CESKE VYSOKE UCENi TECHNICKE V PRAZE

KLOKNERUV USTAV
Oddéleni stavebnich materiald
Solinova 7, 166 08 Praha 6

Funké¢ni vzorek DG16P02M050-2 - Analyticky set pro in-situ stanoveni obsahu soli v
historickém zdivu a omitkach

(Projekt NAKI — DG16P02M050)

Vypracoval: Ing. Petr Pokorny, Ph.D.
Pracovisté: CVUT v Praze — Klokner(v Ustav
Adresa: Solinova 7, 166 08 Praha 6 - Dejvice

Overeni: Ing. Katefina Kreislova, Ph.D.
Pracovisté: SVUOM, s.r.o.
Adresa: U Méstanského pivovaru 934/4, 170 00 Praha 7 — HoleSovice

Analyticky set pro in-situ stanoveni obsahu soli v historickém zdivu a
omitkach

KONCEPCNI NAVRH, POPIS VZORKU (souhrnné)

Cilem deklarovaného vzorku pro stanoveni obsahu vodou rozpustnych soli (chloridové
anionty, dusi¢nanové anionty, siranové anionty) ve vlhkém zdivu & omitce in-situ, je
zavedeni takovych meéfeni, kterda omezuji odb&r vzorkd omitek destruktivni metodou
odvrtanim. Dal§imi kritérii pro vybér vhodnych metodik ke stanoveni byla dostate¢na
analytickd pfesnost v ramci kolorometrickych metod (stanoveni vysoké hodnoty zasoleni a
velmi vysoké hodnoty zasoleni, viz dédle Tab. 1.), jednoduchost a rychlost realizace s vyuzitim

minimalniho mnozZstvi chemikalii.

Tab. 1. Piepoétené koncentraéni slozeni zkusebnich roztokt dle deklarace v CSN P 730610

Ccr NOj SO
[mg/1] [mg/1] [mg/1]
nizka hodnota X <75 x <100 < < 500
zvySena hodnota 75-200 100-250 500-2000
vysokd hodnota
velmi vysoka hodnota




Vyse uvedené limity na kolorometrické zkousky spliluji srazeci reakce a prouzkova reakce

uvedené v Tab. 2.

Tab. 2. Souhrnna tabulka popisujici zvolené techniky chemickych reakci s dostateCnou
kolorometrickou detekci

detekce aniontd | sumdarni vzorec funkéni roztok reakce
chloridové CI AgNOs/destilovand voda srazeci
siranove S04~ BaCl,/destilovana voda srazeci
dusi¢nanové NOy FeSO4/H,S04/destilovana voda reakéni

Popis jednotlivych kolorometrickych reakei probihajicich pfi aplikaci jednotlivych funkénich
roztoktl shrnuje 7ab. 3.

Tab. 3. Popis probihajicich reakci pti pouZiti funk&nich roztokl s kolorometrickym uéinekem

detekce aniontl popis reakce/naslednych reakei kolorometrie
chloridové AgNO3; + Cl~ - AgCl 1 +NO3 bila sraZenina
siranové BaCl, + SO~ - BaS0, | +2CIl” bild sraZenina

Fe?* + HY -» Fe3* + NO + H,0

dusi¢nanové FeS0,+ NO — FeS0, - [NO]

hnédy reaktant

Dtkazy jednotlivych vysokych hodnot a velmi vysokych hodnot zasoleni omitky ¢i zdiva
chloridovymi anionty ukazuje kolorometrickd 3kala na Obr. 1., siranovymi anionty

kolorometricka Skala na Obr. 2. a dusi¢nanovymi anionty kolorometricka $kala na Obr. 3.

19, 1 A g —
O[mg/l] -so (mg/l] fo (mg/1] M3 300 mel 151000 [iflgfl]‘

Obr. 1 Kolorometncka kala pro sraZeni disociovanych Cl o riizné koncentraci roztokem
AgNO;

Funkénim vzorkem je jednoduchy analyticky (chemicky) set pouze zakladniho chemického

vybaveni s jednoduchym manudlnim nafadim pro odbér vzorku kompletovan do
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jednoduchého piepravniho boxu. Analyticky set pro in-situ analyzu zasoleni historické omitky
nebo zdiva obsahuje manualni stérku, stojan na 12 zkumavek, 12 zkumavek, sadu zastupnych
nizkoobjemovych injekénich stiikacek, sadu nédhradnich filtri do zastupnych injekénich
stfikacek, sadu skladaného filtraéniho papiru, nalevku, dvé pomocné kadinky (50 ml a
250 ml), porcelanovou tfeci misku s tlou¢kem, plastovou lopatku a 1Zi¢ku, zasobni lavev na
odpadni roztoky, plastovou stfi¢ku s destilovanou vodou, pfipravené reagencie (roztoky

¢inidel) s ochrannym ¢ernym obalem (degradace vlivem UV) a plastova kapatka.

Obr. 2. Kolorometricka skala pro srazeni disdciovahj'(ch SO4% o riizné koncentraci roztokem

BaC12

-

Obr. 3. Kolorometricka $kala pro tvorbu hnédého reaktantu prouzkovou reakei pii riznych
koncentracich NO3”
OVERENI FUNKCNTHO VZORKU (souhrnng)
Vlastni ovéfeni funkéniho vzorku bylo realizovano odbérem fragmentii omitky a zdiva
v interiérech pamétkovych objektl, které byly soudasti stavebnd technickych prizkumi
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realizovanych zaméstnanci Kloknerova ustavu CVUT vroce 2018. Vramci ovéfovani
funkéntho vzorku byly vybrany vysledky in-situ analyzy zasoleni historickych omitek
v obfadni sini Nového Zidovského hibitova na Ol3anech (Obr. 4. a Obr. 5.), odbéry probihaly

v levém vyklenku obifadni sin& (Obr. 6.). Na Obr. 7. je uvedena fotodokumentace lokalizace

odbérti s vysokym obsahem chloridovych aniontti (1A) a siranovych aniontil (2A).

Obr. 4. Pohled na obfadni sifi Nového Obr. 5. Oznageni kulturni pamatky CR na
zidovského hibitova na Ol3sanech fasadé obfadni siné

Obr. 6. Pohled na levy vyklenek obtadni siné Obr. 7. Vyznaceni odbérovych mist
Nového zidovského hibitova na Ol$anech (1A; 2A) v levém vyklenku s vyznamnym
zasolenim (CI7; SO,
Odbér vzorkt byl realizovan jen jemnym oskrabanim stavebni hmoty (manudlni stérka),

homogenizaci odebrané stavebni hmoty (tfeci miska s tlou¢kem), louZenim (destilovana voda)

v pomocné kédince za stalého michani (cca 30 min) a nasledné pfeveden volnou filtraci do



dalsi kadinky. Vytvofeny filtrt byl kvantitativné pfeveden do znacené zkuSebni zkumavky a
piidana (kapétko) byla reagencie. U vzorku 1A byl kolorometricky in-situ s uZitim funk&niho
vzorku zjistén vysoky obsah chloridovych aniont (Obr. 8.) a u vzorku 2A obdobné zjiStén
v tomto pfipadé vysoky obsah siranovych anionti (Obr. 9.).

Obr. 8. Kolorometricka detekce zvyseného Obr. 9. Kolorometricka detekce zvySeného
obsahu chloridovych aniontd ve zdivu a obsahu siranovych aniontii ve zdivu a
fragmentech omitky z odbérového mista 1A fragmentech omitky z odbérového mista 2A

Tab. 4. Laboratorni ovéfeni obsahu soli ve fragmentech omitkovin a zdiva z obfadni siné
Nového zidovského hibitova na Ol3anech instrumentalni technikou kapilarni elektroforézy

nazev chloridy dusi¢nany sirany
vzorku % hmot. [% hmot] [% hmot]
1A 0,066 0,170
1B 0,024 0,011 0,068
2A 0,009 0,011
| 2B [N 0.0
4 0,004 0,026 0,150
6 0,002 0,002 0,110
7A 0,001 0,001 0,018
9A 0,004 0,015 0,170
10A 0,007 0,002 0,280
11A 0,001 0,001 0,041

Spravnost méfeni potvrdila pozdéji v laboratofi na veétSim mnoZstvi odebraného vzorku
konven¢ni instrumentalni analyza kapilarni elektroforézou (viz vysledky v Tab. 4.). Pfi tomto
pruzkumu nebylo ovéfeno vyuzitim funkéniho vzorku ani vyuZitim instrumentalni analyzy



kapilarni elektroforézou vysoké zasoleni historické omitky ani zdiva dusi¢nanovymi anionty
(NO3).

Vyznamné zasoleni dusi¢nanovy anionty bylo detekovéano pfi stavebné technickém prizkumu
obvodovych stén kostela sv. Martina ve Zlaté OleSnici Navarovské (Obr. 10. a Obr. 11.).
V této historické pamatce bylo zjisténo vyznamné zasoleni dusi¢nanovymi anionty ovéiené
in-situ méfenim s pouzitim funkéniho vzorku v odbérovém misté S6 (Obr. 12. a Obr. 13. -
ovéfeni). Pribéh odbéru vzorku a vlastniho ovéfeni byl obdobny jako v pfipad¢ in-situ
stanoveni s pouZitim funkéniho vzorku pfi stavebné technickém priizkumu obfadni siné
Nového Zidovského hibitova na Olsanech. Detekéni schopnost funkéniho vzorku byla rovnéz

s ohledem na zastoupeni dusi¢nanovych aniontd (NO;3’) ovéfena s vyuzZitim instrumentalni

analyzy kapilarni elektroforézou (vysledky s pouZitim instrumentdlni laboratorni analyzy

shrnuje Tab. 5.).

Obr. 10. Pohled na kostel sv. Martina ve Zlaté Obr. 11. Pohled do interiéru kostel sv.
Olesnici Navarovske Martina ve Zlaté Olesnici Navarovské —
jizni obvodova sténa



Obr. 12. Vyznaceni odbérového mista (S6);  Obr. 13. Kolorometricka detekce zvySeného

v obvodové sténé vstupni pfedsing kostela sv.  obsahu dusi¢nanovych aniontd ve zdivu a
Martina ve Zlaté Ole$nici Navarovské fragmentech omitky z odb&rového mista S6
s vyznamnym zasolenim (NO3") (prouzkova reakce)

Tab. 5. Laboratorni ovéfeni obsahu soli ve fragmentech omitkovin a zdiva z obvodovych stén
vstupni predsing kostela sv. Martina ve Zlaté Olesnici Navarovské

nazev chloridy dusi¢nany sirany

vzorku [% hmot.] [% hmot] [% hmot]
S1 0,005 0,004 0,054
S2 0,001 0,002 0,013
S3 0,006 0,015 0,008
S4 0,023 N 0,017
S5 0,035 0,015
S6 0,076 PRy i 0,044

ZAVER

Tento protokol potvrzuje in-situ analytickou schopnost funkéniho vzorku ,,Analyticky set pro
in-situ stanoveni obsahu soli v historickém zdivu a omitkadch™ vytvofeného v ramci projektu
NAKI — DG16P02M050-2 pro stanoveni vysokého a velmi vysokého zasoleni historického
zdiva a omitek ovéfeny konven¢ni laboratorni instrumentdlni technikou kapilarni

elektroforézy ve smyslu obvykle vyuZivané normy CSN P 730610.
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