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Protokol o ovéreni pamatkového postupu v praxi

1. NAZEV POSTUPU: Sanalni konzervace a stabilizace sbirkovych pfedméti s obsahem
degradujicich Fe-sulfidii metodou vysokotlaké aplikace suchého amoniaku

2. MiSTO OVERENI{: Narodni muzeum, Vaclavské namésti 1700/68, Prahal, 110 00

3. OVERILI: RNDr. Boris Ekrt*, Mgr. Jan Sklena¥, PhD.*, Ing. Michal Novak, PhD.**,

Ing. Tereza Hordkova*
* Nérodni muzeum; ** VSCHT Praha

4. POPIS OVERENI:

V ramci praktického ovéfeni pamatkového postupu byly testovany rizné vzorky fosilii a
hornin postizenych degradaci Fe-sulfidii. Sana¢ni Gi¢inky suchého amoniaku za vysokého
tlaku byly odzkouSeny pro tfi sady vzorki kondiciované na odlisné vstupni vlhkosti kvili
zji§t€nému vlivu na pribéh reakce. Dale byl sledovan vliv suchého amoniaku na rtizné
horniny i na doprovodné materidly u sbirkovych ptedméti (papirovou dokumentaci, lepidla,
tmely).

4.1 Popis testovacich vzorki

Pro testovani byly pouZity riizné geologické vzorky obsahujici Fe-sulfidy a jejich degrada¢ni
produkty. Jejich vybér pokryl reprezentativni $kélu petrologickych typt, u kterych se tento
fenomeén vyskytuje. U mineralogickych vzorki je situace zpravidla Jjednodussi, protoZe jde o
makrokrystaly. U paleontologickych vzorkd je kolem fosilie jesté okolni hornina, ktera muze
byt sanaéni konzervaci neZadoucim zptisobem ovlivnéna. Proto byly zvoleny vzorky
obsahujici jak hrubé, tak jemné klastické sedimenty, humolity, kosti, schranky i zuhelnatélou
rostlinnou hmotu. (viz tabulku v pfiloze 1)

4.2 Popis kondiciovani vzorki

ProtoZe bylo béhem vyzkumi a testovéni zji§téno, Ze na pribsh reakce ma vliv vihkost
objektu, byly vytvofeny tfi sady vzorki. Po dobu jednoho tydne byly kondiciovany

v prostredi s RH 30 %, 45 % a 60 % a b&Znou pokojovou teplotou. Byly sledovany rozdily v
oSetfeni a dalsi vlivy na vzorky v zavislosti na vychozich vlhkostnich podminkéch. Hodnoty
RH byly zvoleny tak aby optimalni hodnota 45 % byla porovnana s extrémnimi hodnotami,
kterych RH mtize dosahnout ve sbirkovych depozitatich (RH 30 % a RH 60 %).

4.3 Srovnani ucinnosti s pedchozimi metodami

Chemicky princip sanaéniho o3etfeni pomoci amoniaku je dlouhodobg znamy a jeho vyuziti
prakticky odzkouSené. Spo¢iva v neutralizaci kyseliny sirové a pfevedeni hygroskopickych
hydrati siranu Zeleznatého na siran amonny a hydroxid Zeleznaty podle rovnice:

FeSO4-nHz0+H2804- mH20+4NH3 > 2(NH4)2SO4+Fe(OH)y+H(n+m—2)H;0

Rozdil v u€innosti zavisi na pouZitém zdroji amoniaku, a proto byly porovnavany rizné
metody, kde se amoniak uvoliiuje ze svého vodného roztoku (Waller 1987), z uhlicitanu a
hydrogenuhli¢itanu amonného (Novak et al. 2015), anebo je aplikovan Cisty z tlakové lahve
za normalniho atmosférického tlaku (Howie 1979) &i novym postupem aplikovanym za
zvySeného tlaku (Ekrt et al. 2015). Pro srovnani G&innosti, resp. hloubkového dosahu
jednotlivych metod byly pouzity detekéni trubi¢ky navrzené Wallerem (1987) obsahujici
smés jemného kiemenného pisku (zrnitosti ~ 0,25mm) a jemné pragkovitého n-hydrétu siranu



zelezitého v poméru 3:1. Hloubku priniku amoniaku indikuje zména barvy ze svétle okrové
na Cervenohnédou. Byla méfena hloubka prostupu v zavislosti na Sase. Detekéni trubicky
nezobrazuji absolutni hloubku oSetfeni, protoZe jednotlivé horniny maji riznou a zpravidla
niz§i pérovitost. Nicméné vysledky jednotlivych metod ukazuiji propor¢né. Tyto vysledky
byly publikovany (Ekrt et al. 2015, Sklenaf et al. 2015) a dal3i ovéfeni testd doplnéné o
experimenty na redlnych vzorcich fosilii, hornin a minerald byly provedeny v ramci tohoto
pamatkového postupu a jeho ovéfeni.

4.4 Sledovani konzervacniho ti¢inku na degradaéni produkty

Vramei verifikace efektivity metody byla po aplikaci zjiitovana chromaticka alterace
eflorescenci, kterd indikovala transfer instabilnich produktii degradace na stabilngjsi. Dale
byla sledovana zména olfaktorickych projevii (emanace kyseliny sirové), kde vymizeni
zapachu vzorkt indikovalo neutralizaci kyseliny sirové.

4.5 Sledovani neZadoucich u¢inkii amoniaku na objekty

Ruzné hominy a jejich minerélni i organické souéasti se chovaji odli§ng, a proto byly tyto
parametry v riiznych vstupnich podminkach podrobng testovany (viz ptilohu 1). Byl studovan
a dokumentovan stav vzorki pfed a po aplikaci konzervaéni metody. Byly sledovany projevy
objemovych zmén (ohybani, praskani) a také ztrata soudrznosti exempléata (zktehnuti).

5. VYSLEDKY OVERENI:;

5.1 Srovnani icinnosti nového postupu s predchozimi metodami

PtiloZené indikacni trubi¢ky ukazovaly prinik v rychlosti odpovidajici diive publikovanym
vysledkam (Ekrt et al. 2015). Jak je patmé ze srovnéni hodnot vynesenych v grafu na obrazku
2 ovéfovaného pamatkového postupu, metoda aplikace ve vysokotlaké variants dosahuje za
stejnou jednotku Casu (60 min.) oSetfeni vyrazn& vétsich hloubek. Pro praktickou aplikaci
navrhované vysokotlaké metody neni podstatnéd absolutni hodnota které by v horizontu
desitek Ci stovek hodin doséhly uginky amoniaku. Podstatné je, e v fadu minut az hodiny
dosahne vyssi hloubky neZ jiné metody po sedmi dnech piisobeni. O3etfeni amoniakem u
viech metod sebou nese riziko poskozeni nékterych vzorkii nadmérnym vysusenim a je nutné
ho brat v potaz. Naopak vysoké mnozstvi plynné faze H,O, ke kterému mtze dojit napt. u
Wallerovy metody, ma negativni vliv na efektivitu oSetfeni a miZe predstavovat riziko
poskozeni oSetfovanych objekti.

5.2 Ovéfeni ucinki vysokotlakého amoniaku na degradaéni produkty p¥i riizné vstupni
vlhkosti

Experimentaln€ bylo zji§téno, Ze optimalni hodnota RH pfi které by mély byt kondiciovany
vzorky pfed o3etfenim se pohybuje okolo 45 %. Vysledky ukézaly Gisp&iné oSetfeni u viech
vzorkl pochazejicich z téchto podminek (viz piilohy 1, 2). U malé &asti vzorkt
kondiciovanych na RH 30 % a RH 60 % nedoglo ke zméné barvy eflorescenci a tudiz nedoglo
k fadné konzervaci. V prvnim ptipad€ byl divodem nejspi§ nedostatek vodni faze nezbytné
pro prib¢h reakee. Ve druhém ptipadé to byl ziejmé jeji prebytek, ktery negativng ovlivnil
chemicke a fyzikalni podminky. Ostatné detekéni trubicky vykézaly pti RH 60% o &tvrtinu
niz8i schopnost pronikani do hloubky. Doporu¢ena hodnota RH okolo 45 % je vhodna také
proto, Ze v téchto podminkach blizkych této hodnoté jsou geovédni sbirky b&zng uchovavany
a odpada ¢asove€ naroéna a pro vzorky potencialné nezadouci zména vlhkosti. Nicméné
experimentalné bylo zjisténo, Ze ve vétsing piipadii dojde k tspé$nému osetteni i vzorki
pochazejicich z vySe uvedenych krajnich podminek a pti vhodné zvolené dobg aplikace



nedojde k poSkozeni. Proto je v pamatkovém postupu doporuéeno zvézit ponechani exponati
bez zmény vlhkosti, exponaty pokusng oetfit a aZ v ptipadé nedostateéného vysledku je
kondiciovat na doporuéenou hodnotu.

5.3 Ovéfeni rizik pro riizné materialy a doporuéené doby aplikace

Pfi dlouhodobém testovani postupu na riiznorodém materialu bylo ovéfeno, Ze pii
dlouhodobéjsim plisobeni amoniaku (1 hodina a déle) u n&kterych materialti dojde ke zméném
objemu a vzniku prasklin. V téchto piipadech je doporucovan kratsi &as aplikace (5-15 minut)
a v pripad€ potteby jeji opakovani. Béhem kratké doby piisobeni bylo ové&feno, Ze nedochazi
k neZadoucim zméndm na vzorcich a proces Ize 1épe kontrolovat.
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priloha 1

eflorescence 30% 45% 60%
lokalita - zména objemové objemové zména objemové
C. |horninovy typ stari degradace hornina zkamenélina eflorescenci zmény zména eflorescenci |zmény eflorescenci zmény
ztmavlé,
barva svétlé rzi, |barva svétlé rzi, 2tmavlé, ztmavlé, bélozluté bélozluté zména
slabé bitumenni jilovec | Rott - ano, zjevnd, |bélozluté béloZluté vykvéty |béloZluté zména v|oteviené zména v erveno otevrené v ¢erveno otevrené
1 |s kosmi ryby oligocén gichem vykvéty lokalné [lokalné cerveno hnédou |praskliny hnédou praskliny hnédou praskliny
¢ast zména v
bilé bilé Cast zména v Eervenohnédou, Cast zménav
makrokrystalické | makrokrystalické, |cervenchnédou, [nev Cast zGstdva bélava, [nev cervenohnédou, |nev
pelosiderit+uhelna Ahnikov - |ano, zjevna, |, bilé praskovité, |bilé praskovite, cast zUstava pelosideritu, |Zddna Zlutava pelosideritu, v | €3st zustava pelosiderituy,
2 _|hmota (lignit) miocén cichem svétle zluté svétle zluté bélava, zlutavd v uhliano nezilstala uhli ano bélava, Zlutavéd |v uhliano
jilovec s viozkami
lignitu a jemné
rozpylenou uhelnou  |Sporice - ano, zjevnd, |bilé znaéné, znacné, znaéné,
3 _|slozkou miocén cichem makrokrystalické 0 0O|praskliny 0|praskliny 0] praskliny
pyritizovany piskovec [Ahnikov- |ang, zjevna, |bélavé
4 |(s kosti)+B2:M2 miocén ¢ichem praskovité 0 0 0 0 0 0 0
limonitizované pyritem
prostoupena bélavé praskoviteé,
zkamenélina silné Lenesice - |ano, zjevng, Zlutavé nazelenalé, [zména v zZménav zménav
5 |degradovana krida cichem O|oranzové okrové |hnédocervenou 0|hnédolervenou 0|hnédoéervenou 0
Eervenohnédé,
bélavé, lutavé misty svétlejsi,
slabé metamorfovany |Trubin - ano, zjevnd, |praskovité, bélave, Zlutavé misty zUstdva
6 |pyritizovany jilovec ordovik gichem svétle rezavé praskovité 0|nevyrazné vie cervenohnédé |praskliny bélavé nevyrazné
bélavé praskovité
Castecné vykvéty jen na
limonitizované pyritem vzorku s 45%, jinak
prostoupena bez: limonit, zménav
zkamenélina slabé Lenesice- |ano, zjevnd, sediment, celistvé cervenohnédou u
7 |degradovand kiida Cichem 0| bélavé povlaky 0 0|bélavych 0 0 0
jilovec s jemné Spofice - ano, zjevna, |bélavé znacné, znacné, znaéné,
8 |rozpylenou uhelnou miocén Cichem praskoviteé 0 0|praskliny 0| praskliny 0| praskliny
prachovity jilovec s
uhelnou slozkou Pecinov- |ano, zjevna, |bélavé
9 |(sladkovodni) krida gichem praskovité 0 O|mirna 0|mirnd 0 0
bitumenni jilovec s Kounov - ano, zjevna, |bélozluté, Zménav zménav zménav
10 [kosti karbon Cichem bélobézové béloiluté Cervenorezavou 0|cervenorezavou 0|cervenorezavou 0
mirné zéervenani v
Ahnikov-  [ano, zjevna, béloluté-zluté, mistech bélozluté-
11 [kost miocén Cichem bélobézové 0 0]Zluté 0 0 0
) ano, zjevnd, bélavé, nazloutlé X X X X
12 |monokrystalicky pyrit |Spanélsko [Eichem 0] ostrivky zmeéna eflorescenci |ne
krystalovy agregdt ne markazit,
markazitu v uhelné Bilina - ano, zjevna, X X ano uhelnd X X
12 |hmoté miocén ¢ichem 0| bélozluté povlaky zména eflorescenci |hmota
Upohlavy - |ano, zjevna,
. . . o o i Gi g X X < . X X
13 |kusovy agregét pyritu |kfida Cichem 0|bélo7luté povlaky zména eflorescenci |ne
gastropodi prilepeni  |LeneSice - |ano, zjevna, rezavy limonit, X X ne gastropodi, X X
14 |tmelem na desticce krida Cichem 0|bélavé povlaky zmeéna eflorescenci |ne tmel
Celist obojZivelnika v ne kost, ne
bitumennim jilovci Kounov-  (ano, zjevnd, [bélozluté, X X zména na hornina, ano X X
15 |slepenym klihem karbon Cichem bélobéZové bélozluté hnédorezavou lepidlo
silné degradovany zub
zZraloka v bitumennim |Kounov - ano, zjevna, |béloZluté, X X zména na ne kost, ne X X
16 |jilovci karbon cichem bélobézové bélozluté hnédorezavou hornina
&astetné degradovany
zub Zraloka v Kounov - ano, zjevna, |bélozluté, X X zZmeéna na ne kost, ne X X
17 |bitumennim jilovci karbon Cichem bélobézové bélozluté hnédorezavou hornina
izolované obratle Kounov - ano, zjevnd, |béloZluté, X zménana
18 |Zraloka karbon Cichem bélobézové bélozluté X hnédorezavou ano kost X X
zub ryby v bitumennim
jilovci slepeném Kounov - ano, zjevna, |béloZluté, X X zména na ne kost, ne X X
19 [tmelem karbon cichem bélobéiové béloZluté hnédorezavou hornina
koprolit zraloka v Kounov - ano, zjevna, |béloZluté, X zména na ne koprolit, ne X
20 |bitumennim jilovci karbon Cichem bélobézové bélozluté X hnédorezavou hornina X
kostra obojzivelnika s
otisky mékkych tkani v [Nyfany - |ano, zjevnd, |bélozluté, X X zména na ne kost, ne X X
21 |bitumennim jilovei karbon cichem bélobézové bélozluté hnédorezavou hornina
drobni korysi v Nyfany - ano, zjevna, |béloZluté, zména na ne krunyfe, ne
22 | bitumennim jilovci karbon cichem bélobézové bélozluté X X hnédorezavou hornina X X
mnohonozka v
bitumennim jilovci ne fosilie, ne
adjustovaném v Nyfany - ano, zjevna, [bélozZluté, X X 2zména na hornina, ano X X
23 |sddrovém luzku karbon cichem bélobézové bélozluté hnédorezavou sadrové luzko




ptiloha 2

Obrazek 1  Bitumenni jilovec s kosti (karbon, Kounov) silné postizeny degradaci pyritu. Povrch neo3etfeného jilovce (vlevo) je pokryty
Zlutavymi a bélavymi hydraty sirand Zeleza, silné zapacha emanacemi kyseliny sirové. Po oSetfeni amoniakem za vysokého tlaku (vpravo)
jsou hydratované nestabilni sirany pfevedeny na stabiln&jsi slou¢eniny (hydroxid Zeleznaty, siran amonny).

Obrazek 2 Bitumenni jilovec s fosilii Zralo&iho vejce (karbon, Nytany) silné postiZeny degradaci pyritu. Pfevod na stabiln&jsi slougeniny
spojeny se zménou barvy v tomto pfipadé vede k nezddouci ztraté kontrastu. Exemplaf je uchranén pred dalsi degradaci, oviem doslo k
omezeni jeho budouciho vyuziti napf. pro vystavni Gcely.



