznaceni v planove
dokumentaci)

praktickeé zapisovat podminky odbéru
(cca teplota, vihkost — dest aj.)
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Mechanicke zkousky
Ultrazvukova transmise

Usporadani tribodove
ohybove zkousky

desticky piskovce z

Petrina s merenim Usporadani tlakové zkousky historické
prGhybu snimacem malty po Upravé odebraneho vzorku.
LVDT.

- Prizkum pomoci ultrazvuku
Pevnost v tahu za ohybu - aparatura Krompholz Geotron Elektronik
s bodovymi sondami UPG-T (vysila¢) a UPE-T (pfijimac),

tzv. protezovane zkusebni téleso oracujicimi s frekvenci 20 kHz.




Mereni otevreneé porovitosti,
vzlinavosti, nasakavosti za normalniho
nebo snizeneho tlaku

Vzorky jsou ulozeny v exsikatoru pripojeném k vakuove
vyvéve. Po odcCerpani vzduchu na o,2 kPa se exsikator
zaplavi vodou. Otevrena porovitost se stanovi
hydrostatickym vazenim vodou nasycenych vzorkd pod
vodou a na vzduchu.

(CSN EN 1936)

é Laboratof



Rtutova porozimetrie

pory o priméru o,1 mikrometru,
dole — horicky piskovec (méreni

0,1 ‘/ \
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Stanoveni vodorozpustnych soli

» praskovy vzorek (v jednotkach g)

» pocet odbérd dle cile analyzy nejcasté;i 3
vysky, ocisténi povrchu, 2-3 hloubky)

» priprava vyluhu
1. indikatorove papirky

2. iontove selektivni elektrody (ISE) —
stanoveni koncentraci Cl- a NO32'

3. Spektrofotometrie

> Vyhodnoceni dle CSN P 73 0610, O-Norm B
3355-1, WTA 4-5-99

A...%
Laborator A




lontova chromatografie (I1C)

> stanoveni zasoleni — anionty a kationtd soli (SO, >, CI, NO,’, Na*, Ca** aj.)
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Opticka mikroskopie

vysetreni nabrusU, vybrusi materialu pod
mikroskopem

Vysetreni za UCelem:

e popisu mineraly, horniny

* popisu barvy (vrstev a Castic,
stratigrafie vrstev)

* tloustky, struktury vrstev (pomér plniva
a pojiva, tvar zrn pisku, adheze pojiva
k zrnOm pisku)

* vysetreni pritomnosti defekt0 —
mikrotrhlin

ATLAS OF THIN SECTIONS

Microscopic techniques to study mineral materials in cultural
heritage - Vienna, 2014

J. Weber —T. Koberle — F. Pintér

N\
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Silikatova analyza (na mokreé cesté)

Slozeni pojiva

Vzorek 1a %
z [q] [%] %]
Navazka 5,01 100,0
Nerozp. podil 2,23 44,5
SiO, rozp.V HCI 0,22 4,9 16,3
RO, 0,10 2,0 6,6
Cao 1,14 22,8 74,7
MgO 0,05 1,0 3,2
Ztrata zihanim 1,25 25,0
2 5,02 100,2 100,8

» rozpousténivzorkd malt ve zfedéneé
kyseliné chlorovodikové (vlevo) a priklad
vyhodnoceni silikatové analyzy (vpravo).

é Laboratof




Stanoveni velikosti castic
kameniva (sitova analyza,

granulometrie)

E 40.0% — .?2%

g

% 30.0%

% s »  Graf zrnitosti plniva vzorku

. stredovéké omitky (dole) a
e ilustracni foto jednotlivych

0.0%

zrnitostnich frakci (nahore).

4.00mm 1.00mm 0.50mm 0.25mm 0.125mm 0.063mm
sieve mesh size

https://www.scotlime.org/analysis/sands-aggregates/#&gid=1&pid=3

<0.063mm
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Pokrocile instrumentalni
metody

»  Specialni pristrojove vybaveni, priprava vzorkd (neni pravidlem), zkusenosti s
interpretaci vysledkU
» Metoda/analyza zvolena na zaklade zjistovane informace (kazda metoda ma sva

omezeni)

N
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Skenovaci elektronova
mikroskopie (SEM-EDX)

»  Podrobnéjsi analyza nabrusud z optické
mikroskopie (vzorek pokryt vodivou vrstvou)
> Kombinace zobrazovaci (SEM) a analyticke

(EDX) metody
»  Prvkova analyza v plose (ma sva omezeni) . PR o e
. . L, .. , AccY SpotMagn Det WD Exp ——— 1mm _
»  Studium mikrostruktury materialu privelkem SO0V oIS BE it G2tk Rtaaion ik

zvétseni (20-50 000 X)
»  Detailni vySetfeni mikrostruktury rdznych
materiald — kamene, malt, kovU, malby, skla,
keramiky, soli, koroznich produkty, org.
materialU, atd.

AccV SpotMagn Det WD Exp 1 100 um
300KV 5.0 251x  BSE 10.6 0 40 Pa LW-3_05. detail poru s infusi

A..%
Laborator A




Identifikace slozek malty
pomoci elektronove
mikroskopie (SEM-EDX)

W Al

Janeta!_mapd® "
MAG: 33x HV:16kV WD: 15,0mm

SEM MAG: 50 x Det: BSE
WD: 15.00 mm SM: DEPTH 1 e
View fleld: 3.66 mm Date(m/dy) 0172622 I‘IAMH

1Al

Janota1_map 2
MAG: 687x HV: 15kV WD: 15, 1mm

- el P, 43 a .
SEM MAG: 1.06 kx BSE MIRAW TESC)
WD: 15.06 mm SM: DEPTH 50 pm
View fleld: 174.7 pm  Date(midsy): 01/26/22 m\ME

- fimsa z romanského cementu, patrna vrstva sadrovcova krusta, dalsi natéry

1 Na zZivec | 2 muskovit | 3 K Zivec | 4 kfemen | 7 pojivo
CaO 0,1 0,6 58,4
SiO, 67,2 50,3 64,2 100,0 26,7
Al,O, 20,0 31,7 19,2 6,8
MgO 2,5 3,2
Na,O 12,5 0,4 0,7 0,9
K,O 0,2 10,2 15,9 1,3
SO, 0,6
FeO 3,8 2,0
TiO, 0,5
total 100, 100,0 100,0 100,0 100,

Janota 1_map 2

MAG: 687x HV: 16kV WD: 15,1mm

Janota 1_map2
MAG: 687x HV:

16kV WD: 15,1mm




Rentgenova difrakce (XRD)

= Calcite 2125%  Albite 2.57 %

20 Aragonite 11.76 % Microcline 1.76 %

180 Vaterite 549 % :

b Hydrocalumite 0.60%  Clinochlore 042 %
- Quartz 53.47 %
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» krystalicke faze vapenne malty se
zastoupenim jednotlivych identifikovanych
fazi.

Rentgenova fluorescence (XRF)

» prvkove slozeni

N
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Termicka analyza (TA,...)

110

2.34%

\
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Temperature (°C)
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Laborator 4
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zaznamy z termicke analyzy vzorku
nezkarbonatovaneho vapna (vlevo — pfri
teplotach 400-500 °C dochazi k uvolnéni vody

z Ca(OH), a pri teplotach 600-800 °C k uvolnéni
CO, z CaCO,) a vzorku vapeno-sadroveho stuku
(vpravo - priteplotach 100-200 °C dochazi

k uvolnéni vody z CaS0O,.2H,0 a pri teplotach
600-800 °C k uvolneni CO, z CaCO,).

uvedené slozky |ze kvantifikovat.




Infradervena spektrometrie (IC, FTIR)

—— Analyzovany vzorek
——— Séadra

—— Kalcit

—— Kremen

Absorbance / a.u.

\
“j i Kx_.,_._m‘_ﬂl \ JU\

4000 ' 35'00 ' 30I00 ' 25IOO ' 20I00 ' 15I00 ' 10I00
Wavenumber / cm’

> Molekulova analyza (analyza materiald organického pdvodu)

» Praskoveé i pevné vzorky (bez Upravy)

Pristroj pro IR spektroskopii Nicolet iN10 mikroskop s vedlejsim modulem

iZ10 (vlevo), priklad pouziti infracervené spektroskopie (vpravo).

Namérené spektrum vzorku (Cervenad) v porovnani se spektry standardU ze

spektralni knihovny.

S
Q
Laborator In situ



Ramanova spektrometrie (RS)

I f A | U"
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1800 ‘1600 1400 1200 1000 BUD 600 400 200
Raman shift / cm™

Intensity / a.u
i.:__
_"_‘:‘—-

Pristroj pro Ramanovu spektroskopii Nicolet DXR mikroskop (vlevo),
priklad pouziti Ramanovy spektroskopie pro analyzu pigmentU ve vzorku
umélého mramoru. Pasy sadry jsou oznaceny + (vpravo).

S
Q
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hematit

uhlik (*)



Priklady analyz chemickeho a mineralogického sIozenl mater'al

SEMHV. 1500 kY
Wiew fiold. 2 29 i
SEMMAG: 1332

Katedrala sv. Mikulase, Ceské Budéjovice, boéni oltaf smrti Panny Marie
cca 3 mm vrstva teple zeleného umélého mramoru na vrstvé omitky

Pigmenty (Ramanova spektroskopie): | . "\*
r“ r..""ul‘| | ” | ' | J‘
r . . | 125 |‘ I i ’ I VU indi
e modry pigment —indigo (C.(H, N,0.)  L.* Wi fnath ool S
. - ”\
e zluty pigment — goethit (a-FeO(OH)) = Mﬂ,,WMWWWM o NNl \hsidhd gosthi
v ’ . _ . E l\ ’,[‘\I
e Cerveny pigment —hematit (Fe,O,) Mwwj Mot P M e _ _ _
[ o ’. 3 T i B A '.'-,' f
[ ] Ce rny pig me nt —_— U h I I k I‘.‘I‘I \‘vr’f ‘\ aﬁm‘lg:;]?k:m ‘S‘.? ;g.ém mm,“E‘;’;Lm_-IMRA\\TEC
.___,/j »\_\mt ' uhlik SEMMAG: 614k Date(m/ay): 1261118 ITM:I“
1800 1600 1400 1200 1000 8O0 600 400 200 SEM_EDX Sl’ran Va’penaty

Raman shift / cm™




Priklady analyz chemického a mineralogického slozeni materials

Opticka a elektronova mlkroskople PETROGRAFICKY POPIS kamene

B

i .
SEMMAG: 165k Date(midly) 12/0215 rmmn

Arkdzovy piskovec — osténi malého okénka, hrad Karlstejn

OM: Pozorovani s rovnobéznymi nikoly (PPL) vlevo, se zkfizenymi nikoly (XPL) uprostred SEM-
EDS —vpravo - analyza chemickeého slozeni zakladni hmoty

Jjméno horniny: hrubozrnny arkozovy piskovec

podplrna stavba: podpUrnou stavbu tvori zrna

hlavni horninové slozky: kfemen (subangularni), ortoklas (K-zivec), ulomky hornin (slida)
primarni matrix: jilovita, misty s drobnymi dlomky kremene

stupen opracovani klast: poloostrohranné klasty

stuperi vytrideni klastd (dle velikosti): Spatné vytfidéné




Priklady analyz chemického a mineralogického slozeni materials

AS) ILLAS

Rozbor malt pro archeologicky vyzkum v Iraku (Koya)

Zsi [sh

A KHAN map ? .
MAG;-22dx HV: 15KV WD! 14,9m|

IMAG T BB%HV: 15K WD: 15.0mm 2L "

SEM-EDS

Khan -vlevo - hlinéna hrudka, pojivo sadrovec

Asi lllias - vpravo - Cervené vapenec, modrozelené

Vzorek hm.ubytek (%) obsah (% hm.)
50-220°C 600-850°C CaS0O,.2H.0 CaCo,
KHAN 4 17,6 2,1 84,1 4,8
ASIILLIAS 2,8 22,5 3,1 51,1

hlina

KHAN 4

Derlv. Weight d(Weight ) / 4(m) (% / °C)
Weight (%)

Ton Current (mA)

ExoUp

Krivky TGA analyzy vzorku Khan 4 (vlevo — Cervené hmotnost, modre derivace

200

400 600 800 1000
Temperature T (°C)

KHAN_4_sim_000001

18.0 AMU

0

10 20 30 40
Time t (min)

50 ' :
OM-CL — vyrazné luminiskujici ulomky
nevypaleného vapence a slabsi luminiscencni

hmotnosti) a MS analyzy uvolnénych plynd (vpravo — modfe voda, ¢ervené CO,). odezva vypalenych a ¢astecné vypalenych castic.




Zaverem...

)

cile prdzkumu musi byt stanoveny pred analyzou/odbérem vzorkd
fotodokumentace a popis stavu objektu pomaha interpretaci vysledks
z destruktivnich analyz ziskavame presnéjsi vysledky

problem reprezentativnosti vzorku (odbéru) —analyzy z mm2 az cm?

vyhodnoceni vysledkd analyzy vyzaduje zkuSeného pracovnika, ktery umi
interpretovat ziskana data

komplexni analyza je spojena se spravnou interpretaci vysledkd a mezioborovou
spolupraci




Metody a zkousky pro charakterizaci materialovych vlastnosti

Materialove slozeni

Mineralogické slozeni (krystalické faze materialu) | Rentgenova difrakcni analyza (XRD) ne

Chemickeé slozeni pojiva, pomér pojivo:plnivo Silikatova analyza ne

Skenovaci elektronova mikroskopie s EDS
Prvkova analyza detektorem (SEM-EDS) ne/ano
X-ray fluorescencni spektroskopie (XRF)

Fyzikalni nebo chemickeé vlastnosti pevnych

. ;1 . Termicka analyza (TA, DTA, DTG, SDT) ne

latek, zastoupeni slozek materialu
Stanoveni obsahu vodorozpustnych soli lontové vyménna chromatografie (IEC) ne
Molekulova analyza (identifikace organickych a y , :

i Y v ( . g Y Infracervena spektrometrie (FT-IR) ne
anorganickych sloucenin)
Molekulova analyza (identifikace organickych a :

. Y Y ( . g Y Ramanova spektroskopie (RS) ano
anorganickych sloucenin)
Stanoveni obsahu vlhkosti Gravimetrie, mikrovinné sondy ano
Prozkum v UV svétle (zviditelnéni slozek, které e

nemusi byt viditelné v dennim svétle)




Metody a zkousky pro charakterizaci materialovych vlastnosti

Interakce porézniho materialu s vodou (vodnymi roztoky)

Stanoveni mnozstvi vody, které je vzorek e _
S , Stanoveni kapilarni nasakavosti ano

schopen absorbovat kapilarnim systémem
Rychlosti vysychani vzorks Stanoveni rychlosti vysychani ne
Prostupnost vodni pary zkoumanym , ,

. Stanoveni paropropustnosti ne
materialem
Smacivost povrchu pomoci méreni
kontaktniho uhlu mezi kapkou vody a Méreni kontaktniho Uhlu ne
povrchem
Hydrofobicita povrchu, smacivost Kapkovy test ano




Metody a zkousky pro charakterizaci materialovych vlastnosti

Stanoveni mechanickych charakteristik

., Zkouska pevnosti (ohybové a tlakové zkousce,
Pevnost materialu " . v . ano
|ze soucasné stanovit modul pruznosti)

Lokalizace poskozeni, Ultrazvukova transmise (srovnavaci metoda, -
dlouhodobé monitorovani stavu |ze soucasné stanovit modul pruznosti)
Méreni hloubkového pevnostniho profilu .,

. v s : . Odporové vrtani ano
materialu, ovéreni UCinnosti konsolidace
Zjisteni povrchové soudrznosti Peeling test (srovnavaci metoda) ano
Pridrznost doplnku k podkladu ano




Metody a zkousky pro charakterizaci materialovych vlastnosti

Odezva materialu vaci zménam vné;jsSich podminek

Urceni zmény délkovych rozmérd pri . ,
vl . Teplotni dilatometrie ne
zahrati/ochlazeni télesa
Urceni zmény délkovych rozmér0 pri nasyceni . ,
. Vlhkostni dilatometrie ne
télesa vodou
Urceni zmény vlastnosti materialu pred a po . ,
, , . ZkouSka mrazuvzdornosti ne
absolvovani zmrazovacich cykld
Urceni zmény vlastnosti materidlu pred a po y e e .
, y. , . , ’p P Zkouska odolnosti vici pusobeni soli ne
vystaveni cyklickému pUsobeni soli
Urceni hodnoty koeficientu tepelné vodivosti , , L
. . Stanoveni tepelné vodivosti ne
materialu v suchém stavu




Metody a zkousky pro charakterizaci materialovych vlastnosti

Studium mikrostrukturnich charakteristik

Mikroskopicky popis (urceni tvaru a velikosti zrn a pord, popis poctu Opticka mikroskopie -
vrstev, od nékolika mikrometr0 (um) az po nékolik milimetrd (mm)) (OM)
Skenovaci
Mikroskopicky popis (studium morfologie povrchu, tvaru, velikosti a ,
Cetnosti Egstic))l Popis o ’ I elektronova ne
mikroskopie (SEM)
Urleni oteviené porovitosti, nasakavosti a objemové hmotnosti Stanoveni porovitosti e
pristupné vodé
Urceni velikosti a distribuce por0, porovitosti v intervalu 3 nm — 200 pm . : :
Rtutova porozimetrie ne
Zastoupeni jednotlivych velikostnich frakci zrn v sypkém materialu . ,
Sitova analyza ne
Zjisténi prasklin, makropord, poruch ¢i pritomnost vnitfnich konstrukci | Rentgenova e
z riznych material tomografie (CT)
Urceni velikosti, tvaru a Cetnosti ¢astic, pomér slozek Obrazova analyza ne
T s Plynova absorpce
Stanoveni velikosti mérného povrchu materialu Y P ne
(metoda BET)




