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Uloha ¢.1:  Priprava metalografickych vzorki a jejich
pozorovani na svételném mikroskopu

Mezi zakladni metody prizkumu vlastnosti a technologie zpracovani kovil a jejich slitin
patiti hodnoceni jejich mikrostruktury neboli metalograficky rozbor. Pfiprava materialu —
metalografického vybrusu pro pozorovani a vyhodnocovani struktury zahrnuje odbér vzorkd, jejich
preparaci, brouseni, lesténi a leptani. Mikroskopické zkoumani se provadi na metalografickém
mikroskopu.

Odbér vzorku

Metalograficky vzorek je cast kovového predmétu, oddéleny vhodnym zptsobem tak, aby byly
zachovany veskeré jeho charakteristické znaky. Misto, zptisob odbéru vzorku a jejich pocet se ridi
ucelem pozorovani. Pii odbéru vzorku nesmi dojit k tepelnému nebo mechanickému ovlivnéni
struktury. Vhodné je vyuziti diamantového fezného kotoucku na mikrobrusce ochlazovaného
vodou. Rez se provadi do tvaru V.

Preparovani

Preparovani vzorkd ma wusnadnit a urychlit vlastni zhotoveni metalografick¢ého vybrusu.
Nejjednodussi zplisob je zaliti vzorkd do samotvrdnoucich pryskyfic. Mezi moderni zplsoby
upravy vzorkl patii téz zalisovani do umélych hmot za tepla.

Brouseni

Utelem brouseni je dosdhnout minimalni povrchové nerovnosti vzorku. Material je odebiran
pomoci brusiva riizné velikosti brusnych zrn (brusné papiry nebo brusna platna). Metalografické
vzorky je mozno brousit za sucha nebo za mokra. Z hlediska techniky se déli brouSeni na ruc¢ni,
mechanické a automatické. Pti brouseni se provadi na brusnych papirech rizné zrnitosti v poradi od
nejhrubsiho po nejjemné;jsi (napft. zrnitost 320-500-1000-2000).

LeSténi

Po vybrousSeni je tfeba z plochy vybrusu odstranit veSkeré nerovnosti a rysky tak, aby vznikl zcela
hladky povrch. Toho Ize dosdhnout mechanickym leSténi. Pfi mechanickém lesténi materidl
s povrchu vzorku neubyva, vrcholky povrchové drsnosti jsou tlakem lesticiho praSku deformovany
a tim zhlazovany. LeSténim je materidl na povrchu vzorku tvafen do znacné hloubky — vznika
deformovana vrstva tzv. Beilbyho vrstva. Lesténi se provadi na rotacni brusce s leSticim platnem a
abrazivem (pro mek¢i vzorky suspenze alumina, pro tvrdsi diamantova pasta).

Leptani — vyvolani struktury

Na vylesténém povrchu vzorku lze jiz pozorovat nékteré strukturni slozky (grafit v litinach,
nekovové castice a vmeéstky) a vady materidlu (praskliny, korozi, ap.), Aby bylo mozné pozorovat
vlastni strukturu materidlu, je nutné odstranit u mechanicky lesténych vzorkl tvafenou Beilbyho
vrstvu a vhodnym zptsobem vyvolat mikrostrukturu. To se dociluje chemickou cestou tj. leptanim
vzorku pomoci chemickych ¢inidel (vétSinou alkoholické roztoky kyselin). Kazdy material
vyzaduje specificky leptaci roztok (napft. ocel — nital — 5% roztok HNOj v ethanolu). Leptaci Cas se
pohybuje v fadu desitek sekund podle potieby.

Pozorovani na svételném mikroskopu
Mikroskopické zkoumani kovi a slitin se provadi na metalografickych mikroskopech, v odrazeném
svétle. Pozorovani za¢indme pii malém zvétSeni, coz umoznuje pozorovat vétsi plochu a dava lepsi

predstavu o pravidelnosti struktury. S postupnym zvétSovanim zvétSeni sledujeme tvar, velikost,
mnozstvi a rozlozeni strukturnich sou¢ésti. Dokumentace se provadi fotografickou cestou.
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Pracovni postup

e Zasady pro odbér metalografického vzorku v kontextu s etikou konzervatorsko-
restauratorské profese (na ukdzce vybranych typt kovovych piredméti navrhnéte vhodny
zpusob odbéru vzorki).

e Popis zpusobu preparovani metalografickych vzorkti a druhii materialti pouzivanych pro
jejich zaliti nebo zalisovani.

e Zplsoby brouseni a brousici prostiedky.

e Postupy pfi ruénim brouseni vzorki a pfi mechanickém lesténi.

e Chemické leptani vzorkt, leptadla pro slitiny Zeleza.

e Préce s mikroskopem.

e Pozorovani struktur vybranych metalografickych vzorki kovovych materialti (svarkové
zelezo, ocel, litina, cinovy bronz a dalsi) na metalografickém mikroskopu a porovnani jejich
struktury.



Uloha ¢&.2:  OgSetieni predméta ze Zeleza a jeho slitin —
desalinace

Zelezo ma piirozenou tendenci se ménit v korozni produkty. Korozni vrstvy se vytvateji
pomaleji v Cistém prostiedi, rychleji ve vlhkém prostiedi. Pokud jsou ptfitomny vodou rozpustné
soli, zejména obsahujici chloridové ionty Cl-. Soli se dostavaji do zeleznych predmétli béhem jejich
pouzivani, manipulace nebo piimého vystaveni necistému prostiedi (pida, moisky vzduch, ap.).
Dulezitou soucasti konzervatorského postupu je odstranéni téchto stimulatorti koroze tj. odsoleni
(desalinace, deionizace) oSetfovanych pfedmétl kontaminovanych chloridovymi solemi.

Zadani

Na piedlozenych vzorcich Zeleznych predméti aplikujte nize uvedené postupy uréené pro jejich
desalinaci, Gc¢inek desalinace ovéfte meéfenim koncentrace chloridovych ionth pomoci orientacni
zkousky dusi¢nanem stiibrnym a potenciometricky (iontové selektivni elektrodou), vysledky méfeni
u jednotlivych metod porovnejte.

Poznamka

Proces desalinace zeleznych nalezil je ¢asov€ ndrond metoda, ktera mize trvat az n€kolik tydna.
Zamérem ulohy je piiprava vhodnych roztokti (ad 1 a 2) a aparatury (ad 3) pro odsoleni zeleznych
pfedmétll, sledovani pribéhu desalinace s tim, Ze vyhodnoceni ucinnosti metod desalinace, tj.
mefeni koncentrace chloridovych iontti bude provedeno v nasledujicich cvic¢enich. Studenti pod
vedenim pedagoga navrhnou vhodny rezim pro stanoveni periody méfeni CI
a vymyvani lazni.

Deionizace destilovanou vodou

o Desalinace Zeleznych predmétt se provadi ve vyménované destilované vod¢.

e Pribézné se meéti koncentrace CI'. Jestlize nedochéazi ke zvySovani koncentrace CI, lazen je
vymeénéna za novou. Desalinace je ukoncena pii negativni zkouSce na ptfitomnost CI".

e Predméty se po desalinaci vysusi v susarne (120°C, 3 — 5 hod.).

Deionizace sifi¢itanovou metodou

e Princip metody spociva v oxidaci nestabilniho akaganeitu (B-FeOOH) na stabilni magnetit,
kdy pfi této transformaci dochézi k uvolnéni chloridii z korozni vrstvy.

e Predméty se ponoii roztoku 0,05 M Na,SOsa 0,1 M NaOH (obé¢ latky v jednom roztoku) a
ponechaji se jeho pusobeni.

e Pribézné se méfi koncentrace Cl. Jestlize nedochédzi ke zvySovani koncentrace chloridi,
lazen je vyménéna za novou. Desalinace je ukoncena pii negativni zkouSce na pfitomnost
Cl.

e Predméty se po desalinaci vysusi v susarné (120°C, 3 — 5 hod.).

Kalibracni graf pro stanoveni chloridii chloridovou elektrodou

Chloridova elektroda patfi do kategorie iontove-selektivnich elektrod, ktera umoziuje
jednoduché a pohodIné stanoveni obsahu chloridii v roztoku. Elektroda poskytuje pti méfeni odezvu
kalibrovanou v milivoltech, kterou je zapotiebi prekalibrovat na koncentraci chloridu.

Postup prace:

eV odmérné baiice o objemu 100 ml si pfipravime si roztok 0,1 M NaCl a stanovime odezvu
chloridové¢ elektrody.

e Z tohoto roztoku si odebereme do dal$i 100 ml odmérné baiky 10 ml a doplnime po znacku a
opét stanovime odezvu chloridové elektrody.
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e Bod 2 se ziedénym roztokem opakujeme jesté 3x, abychom ziskali fadu kalibra¢ni roztokl o
koncentracich 10"'-107-10"~10"*a 10° M NaCl.

e Sestavime tabulku koncentraci chloridii a odpovidajici odezvy chloridové elektrody.

o Sestrojime graf zavislosti EmV)=f (Cnac1).

Volumetrické stanoveni chloridi metodou podle Mohra

AgNO; + CI' > AgCl + NOy

Postup stanoveni:

e Do titracni banky odebereme 10 ml vzorku z deioniza¢ni 14zné, ptidame cca 20 - 30 ml
destilované vody a nékolik kapek indikatoru (roztok chromanu draselného).

e Titrujeme roztokem 0,01 M AgNOs do ¢ervenohnédého zbarveni suspenze.

e Na zdklad¢ uvedené rovnice vypoctéme koncentraci chloridii a srovndme s hodnotami
ziskanymi méfenim chloridovou elektrodou.

Uloha ¢. 3:  OSetreni predmétii ze Zeleza a jeho slitin -
pruzkum predmétu, mechanické a chemické
Cisténi

Zelezo je nejrozsifendjsim a &lovékem nejvice pouzivanym kovem. Jiz od r. 1000 pf. n. L. se
ze zeleza, a v menSim mnozstvi i z oceli, vyrabély nejriznéjsi nastroje, zbrané, soucasti odéva apod.
Chemicky cisté Zelezo neni vhodné jako materidl, protoze je pfili§ mekké. Technicky se Zelezo
pouziva ve spojeni s uhlikem, ktery ma rozhodujici vliv na tvrdost, pevnost, houzevnatost, dobrou
tavitelnost, odlévatelnost a kujnost Zzelezného materidlu. Podle obsahu uhliku rozliSujeme
nasledujici zdkladni typy Zeleznych slou€enin: oceli (cca 0,05 az 2,14 % C) a litiny (2,14 aZ cca
5 % C). Zelezo s velmi malym obsahem uhliku (cca 0,008 az 0,2 % C) byva také nazyvano
svarkové zelezo. Legované oceli — slitiny obsahuji kromé& uhliku a pfimésovych prvki také prvky
ptisadové jako je chrom, nikl, molybden, vanad aj., které zptisobuji zdsadni zménu vlastnosti téchto
oceli.

Zelezo vykazuje v piirodnich podminkach velmi nizkou odolnost proti korozi. Vznikajici
korozni vrstvy mohou mit odlisné chemické slozeni a zabarveni (Cervenohnéda rez — oxid-hydroxid
zelezity, Cerné sulfidy Zeleza apod.), které jsou zejména v piipad¢ archeologickych nalezi
ovlivnény pfitomnosti riiznych reakénich slozek a typem pidniho profilu. Nekteré z téchto
koroznich vrstev mohou mit do urcité miry ochranny charakter proti dalsi korozi, vétSinou se vSak
jedna o degradac¢ni proces vedouci az k uplné preméné zeleza v korozni produkt.

Pti konzervaci zeleznych predmétti se mohou vyskytovat tfi zakladni typy poskozeni predmétu:

e Predmét s dostatecné zachovalym kovovym jadrem (pouze povrchova koroze).

e Pfedmét se zbytkem kovového jadra (rozsahlejsi koroze, pivodni tvar a povrch pfedmétu je
Jiz tvoten koroznimi produkty).

e Pfedmét bez kovového jadra (totalni pfeména kovu v korozni produkty).

e Vramci konzervatorského postupu je priazkum koroznich produkti potfebny pro urceni
rozsahu a pficin poSkozeni oSetfovaného prfedmétu, zjiSténi pfitomnosti dalSich materialt
(napt. organické zbytky, jiné kovy) a v neposledni fad¢ také stanoveni rozsahu a zpiisobu
Cisténi.



Postup prace

Na ptedlozenych vzorcich riizné zkorodovanych zeleznych predméta (svarkové zelezo,
ocel, litina) proved'te zakladni prizkum rozsahu posSkozeni a porovnejte typ koroznich
produkti.

Hodnoceny predmét oznacte a poznamenejte zakladni identifika¢ni udaje (nazev, evid. €.,
puvod, datace, hmotnost, rozméry, popi. dalsi informace).

Zhodnotte typ a rozsah koroznich produkti. Pouzijte vizudlni hodnoceni a pozorovani
pomoci stereomikroskopu. Zjisténé informace zaznamenejte (zabarveni, aktivni koroze,
praskliny, pfitomnost dalSich materialt atd.).

Odhadnéte rozsah koroze (pfedmét s kovovym jadrem — bez jadra), jako pomicku pouzijte
magnet, prodiskutujte moznost pouziti rentgenového snimku.

Zjisténé informace vyhodnotte a srovnejte u jednotlivych zadanych vzorkd.

Na zakladé vyhodnocenych informaci ziskanych béhem prizkumu navrhnéte vhodny
zpusob oSetieni jednotlivych predmétt a metody Cisténi.

Aplikujte nize uvedené metody Cisténi na predlozenych vzorcich zeleznych predméti dle
vyhodnoceni provedeném v prvnim bod¢ postupu prace.

a) Mechanické ¢isténi

1.

2.
3.

Pod dohledem pedagoga pouzijte rizné nastroje (kartdce, brusku apod.) pro odstranéni
koroznich vrstev. Béhem prace pouzivejte ochranné pomticky (rukavice a bryle).

Po ocisténi predmét zvazte a zaznamenejte tbytek hmotnosti.

Popiste vyhody a nevyhody uvedeného zplisobu €isténi koroznich vrstev.

b) Chemické ¢isténi

Odrezovani pomoci roztoku kyseliny fosforecné

Predmét ponoite do nésledujiciho roztoku:

e 85 % kyselina orthofosforecna 237 ml

e n-butylalkohol 37 ml

e inhibitor, napt. thiomocCovina 02¢g

e destilovand voda 1 000 ml

1. Proces odrezovani urychlete pomoci ocelového kartace. Béhem odrezovani pouzivejte
ochranné pomtcky (rukavice, zastéru apod.).

2. Po ocisténi predmét oplachnéte v destilované vode, vysuste v suSarné pii teplot¢ 120 °C.

3. Po zchladnuti pfedmét zvazte a zaznamenejte ubytek hmotnosti.

4. Pfedmét umistéte do PE sacku s oznaenim a vloZte jej do exsikatoru (pfedmét je pfipraven
pro nasledujici kroky konzervatorského zasahu).

5. Popiste vyhody a nevyhody uvedeného zptsobu ¢isténi.

Pomiicky

ZkuSebni vzorky zeleznych pfedmétl, ochranné pomitcky (gumové rukavice, gumova zastcra,
bryle), stereomikroskop, vahy, nastroje (skalpel, ocelové kartace, Spachtle, mikrovrtacky a
kotoucové brusky, popft. otryskavaci zatizeni), vétsi magnet, popf. jako ukazka rentgenové snimky
poskozenych zeleznych piedmétii, chemikalie, susarna, exsikator.
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¢) OsSetieni predmétii ze Zeleza: povrchova uprava — tanatovani, pasivace, konzervace

Pro zvysSeni ochrannych vlastnosti se na zelezné predméty aplikuji riizné druhy natért, jako jsou
vosky, oleje, laky, barvy aj., které maji za cil omezit ptistup kysliku a vzdusné vlhkosti na povrch
kovu. Povrchova Uprava tanatovanim je jednim z dalSich preferovanych zplisobii ochrany zeleznych
pfedmétli, podobné jako metody pasivace (vytvareni ochrannych konverznich vrstev na povrchu
kovu).

Zadani
Na ptedlozenych vzorcich Zeleznych predmétii aplikujte vybrané metody povrchovych tprav.

Tanatovani

Tanatovani se mize aplikovat na slabé& 1 siln¢ zkorodovany zelezny piedmét. Tanin je
komplex organickych kyselin, které se nachazeji v mnoha rostlindch. Se Zeleznym povrchem
vytvafi ochrannou modro - ¢ernou vrstvu. Vzhledem k zabarveni vzniklé ochranné vrstvy se hodi
tento druh natéru zejména pro svarkové Zelezo nebo litinu, uloZené v interiéru.

Na piedloZenych vzorcich Zeleznych predméti aplikujte natér tanatem dle navodu.
Zelezny predmét o€istéte a odmastéte.

Ptipravte 10 % roztok tanatu dle navodu:
e 100 g taninu
e 900 ml destilovana voda
e 50 ml ethanol
e piidavek konc. kyseliny orthofosforecné dle pH

Tanin je lehky, naZloutly praSek. Béhem véazeni pracujte s ochrannou maskou a rukavicemi.
Ethanol funguje jako smécedlo a zlepSuje prinik roztoku do poréznich vrstev predmétu. Kyselina
fosforecna snizuje pH roztoku a aktivizuje Zelezo pro reakci s taninem. Navic kyselina fosforecna
vytvaii se Zelezem fosforecnan Zeleznaty, ktery chrani Zelezny povrch. Rozpousténi roztoku lze
urychlit jeho zahFivanim.

e Zmeéite pH roztoku, jeho hodnota by méla byt okolo 2,2 az 2,4. Jestlize pH roztoku je vyssi jak
pH 2,4, pridejte par kapek kyseliny fosforecné.

e Roztok tanitu nandSejte na povrch Zeleza pomoci jemnych zubnich kartackli, pracujte
v rukavicich. Nanasi se vzdy jedna vrstva, ktera se necha zaschnout a pak se aplikuji dalsi
(alespon Ctyfi natéry).

Zavérecna konzervace na bazi organickych povlaki

Zavérecna konzervace Zeleznych predmétli se provede natérem nebo ponorem vybranymi
konzerva¢nimi prostiedky (laky, vosky, oleje, apod.).

Diskutujete vyhody a nevyhody jednotlivych konzervaénich prostiedkit vzhledem k jejich
pouziti v exteriéru a interiéru, stavu poskozeni oSetfovanych predméti a jejich udrzby.
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Uloha ¢.4:  Zhotoveni kopie pomoci galvanoplastiky

Galvanoplastika je metoda potfizovani kopii, pfi které se do ptipravené formy, sejmuté
z origindlu, vylu€uje pomoci stejnosmérného elektrického proudu z galvanické 1dzné skofepina
kovu. V muzejnictvi se galvanoplastika pouziva pro zhotoveni kopii zejména drobngjsich predméta
napt. nabytkového kovani, knizni spony, medaile apod.

Piiprava formy a zhotoveni kopie

Formy se v minulosti pfipravovaly ze sadry, olova a jeho slitin, vosku nebo gutaperci. Dnes
je nejrozsifenéjSim materidlem Lukopren. Je to silikonovy kaucuk, ktery dokonale kopiruje povrch
a tvar predmétu, ale je 1 pruzny, snese i pon¢kud vyssi teplotu, nez je pokojova a formy z néj
vyrobené jsou mnohondsobné pouzitelné. Zvodivéni lukoprenové formy se provadi jemnym
meédénym praskem, ktery se na formu aplikuje mékkym S$tétcem a dokonale se zapracuje do
povrchu formy.

Vlastni vyroba médéné galvanokopie probihd pifi pokojové teploté v elektrolytické lazni.
Elektrolytem je 20 % roztok siranu médnatého v destilované vod¢ s pfidavkem 16 ml
koncentrované kyseliny sirové do 1 litru lazn€ a 10 ml/l ¢istého lihu. Lazen je nutno po Gplném
rozpusténi prefiltrovat. Ke zhotovovani galvanokopii je nutny médény anodovy plech, ze kterého
se pomoci stejnosmérné¢ho elektrického proudu a elektrolytu pfenasi ionty médi na zvodivénou
formu (katodu) a zde vytvati kovovou (médénou) kopii. Velikost anody a kopie je v poméru 1:1.
Vzdalenost anody a katody v 1dzni je minimalné 150 mm. Doporucené hodnoty proudové hustoty
jsou v rozmezi 2 az 2,7 A/dm?.

Postup prace: Pouzijte pfipravenou lukoprenovou formu (napt. otisk medaile) pro zhotoveni
méedeéné kopie pomoci galvanoplastiky:

e Formu odmastéte a potrete praskovou meédi pomoci jemného Stétce.

e Pfipravte dostate¢né mnozstvi 1azné — elektrolytu dle vyse uvedeného névodu.

o Pfipravte dostatecné velkou naddobu napt. sklenéné akvarium.

e Formu spolecné s médénou anodou umistéte dle pripravené nadoby s elektrolytem a piipojte
ke zdroji el. proudu dle doporuc¢enych hodnot proudové hustoty.

e Sledujte proces vylucovani médi na katodé, predevsim to, zda vylouc¢eny kov rovnomérné
pokryl celou plochu formy. Pokud tomu tak neni, je nutno vypnout el. proud, vyjmout formu
z lazn€, oplachnout v destilované vodé, nevodiva mista znovu zvodivét a znovu pod
proudem zavésit do 1azn€. Tento proces neustale opakovat, az je cely povrch formy pokryty
rovnomeérnou vrstvou razové meédi. Vylouceni dostatecné vrstvy kovu na anodé, tloustky asi
0,2 — 0,3 mm, trva ptiblizné¢ 8 hodin.

Poznamka

Po skonceni elektrolyzy nasleduje vyjmuti kopie z formy vcetné ostiihani a obrouseni
okrajii. Dale nasleduje povrchovéa Uprava a to bud’ patinovani ¢i pokoveni jinym kovem, napf.
zlaceni, stiibfeni, mosazeni apod. Cely proces zhotoveni kopie pomoci galvanoplastiky nelze
zvladnout béhem ctythodinového cviceni. Cilem cviceni je proto zejména piiprava formy,
elektrolytu a zapojeni aparatury pro galvanoplastiku. Ukonceni galvanoplastiky a nasledna
povrchové uprava kopie bude provedena v nasledujicim cviceni.



Uloha ¢.5:  Ofetieni pfedmétii ze stiibra a jeho slitin

Stiibrné predméty, resp. slitiny stiibra a médi, se vyskytuji v muzejnich sbirkdch pomérné
Casto — archeologické nalezy nebo historické a novodobé predméty (napt. piibory, Sperky aj.)
U stiibra se vyskytuji pfevazn€ dva typy koroze: sulfidova a chloridova. OSetfeni téchto predméta
zahrnuje zejména pruzkum, ¢isténi a povrchovou upravu.

Pracovni postup:

Na vzorcich stfibrnych pfedméta proved’te jejich zakladni prizkum:

e Hodnoceny pfedmét oznacte a poznamenejte zakladni identifikacni tdaje (nazev, evid. ¢.,
plvod, datace, hmotnost, rozméry, popt. dalsi informace).

o Zjistéte dilezité znaky urcujici, zda se jedna o mincovni stiibro nebo posttibieni (platovanim
nebo galvanicky).

e Posud’te zplisob zhotoveni piedmétu napt. pajeni, duta mista apod..

e Zhodnot'te typ a rozsah koroznich produkti. PouZijte vizualni hodnoceni a pozorovani pomoci
stereomikroskopu.

o Zjisténé informace vyhodnot’te a srovnejte u jednotlivych zadanych vzorkd.

e Na zaklad¢ vyhodnocenych informaci ziskanych béhem prizkumu navrhnéte vhodny zpiisob
osetfeni jednotlivych pfedmétii a metody ¢isténi.

o Diskutujte moznosti €iSténi vzhledem k charakteru predméta.

e Pod dohledem pedagoga aplikujte uvedené metody Cisténi a povrchové upravy na piedlozenych
vzorcich stiibrnych predméti.

Odstranéni sulfidu stribrného

Mechanické Cisténi:

e Pro odstranéni zejména slabSich vrstev Ag,S pouzijte komercni piipravky (pasty, vatu).

o Lestici pastu Ize pfipravit téz z plavené kiidy v destilované vod¢ s né¢kolika kapkami ¢pavku.
e Po ocisténi pfedmét oplachnéte v destilované vodé a osuste.

o Pfedmét zvazte a zaznamenejte ubytek hmotnosti.

o Popiste vyhody a nevyhody uvedeného zplisobu €isténi koroznich vrstev.

Chemické cisténi:

e Pro chemické Cisténi se pouziva 5 — 15 % roztoky organickych nebo anorganickych kyselin
(napf. kyselina mravenci, citronova nebo fosforecnd).

o Pro CiSténi stiibra lze pouzit také nasyceny roztok Chelatonu 3 za zvySené teploty.

« Cisténi a odmastovani stifbra se provadi ve vodném roztoku Chelatonu 3 v ultrazvukovém
piistroji.

e Piedmét by mél byt ponoien v roztoku co nejméné; bezpecnéjsi je ho aplikovat lokaln€, pomoci
vatovych tampdnil (zejména obsahuje-li predmét dutd mista apod.).

¢ Po ocisténi predmét diikladné oplachnéte v destilované vodé€ a osuste.

o Pfedmét zvazte a zaznamenejte Ubytek hmotnosti.

o Popiste vyhody a nevyhody uvedeného zptisobu ¢isténi koroznich vrstev.

Elektrochemicka redukce:
Stiibrny predmeét se umisti spole¢né s hlinikovou elektrodou do nadoby s 20 % Na,COs a
zahtiva se. Pficemz dochazi k redukci iontt sttibra zpét na kov dle reakce:

Al + 3Ag" > AP + 3Ag

e Po ocisténi predmét dikladné oplachnéte v destilované vodé a osuste.
e Pfedm¢ét zvazte a zaznamenejte ubytek hmotnosti.
e Popiste vyhody a nevyhody uvedeného zplisobu ¢isténi koroznich vrstev.
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e (Qdstranéni chloridu stfibrného

Pro odstranéni AgCl se pouziva ziedény Epavek nebo 5 % roztok thiomocoviny s ptidavkem
detergentu.

Pasivace: Chemickd pasivace se provadi roztokem dusitanu sodného. Piedméty se ponoii do
15 — 20 % vodného roztoku dusitanu sodného za laboratorni teploty na 20 min. Nasleduje oplach
destilovanou vodou, vysusSeni a zdvérec¢na konzervace.

Zivéreénd ochrana a konzervace: Cernani stifbra lze minimalizovat obalenim predmétu do
hedvabného papiru (neobsahujici siru) popt. do papiru nebo latky s obsahem inhibitoru a utésnénim
do polyethylenového sacku.

Lakovani nebo voskovani neni pfili§ doporu¢ovdno pro zavérecnou konzervaci stiibra.
Nicméné v ptipad¢ vystaveni predmétl je mozné pouzit napt. mikrokrystalicky vosk.
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Uloha &. 6:  Osetieni pfedmétii ze médi a jejich slitin -
pruzkum, stabilizace

Méd’ sehrala dilezitou roli ve vyvoji lidstva. Pfedméty ze slitin médi se vyskytuji pomérné
casto v muzejnich sbirkdch (archeologické néalezy, mosazné soucasti riznych zafizeni a pfistroju,
hudebni néstroje apod.), ale byvaji také pouzity pro zhotoveni uméleckych objektii vystavenych
v exteriéru. Podle charakteru prostiedi se miize u médénych predméth projevit rizny stupeni koroze,
od nepatrnych skvrn az po siln€jsi korozni vrstvy. Konzervace pfedmétli mtize byt provadéna za
ucelem zachovani nebo odstranéni patiny.

Pracovni postup

Na ptedlozenych vzorcich raznych ptedméti ze slitin médi (napf. tombak, mosaz, bronz)
provedte jejich zakladni prizkum. Hodnoceny piredmét oznalte a poznamenejte zékladni
identifika¢ni idaje (nazev, evid. €., pivod, datace, hmotnost, rozméry, popt. dalsi informace).

o Zjistéte diilezité znaky vzhledem k druhu pouzité slitiny.

e Zhodnotte typ a rozsah koroznich produktl (uslechtila/neuslechtila patina; bronzova nemoc).
Pouzijte vizualni hodnoceni a pozorovani pomoci stereomikroskopu.

e Zjisténé informace vyhodnotte a srovnejte u jednotlivych zadanych vzorki.

e Na zaklad¢ vyhodnocenych informaci ziskanych béhem prizkumu navrhnéte vhodny zptisob
oSetieni jednotlivych pfedméth a metody Cisténi.

o Diskutujte moznosti €iSténi vzhledem k charakteru predméta.

e Pod dohledem pedagoga aplikujte nize uvedené¢ metody konzervace na piedlozenych vzorcich
médénych predméta dle vyhodnoceni provedeném v zadéni.

Patinovani médi

Na médéné plisky (dokonale odmasténé a moiené ponorem do konc. HNO;) aplikujte
vybrané patinovaci roztoky pomoci stétecku, tamponu nebo hadiiku, pfi¢emz je nutné Stétecek ¢i
tampon roztokem pouze lehce ovlhCit a roztok ditkkladné rozetfit. V ptipad€ nanaSeni silné vrstvy
patinovaciho roztoku a vzniku viditelnych kapek na povrchu plisku dojde k utvofeni silné vrstvy
patiny, kterd se vSak z povrchu kovu snadno stira. Po naneseni roztoku nechte vrstvu zaschnout a po
Case patinovani opakujte, az se docili Zadaného odstinu patiny. Sva pozorovani zapiste.

Svétle zelena patina na hnédém pozadi

Dusi¢nan méd’naty 200 g Aplikace:
Chlorid sodny 200 g 2x denné po 5 dni,
Voda 11 nandSeni tamponem

Modrozelenad patina na svétlehnédém pozadi, polomatnd (2111)

Octan méd’naty 20g Aplikace :
Chlorid amonny 35¢g za studena, nékolikrat denné
Voda 11

Zelend patina na Sedohnédém pozadi, polomatna (2128)

Dusi¢nan méd’naty 200 g Aplikace:
Chlorid sodny 200 g ponoienim do vrouciho roztoku
Voda 11 (30 minut)
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Modrozelena patina na hnédém pozadi, polomatna (2133)

Siran amonny 105 ¢

Siran méd’naty 35¢g Aplikace:

Konc. amoniak 2 ml 2x denn¢ po nékolik dni
Voda 11

Hnédocerna patina — sirnd jatra

Sira 140 g Aplikace:
Hydroxid sodny 250 g tamponovanim
Voda 11

Uloha ¢. 7:  OSetreni predmétii z médi a jejich slitin —
CiSténi, povrchova uprava

Odstranéni patiny

e Na pfedlozenych vzorcich slitin médi pouzijte nize uvedené metody CciSténi. Porovnejte
ucinnost jednotlivych chemickych roztokii pti odstranovani koroznich vrstev.

e Zndmé metoda je zalozend na pisobeni nasyceného vodného roztoku Chelatonu 3. Proces
¢isténi se mize urychlit vyssi teplotou lazn€¢ a mechanickym odstranovanim koroznich vrstev
pomoci silonového kartacku.

e Masivni a pevné predméty je mozné Cistit v ultrazvukovém zafizeni ve vodném roztoku
Chelatonu 3 nebo ve ziedéné kyselin¢ fosforecné.

e Dalsi metoda je zalozena na plisobeni roztoku kyseliny citronové (cca 40 g/l).

e Pro ¢isténi bronzi se pouziva také alkalickd Rochellova stl (50 g/l NaOH + 150 g/l vinan
draselno - sodny).

e Po cCisténi se predmét oplachne destilovanou vodou a vysusi se. Dale se aplikuje pasivace
a zavérecnd konzervace.

Stabilizace pomoci inhibitoru

e Standardni postup stabilizace médénych predméti spociva v jejich ponotfeni do
3 % benzotriazolu (BTA) v ethylalkoholu za pokojové teploty na dobu cca 24 hodin
(Gcinnost 1ze zvysit aplikaci za vakua).

o Pfedmét je poté oplachnut v ethylalkoholu a vysusSen.

e Zavéretnou konzervaci lze provést lakem (napt. 15 % Paraloid B 72 v ethylalkoholu) a
vcéelim voskem.

Pozndamka

BTA je karcinogenni latka, a proto je nutné pii praci dodrzovat ptislusnd bezpecnostni
opatieni (zabranit vdechovani BTA ve formé prasku; pouzivat ochranné rukavice pii praci
s roztokem atd).
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Uloha &. 8: Identifikace kovii — ditkazové reakce
Med

M¢éd je Cervenavé zbarveny kov vysoké tvarnosti, houzevnatosti, vyborné tepelné¢ a elektrické
vodivosti. Ve sbirkach se nachazi hlavné v podobé¢ slitin. Nejcastéji se vyskytuje slitina s cinem
tedy bronz nebo slitina se zinkem tedy mosaz. VétSina slitin obsahuje také jiné ptimésné prvky.
Slitiny maji Sirokou paletu barevnosti a tézko se od sebe vizualng odliSuji. Méd’ ma dobrou odolnost
proti korozi, je stala 1 na vlhkém vzduchu, dobfe odolava pfimotskym klimatickym podminkam. Pti
delsi expozici se povrch pokryva zelenomodrymi koroznimi produkty se spodni vrstvou oxidu
meéd’ného — kupritu (Cerveny). Koroznimi produkty jsou nejcastéji smésné uhli¢itany, sirany a
chloridy médi, ¢asto bazického charakteru (podvojné soli s hydroxidy). V konzervétorské praxi je
pro korozni vrstvy zauzivany termin patina. U médi rozezndvame kompaktni a stabilni uslechtilou
patinu a neuslechtilou patinu. Nesoudrzné korozni produkty neuslechtilé patiny poskytuji vhodnou
variantu odebrani vzorku pro jednoduchou kvalitativni analyzu.

Rizikové faktory : Dubové¢ dievo, lepenky (latky uvoliujici kys. octovou, nebo mravenci), keratin
(latky uvoliujici sulfan, siru), sirany, chloridy (lidsky pot).

Dikaz médi

Rychly dukaz:

Stétickou namo&enou do koncentrované kyseliny dusiéné setieme vzorek kovu, vodou ze stiicky
splachneme do zkumavky (cca 1,5 cm vysky zkumavky). Po pfikapnuti 10% vodného roztoku
amoniaku roztok zmodra.

Primy diikaz:

Vzorek odebereme a do zkumavky prevedeme stejné jako v ptfedchozim ptipad¢. Prikapneme 1%
vodny roztok benzoinoximu a ptidame nékolik kapek 10% vodného roztoku amoniaku do zeleného
zbarveni. K odebrani vzorkt Ize v obou piipadech pouzit i ztedénou kyselinu dusi¢nou (maximalné
vsak 1:1)

Bronz nebo mosaz?

Castym problémem pii materialové identifikaci je rozeznani slitin médi. Diky mnoha podobnym
chemicko-fyzikdlnim vlastnostem se zejména bronzy od mosazi rozliSuji Spatné, diky
dominantnimu zastoupeni médi ve slitinach. Méd’ poskytuje barevnéjsi dikazové reakce jako Zn a
Sn. Cin a zinek tvofi vétSinou bilé sraZeniny, které maji podobné chemické vlastnosti. Proto je
potfebné ze stanovované smési Cu oddélit sraZenim se sulfanem nebo alkalickym sulfidem. Sulfidy
cinu a zinku jsou na rozdil od CuS rozpustné ve zied. HCI, zatimco sulfid méd’naty ziistava ve
form¢ srazeniny. Po odstranéni ruSivé meédi, je mozné rozeznat cin od zinku za pomoci
difenyltiokarbazonu (Ditizon), ktery poskytuje se zinkem Cerveny rozpustny chelat, s cinem
neposkytuje barevnou reakci. Jednoduchou orienta¢ni zkouSku mulzeme provést za pomoci
alkalického polysulfidu (sirné jatra). Bronz diky obsahu cinu ochotnéji na svém povrchu piechazi
sulfidickou vrstvu nez mosaz. Tento test neni vSak jednoznacny a zna¢né zéaleZi na slozeni slitiny,
hlavné na pfitomnosti dalSich prvka (Si, Ag,atd.) Dulezitym faktorem jsou vlastnosti zkouseného
povrchu, jeho drsnost a kvalita odmasténi. Mizeme ptfedpokladat, ze na povrch ktery byl oc¢istén
zied. HNO3 po aplikaci polysulfidu sodného (250g NaOH+140g S) se na bronzu objevi okamzita
vrstva sulfidu méd’natého, kdezto na stejn¢ oSetieném povrchu z mosazi je reakce méné zietelna.
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Stiibro Ag

Stiibro je uslechtily bily kov s nejlepsi elektrickou a tepelnou vodivosti mezi kovy, ma vybornou
kujnost a taznost. Ag je staly na vzduchu i ve vodé, ztraci lesk pisobenim sulfanu (vznik Ag2S).
Sulfidické korozni produkty stiibra maji Cerny vzhled, barevna zména nastava uz pii malych
koncentracich sulfanu v okoli. Ztratu lesku a ptivodniho povrchu mohou zapficinit také chloridy.
Stiibro se Spatné rozpousti, pro analyzu jsou vhodné jeho korozni produkty, které jdou pievést do
roztoku i pomoci ziedéné HNO3. Diky pouzivani od praveéku, uslechtilosti a dostupnosti je stiibro

bohat¢ zastoupeno v muzejnich sbirkach. Jeho vyskyt v ryzi podobé¢ je vsak vzacnéjsi. Nejhojnéjsi
je zastoupena slitina s medi tzv. sterling.

Rizikové faktory : Organické latky uvolnujici sulfan (keratin), sulfidy, chloridy (lidsky pot).

Rychly dikaz:

Princip:

S dichromanem draselnym tvofi stfibrné ionty hnédocervenou srazeninu dichromanu sttibrné¢ho. Pii
pokusu je tieba dat pozor na vhodné pH (pfidat hydroxid).

Primy dukaz:

Na $picku Spachtlicky nabereme vzorek znecisténého sttibra, nasypeme do zkumavky, pfidame asi
2 ml (asi 2 cm vyskoveé) ziedéné kyseliny dusi¢né (asi 1:2, HNOs:voda). Pozorujeme rozpousténi
stiibra v kyselin€, unik bublinek oxidid dusiku (hnéd¢ péary nad roztokem). Po rozpusténi kovu
pfikdpneme nckolik kapek 7% roztoku chloridu draselného, vznika bild nerozpustnd srazenina
chloridu stfibrného. Po chvilce stdni je mozné na svétle s UV slozkou pozorovat vznik
elementarniho stiibra — bila barva sraZzeniny se méni na stfibrno-fialovou.

Pozn. Bild srazenina AgCl se pfidavkem vodného roztoku NH3 rozpousti za vzniku komplexu
[Ag(NH3)2]Cl. Uvedené reakce lze vyuZit jako potvrzeni, ze se jedna opravdu o srazeninu AgCl.

Zelezo Fe

Zelezo je kov leskle bilé barvy, mékky, dobfe tvarny a malé pevnosti. Existuje ve dvou
krystalografickych modifikacich. Ve sbirkdch je zastoupeno vylu¢né ve slitinach s uhlikem a
ptimésovymi prvky. Podle vlastnosti danych zastoupenim mnozstvi uhliku je mozno d¢lit na oceli
(do 2,1 %), surova zeleza a litiny. Slitiny Zeleza se na vzduchu pokryvaji vrstvou oxidi a
oxidhydroxidli. Na chemickou stdlost ma vliv hlavné ptitomnost vody a stimulujicich prvkl jako
chloridy a sirany. Typickymi koroznimi produkty jsou rtizné formy FeO(OH) a oxidi — Fe20s3,
Fe30a4. Korozni produkty, kromé magnetitu, Fe3O4, se snadno rozpousti pii nizkém pH. Jako jeden z
mala kovl je ferromagneticky a spoleéné s jeho typickymi koroznimi produkty, proto nebyva
problém s identifikaci. Zelezo ma v iontovém stavu vybornou migraéni schopnost. V ptdnim
prostiedi Casto dochazi k povrchové kontaminaci nezeleznych ptredméti ionty zeleza a takto
kontaminovany povrch lze chybné analyzovat jako Zelezny. Casto také dochazi ke kontaminaci a
nasledné mineralizaci organického materialu, ktery je v kontaktu se zeleznym piredmétem.

Rizikové faktory: RV nad 30 %, sirany, chloridy (lidsky pot, prach, dezinfek¢ni prostfedky na bazi
chlornanu sodného).

Rychly diikaz:

Odbér vzorku Ize provést koncentrovanou kyselinou chlorovodikovou, do niz namoc¢ime §téticku s
vatou. Splachneme do zkumavky, pfidame 1% vodny roztok hexakyanoZeleznatanu draselného. V
ptitomnosti Fes3+ dojde ke vzniku Berlinské modfi — roztok se zabarvi do modra. Ionty Zeleznaté
Fe2+ dokdzeme pfidanim 1% vodného roztoku hexakyanoZelezitanu draselného. Dochazi opét k
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modrému zabarveni a vzniku Thurnbullovy modii. V piipad¢é zkorodovanych zeleznych predméth
vSak dikaz Fe2+ byva negativni, protoze Zeleznaté kationy jsou zoxidovany na Fes+.

Primy diikaz:

Odbér vzorku provedeme stejn¢ jako v predchéazejicim ptipad€, splachneme do zkumavky a
pfidame 3% roztok 1,10-fenantrolinu. Roztok se zabarvi do Cervenohnéda. Pro odbér vzorku je
mozné pouzit i kyselinu dusi¢nou, je vSak nutno pocitat s tim, Zze dojde k oxidaci Zeleznatych
kationil na Zelezité.

Hlinik Al

Hlinik je neuslechtily, stifibrné Sedy, kujny kov, ktery je dobie vodivy (tepeln¢ i elektricky). Do
masové vyroby se zacal dostavat zacatkem 20. stoleti a proto je zastoupen ve sbirkdch hlavné u
novodobych predméti. Zuslechtuje se tvorbou slitin s Mg, Si, Cu a Ag. Hlinik ma amfoterni
vlastnosti a rozpousti se jak v pfi nizkém pH, tak pii vysokém. Nejstabilnéjsi je v oblasti pH 4 — 10.
V této oblasti ma vyrazné pasivacni vlastnosti a pokryva se kompaktni vrstvou hydratovaného
oxidu hlinitého, kterd ma ochranny charakter. Slitiny hliniku jsou vyznamnymi konstrukénimi
materidly predevsim v letectvi. Hlinikové slitiny byvaji Casto poskozovany bodovou korozi a
elektrochemickou korozi ve spojeni naptiklad se zelezem. Velmi korozivné ptisobi na hlinik rtut’ a
jeji rozpustné soli, stejné tak jako chloridy a latky schopné narusovat pasivacni vrstvu na povrchu

kovu. Hlinik se da snadno identifikovat diky své malé hustoté a dobré vodivosti.

Rizikové faktory: Dubové dievo, lepenky (latky uvoliujici kys. octovou nebo mravenci), chloridy,
rtut’, mechanické poskozeni (lidsky pot).

Diikaz hliniku

1) Hlinikovy pfedmét otfeme Stétickou namocenou ve ziedéné HCI (omocit ve vod¢ a pak v
koncentrované HCI), smotek oplachneme vodou ze stiicky do zkumavky (cca 2 ml). Pak ptidame 1-
2 kapky alizarinu S, pozorujeme zluté zbarveni roztoku. Pak upravime pH pomoci 7-10% NaOH do
fialového zbarveni a pfiddvame 10% roztok kyseliny octové do cerveného (oranzového) zbarveni.

2) Odbér Al stejnym zptsobem jako v bodé 1. Stétitkou vytvoiime na filtraénim papife skvrnu
velikosti asi 1 cmz2. Na tuto skvrnu pfidame jednu kapku alizarinu S. Filtrani papir polozime na
otevienou banku si 10% roztokem amoniaku a sledujeme zménu barvy ze zluté na cervenofialovou
(trva asi 2-5 minut). Pak na polovinu skvrny pfikdpneme 10% kyselinu octovou — vznik
cervenooranzové barvy. Pozor, je dobré zkusit slepy pokus s destilovanou vodou, filtracni papir
muze obsahovat hlinik a pak by pokus vySel pozitivné, i kdyby hlinik v odebiraném vzorku nebyl.
Je proto Iépe provadét diikaz dle bodu 1).
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