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Uloha &. 1: Oxid bismutity, Bi,O;

Oxid bismutity ziskdme snadno termickym rozkladem napt. uhli¢itanu nebo dusi¢nanu
bismutitého, ptip. zdsaditého dusi¢nanu bismutitého:

2 [4 BiNO3(OH),. BiO(OH)] — 5 Bi,O3+ 8 NO, +9 H,0 +2 O,

Pracovni postup

Po porceldnového kelimku navdzime 1,50 g bazického dusi¢nanu bismutitého a kelimek nejprve
mirn¢, a pak intenzivné zahtfivdme za obCasného promichani obsahu Zeleznou tyCinkou (ne
Spachtli!) plamenem plynového kahanu. Po 20 minutach zahfivani pferuSime, kelimek nechame
vychladnout.

Vlastnosti: Bi,0O3 je svétle zluty krystalicky prasek, jehoz barva se zahifivanim prohlubuje na
zlutocervenou. Pii teploté Cerveného zaru taje na cervenohnédou kapalinu, kterd silné napada
porcelan kelimku.

Poznamka: Veskery pfipraveny Bi,Os pouZijeme na ptipravu kovového Bi.

Bismut, Bi

Kovovy bismut pfipravime z oxidu bismutitého dvéma zplsoby:
a) redukei vodikem pii 350 — 400 °C podle rovnice:
Bi;O3;+3H, —» 2Bi+3H,0
b) redukci $’avelanem sodnym

a) Pracovni postup redukce vodikem

Vodik z ocelové tlakové 1ahve odebirany pres reduk¢ni ventil vedeme do trubice z t€zkotavitelného
skla Simax, ve které bude probihat vlastni redukce. Na druhém konci je trubice uzaviena zabrusem
s olivkou na kterou je pfipojena hadicka s trubickou pro odvod vodiku.

Do ptedem zvéazené keramické lodicky navazime 1,0 g pfipraveného Bi,Os, lodicku zasuneme do
zihaci trubice a dratem zatlaCime do jejiho stfedu. Trubici uzavieme zabrusem, ktery zajistime
gumickami proti vypadnuti. Zapneme ventildtory digestofe a otevieme kohout tlakové lahve
s vodikem.

Pozor! V digestori nesmi horet Zadny otevireny ohen!

Po 2 minutach naplnime vodikem unikajicim z koncové trubicky zkumavku obracenou dnem
vzhtru, kterou dobie uzavieme palcem a vodik ve zkumavce v bezpecné vzdalenosti (na pracovnim
stole) od aparatury zapalime. Jestlize plyn ve zkumavce shoii s hlasitym Stéknutim, je v aparatuie
jesté vzduch. Po dalSich 2 minutach tuto zkousSku ¢istoty odchéazejiciho vodiku opakujeme.

Pozor!  Dalsi praci provadime jen s ochrannym Stitem a aparaturu odstinime draténou siti!

Shofi-li tentokrat vodik ve zkumavce namodralym plamenem bez "S$t¢knuti", miiZzete na pokyn
vedouciho cvifeni vodik odchazejici z koncové trubicky zapalit. Zapalime kahan a svitivym
plamenem zafneme vyhiivat trubici v mistech, kde je lodicka s BiO;. Kahanem musime
pohybovat, aby nedoslo k prasknuti zihaci trubice a aby byla lodi¢ka ohfivana rovnomérné. Pocatek
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redukce se projevi ¢ernanim Bi,O3; a srdZzenim vodni pary na chladnych sténdch trubice. Ohiev
lodi¢ky provadime tak dlouho, dokud se vyredukovany Bi neztavi do drobnych kulicek (asi 30
minut). Lehkym poklepem prstem na trubici se drobné kuli¢ky Bi sliji do vétsich. Kdyz je zfejmé,
ze byl zredukovan veskery Bi,O; kahan zhasime a celou trubici nechdme za neustalého prichodu
vodiku upln¢ vychladnout. Po kontrole vedoucim cviceni je mozné plamének hofticiho vodiku
zhasnout a uzavfit ventil tlakové lahve. Aparaturu otevieme, dratem s hackem vytdhneme lodicku a
kulicky Bi vysypeme do malé kadinky, kde je propereme vodou. Po vysuSeni mezi filtracnimi
papiry Bi zvazime, vypocitame vytézek a pyknometricky stanovime jeho hustotu. Lodic¢ku
vycistime v horké lucavce a reakéni trubici naplnime na 30 minut 10 % roztokem HF.

Pyknometrické stanoveni hustoty (vazZit na analytickych vahach!)

Nejdiive zvazime suché pyknometry i se zatkami (kazdy zvlast'!) - hmotnosti A. Do zvazenych
pyknometrit vhodime po 10 - 15 kuli¢kach Bi (asi 0,3 — 0,5 g) a opét zvazime - hmotnosti B. Nyni
pyknometry s Bi naplnime vodou az po hrdla a razn¢ je uzavieme zatkami. Kapilarami v zatkach
pritom vystiikne piebytecna voda. Pyknometry peclivé osuSime filtracnim papirem, pficemz je
bereme do rukou co nejméné a odsajeme i kapicku vody u usti kapilar zatek. OsuSené pyknometry
zvazime - hmotnosti C. Pyknometry vyprazdnime a opét naplnime vodou, uzavieme, osuSime a
zvazime - hmotnosti D. Z téchto 4 hmotnosti vypoc¢teme hustotu nasledovné:

B - A = Hg; navazka Bi
D-A=V, objem pyknometru (dyoga = 1,000 g cm™)
C - A = Hgj+voda hmotnost Bi + H je hmotnost Bi a vody o objemu V,,

Hgitvoda - HBi = Vyvoda | Objem H,O ve smési Bi + voda (dyoda = 1,000 g cm™ )

Voy-Viata=Vei | objem Bi (dvoca = 1,000 g cm™)
TEi_y h i

=dp; ustota B1
VEi

Po skonceném méteni pyknometry vyprazdnime, vyplachneme ethanolem a dame susit do susarny.

Poznamka: Takto stanovena hustota je pouze piibliznd, pfi pfesném stanoveni hustoty je tieba,
abychom pracovali pifi definované teploté¢ (obvykle 20 °C). Proto se naplnéné pyknometry pied
vazenim musi temperovat v termostatu a teplota mistnosti i vah musi byt blizka pozadované teploté.

b) Pracovni postup redukce $t’avelanem

V treci misce dokonale rozetieme zbylé mnozstvi Bi,O; s dvojnasobnym mnozstvim Na,C,0Os.
Reakéni smés nasypeme do kiemenné zkumavky a zahfivdme v digestofi plamenem plynového
kahanu do cerveného zaru. Po skonceni redukce nechame zkumavku vychladnout, produkt
rozpustime ve vodé a vznikly cerny praSkovy bismut odfiltrujeme papirovym filtrem, promyjeme
vodou a ethanolem, vysus§ime v susarné a zvazime.

Vlastnosti:

Bismut je leskly kov s nadechem do &ervena, t.t. 271,3 °C, hustoty 9,8 g cm™ pii 20 °C.
Na vzduchu se povléka vrstvickou oxidu a ztraci lesk. V silnych kyselinach se rozpousti na
bismutité soli, s louhy vSak nereaguje.



Uloha ¢&.2:  Aluminotermicka p¥iprava Zeleza z Fe, 05

Hodnota slucovaci enthalpie oxidu hlinitého, jez je vysokd v porovnani s oxidy vétSiny
ostatnich kovi, vede k silné exotermickému pritbéhu redukce téchto oxidit kovovym hlinikem. Tuto
skute¢nost dobie dokumentuje napft. tepelné bilance reakce mezi Al a Cr,0s:

2Al + 320, - ALO; AHPy=— 1676 kJ mol™!
2Cr + 320, - Cr0; AH°y=— 1140 kJ mol ™
2 Al + Cr,0; - 2Cr + ALO; AH°=-536kJ mol™"

Homogenizované smési praSkovych nebo jemné zrnitych oxidi ptechodnych kovi a hliniku proto
mayji po zazehnuti schopnost ustalen¢ho hoieni a pro velké mnoZzstvi uvoliiovaného tepla se nazyvaji
termity. Reakce mezi oxidy a hlinikem pak souhrnné oznacujeme jako aluminotermické reakce. Na
prelomu 19. a 20. stoleti dokonce vznikla aluminotermie jako samostatné odvétvi metalurgie,
zabyvajici se vyuzitim aluminotermickych reakci k vyrobé technicky dilezitych pfechodnych kovi,
zejména Cr, Mn, V, Co a tzv. ferrotitanu. V prib¢hu doby byla sice vétSina téchto vyrob nahrazena
jinymi technologiemi, chrom a vanad se vSak aluminotermicky z¢asti ziskavaji dodnes.

.....

Fe,0; ¢i Fe;0y4, pii nichz teplota dosahuje az 2400 °C.

Fe,0; + Al — ALO; + Fe AH® = — 852 kJ mol ™!

Z 1 kg termitu vznikne, vedle zhavé strusky, pfiblizn€ 0.5 kg pomérné Cistého, roztaveného zZeleza.
To umozZnilo vyuzivat ndlozek termitu Fe;Os/Al ke svafovani kolejnic a riznych ocelovych
konstrukci. Dal$i pouziti nalezl termit slozeny z Fe;O4 a Al ve vojenstvi, kde jiz od dob 1. svétové
valky slouzi jako napli zépalnych leteckych bomb a délostieleckych granati. VéEtsinou se vsak
nevyuziva Cistého termitu, nybrz pyrotechnickych slozi, které obsahuji jesté doplitkové
okysli¢ovadlo, napt. Ba(NOs3),, a dalsi ptisady zvySujici zapalny Gcinek.

Vysoké spalné teplo hliniku zajiStuje pii aluminotermickych reakcich enormni vzrist teploty
reakénich splodin, protoZe pii hotfeni termiti se zpravidla netvofi plyny, které by vzniklé teplo
unasely mimo reakéni zonu. Teplota proto obvykle dosahuje 2100 az 2500 °C, pii niz je
vyredukovany kov tekuty a jako t€zsi se usazuje na dn€ reakéni nddoby. Soucasné vznikajici Al,O3
(t.t. = 2045 °C) se rovnéz roztavi a vytvoii nad kovem ochrannou strusku. Pro zvySeni tekutosti
strusky se nékdy piidava CaF, (tt. = 1418 °C), ktery soufasné mulze zmirnit pribéh
aluminotermické reakce. Rychlost reakce 1ze ovlivnit rovnéZ zrnitosti pouZzitého hliniku 1 oxidu. Pfi
velikosti zrn 1-2 mm hofi termit pomaleji, nez jsou-li obé slozky praskovité. Hrubéji zrnity termit
lze ovSem jen obtizné€ zapalit a obvykle je k tomu tfeba vyuZit pyrotechnickych slozi s vysokym
obsahem Al nebo Mg.

Na tepelny efekt a tim i prudkost aluminotermické reakce ma pochopitelné vliv i obsah kysliku
v pouzitém oxidu. Proto termit Mn3;O4/Al produkuje pii hofeni méné tepla a hofi pomaleji, nez
termit MnO»/Al. Je ovSem tieba vzit v uvahu, Ze aluminotermicka redukce vyssich oxidii manganu
vzdy probiha pomérn& bouflivé, protoze kovovy Mn ma velmi nizkou hodnotu t.v. = 2060 °C
i molarniho skupenského tepla vypafovani AH,y, = 221+8 kl.mol ', coz vede k destilaci zhavych
par manganu ven z reakéni zony. Pfitom dochazi k jejich zpétné oxidaci vzdusnym kyslikem a
hoteni téchto termit je proto doprovazeno tvorbou plamene. Pro srovnani: u Zzeleza nachazime
t.v. = 2750 °C, AHyy, = 340 + 13 kJ mol ', a proto je hofeni slisovanych Zelezito-hlinitych termiti
v podstaté bezplamenné.



V nasledujici uloze si budeme demonstrovat efektni prubéh hofeni Fe,Os/Al termitu a vznik
roztaveného zeleza pii této reakci. Zelezo se vSak primyslové vyrdbi jinym zplsobem, a proto
aluminotermie pochopitelné nema z hlediska vyroby ¢i ptipravy Zeleza zadny vyznam.

Pracovni postup:

Aluminotermickou reakci budeme provadét v Samotovém kelimku s otvorem ve dné, kterym
vyredukované a roztavené zelezo vyteCe do podstavené¢ho dalSiho kelimku. Aby bylo mozné
ziskany regulus Zeleza snadno vyjmout, pokryjeme dno kelimku 1-2 cm vrstvou oxidu hote¢natého,
jehoz teplota tani je 2832 °C a pii styku se Zelezem se proto neroztavi.

Ke zhotoveni kelimku pouzijeme 140 g praSkového Samotu, ktery v plastové misce rozmichdme na

hustou kasi s cca 40 cm® vody, v niZ rozpustime 2-3 ¢cm’ vodniho skla. Pfipravenou $amotovou
hmotou pak pfiblizné ze 3/4 zaplnime Zelezny kelimek, jehoZ stény jsme pfedtim potieli tekutym
voskem. Pomoci dfevéné raznice s povoskovanym povrchem poté v Zelezném kelimku
vyformujeme Samotovy kelimek s cca 10 mm silnym dnem. Po vyjmuti raznice jej ponechame
volné suSit na vzduchu do pfistiho praktika. Je-li potfeba zhotovit kelimek s otvorem ve dné,
vyfizneme jej jesté ve vlhké Samotové hmoté korkovrtem o praméru 7 mm.

V Zelezném kelimku za stalého promichavani ocelovou tyCinkou kratce prezihame 14,00 g Fe,0s,
ktery po vychladnuti rozetfeme v porcelanové misce. Jemné rozemlety Fe,Os na listu papiru pomoci
Spachtle promisime s 6,40 g praskového hliniku a tuto smés pak po ¢astech ddle homogenizujeme
v tieci misce".

Na dno Samotového kelimku s otvorem poloZime 2 kolecka z filtracniho papiru, na né nasypeme
5 g CaF, a pfipraveny termit. Obsah kelimku upéchujeme pomoci malé kadinky a do stiedu
zasuneme vanoc¢ni prskavku, zniZz pfedem odStipneme holy drat. Pobliz odtahového otvoru
digestofe pak umistime plechovou misku s piskem, na ktery polozime Samotovy kelimek bez otvoru
ve dné. Do kelimku vsypeme 5 g praskového MgO, v némz vyhloubime dulek, a ve vysce 2 - 3 cm
nad timto kelimkem uchytime do zihaciho kruhu kelimek s termitem. Na pokyn vedouciho praktika
zapalime prskavku plamenem kahanu a odstoupime do bezpecné vzdalenosti. Po vyhoteni termitu
nechdme Zelezo, které vyteklo do kelimku s MgO, zchladnout a po ocisténi od strusky jej zvazime.
Od vznikl¢ strusky zelezo snadno odliSime pomoci magnetu.

Poznamky:

D Smési praskového Al, Mg a dalsich elektropozitivnich kovi se silnymi okysli¢ovadly, jako jsou
peroxidy, dusi¢nany, chlore¢nany ¢i chloristany, jsou vétSinou velmi citlivé k mechanickym
podnétim, které mohou iniciovat vzniceni nebo dokonce explozi smési. Proto je po smiSeni obou
slozek nikdy nesmime dale roztirat! Dvouslozkové termity s hlinikem vSak jsou v tomto ohledu
zpravidla inertni a pouze sloze s n¢kterymi oxidy tézkych kovi, napt. s CuO, PbO, nebo Pb;O4, by
mohly byt nebezpec¢né.

% Nulovou kyslikovou bilanci vykazuji termity nebo jiné pyrotechnické sloze jejichz slozeni piesné
odpovida stechiometrické rovnici vystihujici pribéh jejich hoteni. Pti zaporné kyslikové bilanci je
ve slozi ptebytek hoflaviny oproti okyslicovadlu. Takové slozeni je ucelné jen tehdy, jestlize
charakter hoteni umoznuje spaleni tohoto prebytku vzdusnym kyslikem.



Uloha ¢&. 3: Elektrodové potencialy

Ponotime-li kovovou elektrodu do roztoku soli, kterd obsahuje kationty kovu, z n¢hoz je
elektroda zhotovena (napt. Ag-elektroda ponotfena do roztoku AgNOs), ustavi se mezi elektrodou a
roztokem potencidlovy rozdil. Pro potencial elektrody plati Nernstova rovnice:
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Velikost elektrodového potencialu daného kovu ani velikost oxidacné redukéniho potencidlu nelze
piimo méfit, Ize je vSak porovnavat s potencidly jinych elektrod. Elektrodové potencidly pfi
jednotkovych aktivitach vlastnich iontli, vztazené na standardni vodikovou elektrodu, se nazyvaji
standardni elektrodové potencidly. Redukéné oxidacni potencidl ptislusného redukéné oxidacniho
systému, v némzZ jsou aktivity redukované a oxidované formy stejné a ktery je vztazen na standardni
vodikovou elektrodu, se nazyva standardni reduk¢éné oxidacni potencial.

Standardni vodikova elektroda je platinova elektroda, pokryta platinovou cerni, ponofena do
roztoku o jednotkové aktivité H' iontii a sycena vodikem pod tlakem 0,1 MPa pfi 25 °C.

Cilem ulohy: porovnat elektrodové potenciadly Ag, Cu, Pb a Zn v 0,01 M roztocich ptislusnych soli
s potencialem standardni vodikové elektrody.

a) Meéreni elektrodovych potenciali Ag, Cu, Pb a Zn:

Pt-clektrodu, ktera bude soudasti vodikové elektrody, ponofime na 1 minutu do asi 30 cm’ horké
lucavky kralovské. (Kadinku s lu¢avkou kralovskou zahtivame kahanem v digestofi. Umistime ji
blizko odtahu a stojan nato¢ime tak, aby z roztoku unikajici plyny - NOCI, Cl, a oxidy dusiku
nepfichazely do styku se stojanem, drzékem a svorkou). Po oplachnuti elektrody vodou ponoiime
tuto elektrodu spolu s jinou Pt-elektrodou do roztoku H,[PtCls] a po pfipojeni na zaporny podl
ploché baterie vylou¢ime na elektrod¢€ platinovou ¢ern. Po 5 minutach elektrody vyjmeme z roztoku
H,[PtCls], oplachneme je destilovanou vodou a 1 minutu s nimi elektrolyzujeme 0,5 M roztok
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H,SO4, pficemz po 30 sekundach zménime polaritu elektrod. Touto elektrolyzou odstranime
z elektrod zbytky platinovaci lazné. Poplatinovanou elektrodu ponofime do 30 ¢cm’ roztoku HCI,

v némz *H* = | a elektrodu sytime mirnym proudem vodiku (2 - 3 bublinky/sec) z tlakové ldhve.
Mezitim, nez se vodikova elektroda vodikem nasyti, naplnime solné mustky nasycenym roztokem
KNOj; (solny mistek ponofime obéma konci do roztoku KNO3; a pomoci vodni vyvévy nasajeme
roztok do mustku, naplnény mistek uzavieme hadickou se zatkou).

Do kadinky o obsahu 50 cm’ nalijeme 25 cm® 0,01 M roztoku AgNO; a kadinku postavime na
korkovou podloZzku do fotomisky. Ag-elektrodu peclivé ocistime jemnym smirkovym papirem,
oplachneme destilovanou vodou, otfeme kouskem vaty a ponotfime do 0,01 M roztoku AgNOs;
v kadince. Kadinku s vodikovou elektrodou postavime na korkovou podlozku vedle kadinky s Ag-
elektrodou a roztoky v obou kédinkach spojime pomoci solného mistku, ktery je oznacen "Ag-H,".
Po pfipojeni elektrod na digitalni voltmetr s vysokym vstupnim odporem zmétime EMS ¢lanku:

Pt-H, (p=0,1 MPa) | H" (*B*=1) || Ag" (0,01 M AgNO; | Ag

E
Tato EMS se rovna ket fhe (viz rovnice 3).

Obdobné postupujeme i1 pii méteni elektrodovych potenciali ostatnich
kovil. Pro spojeni kadinky s vodikovou elektrodou s roztoky soli, v nichz [7#=-=1% S
jsou ponofeny elektrody z pfislusnych kovil je nutné pouZivat jen solnych \ T ol

mustkl s patiicnym oznacenim ("Cu-H,", "Pb-H,", "Zn-H,") a do kddinky T

s vodikovou elektrodou ponotovat konec mistku oznaceny "H,".

E ¢ 5+
Vysledky meéfeni 1 hodnoty Me ME, které vypocitdame z Nernstovy rovnice, zapiSeme do
tabulky, kterou uvedeme v protokolu:

o
elektroda | Fypar gy, B e (oo, | T fite exp.

Ag/Ag" | 0,799 0,681

Cu/Cu*" | 0,337

Pb/Pb*>" | -0,126

Zn/Zn*" | -0,763

b) Bezproudova redukce médi

je zaloZena na rozdilu elektrochemickych potencidlti médi a zeleza:

Cu” + Fe > Cu + Fe**

Odmasténi Zeleza

K redukci pouzijeme Zelezné hiebiky, které je nejprve zapotiebi odmastit. Odmasténi provedeme
nejprve teplou vodou s piidavkem jaru. Po vysuSeni dokon¢ime odmastovaci proces pomoci
petroletheru.



Vliastni redukce
Do kédinky o objemu cca 150 ml nalijeme roztok modré skalice a do néj vlozime odmastény
htebik. Dochazi k vylu¢ovani médi.

Vyhodnoceni
Najdeme v tabulkdch hodnoty standardnich elektrochemickych potenciali meédi a Zeleza
a vypocteme hnaci silu procesu (ve V).

Uloha ¢&. 4: Zpracovani stiibrnych zbytki

Stiibrné soli, pfip. odpadni roztoky z fotografickych procesti, obsahuji znacné mnoZstvi sttibra,
které je mozné z téchto roztokd regenerovat. Toto stiibro vSak byva zpravidla velmi zneci$téno
zbytky soli a dalSich latek. Zakladem metody regenerace tohoto zneciSténého sttfibra je jeho
pfevedeni na nerozpustny chlorid, ktery se po oddéleni od rozpustnych necistot redukuje na
elementarni stiibro kovovym zinkem. Toto stfibro jiz byva relativné Cisté, nicméné vyplati se jej
jesté jednou precistit. Po rozpusteéni stiibra v kyseliné dusi¢né a zalkalizovani vzniklého roztoku
vznikne srazenina hydratovaného oxidu stfibrného. Tato latka se snadno redukuje hydrazinem,
hydroxylaminem, resp. jejich solemi, na elementarni stiibro.

a) Rozpusténi znecisténého stiibra

V kadince o objemu 250 ml navazime cca 2 g zneciSténého stiibra a v digestoti ptfidame 8 ml HNO;
(65 %), obcas promichdme sklenénou ty¢inkou. Rozpousténi stiibra probihd v tomto ptipadé podle
nasledujici rovnice

3Ag+4HNO; — 3 AgNO;+NO +2H,0

Béhem rozpousténi se mohou uvolnovat cervenohnédé dymy oxidu dusic¢itého (monomerni forma
oxidu). Po skonceni reakce se k roztoku s ptipadnymi zbytky tuhé faze (jde o AgCl) ptida cca 100
ml vody.

b) SraZeni stiibra jako AgCl

K reak¢ni smési z predchozi preparace ad a) se ptida 10 ml 20 % HCI (100 ml roztoku 20 % HCI si
piipravime fedénim z konc. HCI), k vypoctu pouzijeme kiizové pravidlo nebo sméSovaci rovnici,
prip. chemické tabulky. Sttibro se vysrazi jako AgCl (bila srazenina).

AgNO; + HClI —» AgCl + HNO;

Smés se sraZzeninou zahiejeme k varu za obCasného zamichani ty¢inkou. Z jemné srazeniny AgCl se
tak stanou vétSi vlocky (srazenina zkoaguluje), coz usnadiiuje naslednou dekantaci. Srazeninu
v kadince né¢kolikrat dekatujeme horkou vodou a nakonec témét veskerou vodu odlijeme. Zbytek
v kadince pouzijeme k dalsi preparaci.

¢) Redukce stiibra zinkem

Ke srazeniné AgCl z ptedchozi preparace pridame 8 vétSich granulek zinku. Zalijeme cca 10 ml
20 % HCI, dobfe michdme a po bouflivém pribéhu reakce pridame jesté¢ 10 ml 35 % HCI. Nakonec
pfidame jest¢ 10 ml 35 % HCI a nechdme stat tak dlouho, dokud se nerozpusti posledni zbytky
zinku.
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2AgCl + Zn —> ZnCl, + 2Ag
Zn + 2HCI — ZnCl, + 2H- (vznika vodik ve stavu zrodu)
H- + AgCl —> Ag+HCI

Nejdiive po 1 hodiné sedlinu promichame, dekantujeme vodou a promyvame na frit¢ destilovanou
vodou az do odstranéni poslednich stop Cl iontl (zkousSka pomoci AgNOs). Stiibro na frité
nakonec promyjeme 20 ml ethanolu a nechame ususit. Ziskané stfibro se zvazi a spocita se vytézek
(v %, vztazeno na navazku znecisténého stiibra).

Poznamka: Fritu znecisténou AgCl promyjeme v digestofi konc. amoniakem. Srazenina se
rozpusti, déj popiSeme v protokolu rovnici. Roztoky se stfibrem nevylévame do odpadu, ale
shromazd’ujeme v odpadni 1dhvi.

¢) Docisténi stiibra

Zvazené stiibro ziskané v piedeslé operaci ad c¢) pfevedeme do kadinky o objemu 250 ml,
vypocitame mnozstvi konc. HNOs (pocitame s 20 % nadbytkem) potiebné k jeho rozpusténi
a stfibro rozpustime. Po rozpusténi pfiddme cca 100 ml vody a roztok alkalizujeme 30%-nim
roztokem NaOH (pouzijeme cistotu p.a.) do neutrdlni reakce (pH papirek). Roztok louhu (cca 50
ml) si pfipravi kazdy student sam. Pak se piida za stdlého michani dal$i porce roztoku NaOH,
pficemz dojde k vysrazeni ¢ernohnédého hydratovaného oxidu stfibrného. Poté se roztok ptivede
k varu a opatrné€ se za stdlého michani pfilije 25 ml 30 % roztoku hydratu hydrazinu. Stiibro se
redukuje v podob¢ Sedého prasku, ktery sedimentuje pomalu ke dnu nadoby. Sedlinu piipadné
nekolikrat dekantujeme Cistou vodou. Nakonec srazeninu odfiltrujeme na frit€¢ S3. Produkt na frité
promyjeme destilovanou vodou a ethanolem. Susi se v suSarné pii 110 °C.

Vytézek se stanovi se jednak vzhledem k piivodni navéazce znecisténého stiibra a jednak vici stiibru
ziskanému v postupu ad c).

d) Taveni stiibra

Stiibro ode vSech posluchact se kolektivizuje v porcelanovém kelimku a provede taveni do jednoho
kusu pod vrstvou boraxu v elektrické picce.

Vlastnosti Ag: stiibroleskly kov, chemicky relativné staly, t.t. 961 °C.



Uloha ¢.5:  Priprava metalografickych vzorki a jejich
pozorovani na svételném mikroskopu

Mezi zadkladni 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 ¢ast kovového predmétu, oddéleny vhodnym zplsobem tak, aby byly
zachovany veSkeré jeho charakteristické znaky. Misto, zptusob odbéru vzorku a jejich pocet se fidi
ucelem pozorovani. Pii odbéru vzorku nesmi dojit k tepelnému nebo mechanickému ovlivnéni
struktury.

Preparovani

Preparovani vzorki ma wusnadnit a urychlit vlastni zhotoveni metalografického vybrusu.
Nejjednodussi zpisob je zaliti vzorkli do samotvrdnoucich pryskyfic. Mezi moderni zpusoby
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 rucni,
mechanické a automatické.

LeSténi

Po vybrouseni je tfeba z plochy vybrusu odstranit veskeré nerovnosti a rysky tak, aby vznikl zcela
hladky povrch. Toho Ize dosdhnout mechanickym leSténi. Pii mechanickém lesténi material
s povrchu vzorku neubyva, vrcholky povrchové drsnosti jsou tlakem lesticiho prasku deformovany
a tim zhlazovéany. LeSténim je materidl na povrchu vzorku tvafen do znacné hloubky — vznika
deformovana vrstva tzv. Beilbyho vrstva.

Leptani — vyvolani struktury

Na vylesténém povrchu vzorku lze jiz pozorovat nékteré strukturni slozky (grafit v litinach,
nekovové ¢astice a vimeéstky) a vady materialu (praskliny, korozi, ap.), Aby bylo moZzné pozorovat
vlastni strukturu materidlu, je nutné odstranit u mechanicky lesténych vzorkl tvarenou Beilbyho
vrstvu a vhodnym zptsobem vyvolat mikrostrukturu. To se dociluje chemickou cestou tj. leptanim
vzorku pomoci chemickych Cinidel (vétSinou alkoholické roztoky kyselin).

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

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 &. 6:  Osetieni pfedméti ze Zeleza a jeho slitin —
chemicka a elektrolyticka deionizace

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

Zadani

Na predlozenych vzorcich zeleznych predmétl aplikujte nize uvedené postupy uréené pro
jejich desalinaci, U€inek desalinace ovéite méfenim koncentrace chloridovych iontli pomoci
orientani zkouSky dusi¢nanem stiibrnym a potenciometricky (iontové selektivni elektrodou),
vysledky méteni u jednotlivych metod porovnejte.

Poznamka

Proces desalinace Zeleznych nalezii je Casové narocnd metoda, kterd mliZze trvat aZ nékolik
tydnii. Zamérem ulohy je ptiprava vhodnych roztokt (ad 1 a 2) a aparatury (ad 3) pro odsoleni
zeleznych pfedmétl,, sledovani pribéhu desalinace stim, Ze vyhodnoceni uc¢innosti metod
desalinace, tj. méfeni koncentrace chloridovych iontl bude provedeno v nasledujicich cvicenich.
Studenti pod vedenim pedagoga navrhnou vhodny reZim pro stanoveni periody méfeni Cl°
a vymyvani lazni.

Deionizace destilovanou vodou

e Desalinace Zeleznych predmétl se provadi ve vyménované destilované vodé.

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

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

Deionizace hydroxidem lithnym

e Princip metody spoc¢iva v maceni predméti po dobu cca 30 min. v methanolickém roztoku
0,2 — 1 % hydroxidu lithného.
e Pfedméty jsou poté vymyvany ve vymenované destilované vode¢.
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e Pribézné se méfi koncentrace CI. Jestlize nedochéazi ke zvySovani koncentrace chloridu,
lazen je vyménéna za novou. Desalinace je ukoncena pii negativni zkouSce na pifitomnost
CI.

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

Elektrolyticka deionizace

Predméty polozte do kovového nerez koSiku a umistéte do sklenéné vany naplnéné

roztokem s nasledujicim sloZenim (objem roztoku zvolte tak, aby pfedméty byly ve vané potopeny).

e 1 1destilovana voda

o 8 g KH,POj4 (prim. fosfore¢nan draselny)

e 1 g NaHPO4.12H,0 (sek. fosforecnan sodny)
e 10 g C¢HsCOONa (benzoan sodny)

1. Zméite pH elektrolytu.

2. Nerez kosik zapojte ke zdroji el. proudu jako katodu. Anodou jsou dva pasy, vyrobené
z titanu se specialni povrchovou upravou.

3. Nastavte optimalni  elektrochemicky potencial Zeleznych  pfedméth  pomoci
merkurosulfatové elektrody (EMSE = -1050 +/- 50 mV).

4. Pribézné kontrolujte nastaveni hodnoty EMSE.

5. Zaznamenejte hodnoty zdroje proudu a napéti.

6. Prubézné se méti koncentrace Cl'. Jestlize nedochazi ke zvySovani koncentrace chloridi,
lazen je vyménéna za novou. Desalinace je ukoncena pfi negativni zkousce CI'.

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

Kalibraéni graf pro stanoveni chloridii chloridovou elektrodou

Chloridova elektroda patfi do kategorie iontové-selektivnich elektrod, ktera umoziuje

jednoduché a pohodlIné stanoveni obsahu chloridii v roztoku. Elektroda poskytuje pti méfeni odezvu
kalibrovanou v milivoltech, kterou je zapotiebi prekalibrovat na koncentraci chloridd.

Postup prace:

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

Z tohoto roztoku si odebereme do dalSich dvou odmérnych banék 5 a 10 ml a doplnime po
znacku a opét stanovime odezvu chloridové elektrody.

Roztoky ptipravené v bod¢ 2 zfedime jesté 10x a stanovime odezvu chloridové elektrody.
Sestavime tabulku koncentraci chlorida a odpovidajici odezvy chloridové elektrody.

Na milimetrovy papir sestrojime graf zavislosti E(mV)=f (Cnaci).

Volumetrické stanoveni chloridi metodou podle Mohra

AgNO; + CI' > AgCl + NOy

Postup stanoveni:

Do titra¢ni baiiky odebereme 10 ml vzorku z deionizacni 14zné, ptidame cca 20 - 30 ml
destilované vody a né¢kolik kapek indikatoru (roztok chromanu draselného).

Titrujeme roztokem 0,01 M AgNO; do cervenohn&dého zbarveni suspenze.

Na zéklad¢ uvedené rovnice vypoctéme koncentraci chloridi a srovname s hodnotami
ziskanymi méfenim chloridovou elektrodou.
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Uloha €. 7:  OSetreni predmétii ze Zeleza a jeho slitin -
priuzkum predmétu, mechanické a chemické
Cisténi

Zelezo je nejrozsitendjsim a ¢lovékem nejvice pouzivanym kovem. Jiz od r. 1000 pf. n. 1. se
ze Zeleza, a v menSim mnozstvi 1 z oceli, vyrabély nejriznéjsi nastroje, zbrané, soucasti odévl apod.
Chemicky disté zelezo neni vhodné jako material, protoZe je ptiliS§ mékké. Technicky se Zelezo
pouziva ve spojeni s uhlikem, ktery ma rozhodujici vliv na tvrdost, pevnost, houZevnatost, dobrou
tavitelnost, odlévatelnost a kujnost Zelezného materidlu. Podle obsahu uhliku rozliSujeme
nasledujici zakladni typy Zeleznych sloucenin: 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 krom¢ uhliku a pfimésovych prvka také prvky
ptisadové jako je chrom, nikl, molybden, vanad aj., které zplisobuji zasadni zménu vlastnosti téchto
oceli.

Zelezo vykazuje v piirodnich podminkach velmi nizkou odolnost proti korozi . Vznikajici
korozni vrstvy mohou mit odlisné chemické sloZeni a zabarveni (Cervenohnéd4 rez — oxid-hydroxid
zelezity, cerné sulfidy Zeleza apod.), které jsou zejména v piipadé archeologickych nalezl
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 degradacni proces vedouci az k tiplné preméné Zeleza v korozni produkt.

Pti konzervaci Zeleznych pfedmét se mohou vyskytovat tfi zdkladni typy poSkozeni predmétu:

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

o Predmét se zbytkem kovového jadra (rozsahlejsi koroze, plivodni tvar a povrch predmétu je
jiz tvotfen koroznimi produkty).

e Predmét bez kovového jadra (totalni preména kovu v korozni produkty).

e Vramci konzervatorského postupu je prizkum koroznich produkti potfebny pro urceni
rozsahu a pfi€in poSkozeni oSetfovaného predmétu, zjiSténi pfitomnosti dalSich materiali
(napt. organické zbytky, jiné kovy) a v neposledni fad€ také stanoveni rozsahu a zplisobu
cisténi.

Postup prace

e Na predlozenych vzorcich riizné zkorodovanych zeleznych prfedmétt (svarkové Zzelezo,
ocel, litina) proved'te zakladni prizkum rozsahu poSkozeni a porovnejte typ koroznich
produkti.

e Hodnoceny pfedmét oznaCte a poznamenejte zakladni identifikacni udaje (nazev, evid. €.,
pluvod, datace, hmotnost, rozméry, popi. dalsi informace).

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

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

e Zjisténé informace vyhodnot’te a srovnejte u jednotlivych zadanych vzorkda.

e Na zaklad¢ vyhodnocenych informaci ziskanych béhem prizkumu navrhnéte vhodny
zpusob oSetteni jednotlivych predmét a metody Cisténi.

o Aplikujte nize uvedené metody Cisténi na predlozenych vzorcich zeleznych predméti dle
vyhodnoceni provedeném v prvnim bod¢ postupu prace.
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a) Mechanické ¢isténi
1. Pod dohledem pedagoga pouzijte rizné néstroje (kartaCe, brusku apod.) pro odstranéni
koroznich vrstev. Béhem prace pouzivejte ochranné pomticky (rukavice a bryle).
2. Po ocisténi pfedmét zvazte a zaznamenejte Ubytek hmotnosti.
3. 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 orthofosfore¢na 237 ml

e n-butylalkohol 37 ml

¢ inhibitor, napf. dibenzylsulfoxid (DBS) nebo thiomocovina 0,2¢g

e destilovana voda 1 000 ml

1. Proces odrezovani urychlete pomoci ocelového karta¢e. B&hem odrezovani pouzivejte
ochranné pomticky (rukavice, zastéru apod.).

2. Po ocisténi pfedmét oplachnéte v destilované vodé, vysuste v susarné pii teploté 120 °C.

3. Po zchladnuti pfedmét zvazte a zaznamenejte ubytek hmotnosti.

4. Predmét umistéte do PE sacku s oznaCenim a vlozte jej do exsikatoru (pfedmét je piipraven
pro nasledujici kroky konzervatorského zasahu).

5. Popiste vyhody a nevyhody uvedeného zptisobu ¢isténi.

Lokalni odrezovani pastou na bazi kyseliny fosforecné

e Piipravte pastu z bunicité vaty (popf. filtratniho papiru) prosycenou koncentrovanou kyselinou
fosfore¢nou do vhodné konzistence.

o Pasta se pfenasi na poskozenou plochu pfedmétu Spachtli nebo rukou v gumové rukavici.

e Po zaschnuti pasty se predmét oplachne teplym 5 % roztokem kyseliny fosforecné a cely
postup se opakuje.

e Po ocisténi pfedmét oplachnéte v destilované vode€, vysuste jej v suSarné pfi teplote okolo
120 °C.

e Po zchladnuti pfedmét zvaZte a zaznamenejte Ubytek hmotnosti.

e Piedmét umistéte do PE saCku s oznacenim a vlozte jej do exsikatoru (predmét je piipraven pro
nasledujici kroky konzervatorského zésahu).

e Popiste vyhody a nevyhody uvedeného zptsobu ¢isténi.

Pomiicky

ZkuSebni vzorky zeleznych pfedmétl, ochranné pomicky (gumové rukavice, gumova zéstéra,
bryle), stereomikroskop, vahy, nastroje (skalpel, ocelové kartace, Spachtle, mikrovrtacky a
kotoucové brusky, popft. otryskavaci zatizeni), vétsi magnet, popt. jako ukazka rentgenové snimky
poskozenych zeleznych predmétii, chemikalie, susarna, exsikator.

Literatura:

e Zaklady muzejni konzervace, Moravské zemské muzeum, Brno, 1989.

e Nikitin, Mel 'nikova: Chemie v konzervatorské a restauratorské praxi, Masarykova
univerzita v Brn€, 2003.

e Stambolov, T.: The Corrosion and Conservation of Metallic Antiquities and Works of Arts,
Amsterdam, 1985.
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¢) Osetieni pfedméti ze Zeleza: povrchova uprava — tanatovani, pasivace, konzervace

Pro zvySeni ochrannych vlastnosti se na zelezné predméty aplikuji rtizné druhy natérti jako jsou
vosky, oleje, laky, barvy aj., které maji za cil omezit pfistup kysliku a vzdusné vlhkosti na povrch
kovu. Povrchova uprava tandtovanim je jednim z dalSich preferovanych zptisobli ochrany Zeleznych
predmétli, podobné jako metody pasivace (vytvaieni ochrannych konverznich vrstev na povrchu
kovu).

Zadani
Na predlozenych vzorcich zeleznych pfedmétt aplikujte vybrané metody povrchovych uprav.

Tanatovani

Tanatovani se miZe aplikovat na slabé i siln¢ zkorodovany Zelezny pfedmét. Tanin je
komplex organickych kyselin, které se nachazeji v mnoha rostlindch. Se Zeleznym povrchem
vytvaii ochrannou modro - ¢ernou vrstvu. Vzhledem k zabarveni vzniklé ochranné vrstvy se hodi
tento druh natéru zejména pro svarkové zelezo nebo litinu, uloZzené v interiéru.

Na predloZenych vzorcich Zeleznych predméti aplikujte natér tanatem dle navodu.
Zelezny predmét oCistéte a odmastéte.

Ptipravte 10 % roztok tanatu dle navodu:
e 100 g taninu
e 900 ml destilovana voda
e 50 ml ethanol
e 2 ml konc. kyselina ortho fosfore¢na

Tanin je lehky, naZloutly prasek. Béhem véazeni pracujte s ochrannou maskou a rukavicemi.
Ethanol funguje jako smacedlo a zlepSuje prinik roztoku do poréznich vrstev pfedmétu. Kyselina
fosforecna snizuje pH roztoku a aktivizuje zelezo pro reakci s taninem. Navic kyselina fosforecna
vytvaii ze Zelezem fosforeCnan Zeleznaty, ktery chrani zelezny povrch. Rozpousténi roztoku lze
urychlit jeho zahFivanim.

e Zméite pH roztoku, jeho hodnota by méla byt okolo 2,2 az 2,4. Jestlize pH roztoku je vyssi jak
pH 2.4, ptidejte par kapek kyseliny fosforecné.

e Roztok tanatu nandsejte na povrch zeleza pomoci jemnych zubnich kartackt, pracujte
v rukavicich. Nanasi se vzdy jedna vrstva, ktera se nechd zaschnout a pak se aplikuji dalsi
(alespon Ctyfi natery).

Pasivace povrchu piredmétu

Fosfatovani
Ptedmét se ponoti do 3 % horké kyseliny fosfore¢né na dobu cca 2 — 3 min., po vyjmuti se
osusi ¢istou bavinénou latkou a dosusi v susarné. Poté se povrch predmétu konzervuje.

Chromadatovani
Ptedmét se ponoii do 0,5 — 1 % vodného roztoku chromanili nebo dichromant alkalickych
kov, pti teploté 70 — 100 °C, po dobu 1 — 2 min. Pfedmét se vysusi a konzervuje.

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 osSetfovanych predméti a jejich udrzby.
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Uloha ¢.8:  Zhotoveni kopie pomoci galvanoplastiky

Galvanoplastika je metoda potfizovani kopii, pfi které se do pfipravené formy, sejmuté
z origindlu, vylu€uje pomoci stejnosmérné¢ho 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 ponc¢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 pii 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 ptenasi 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 lazni je minimalné 150 mm. Doporuc¢ené¢ hodnoty proudu jsou
v rozmezi 2 az 2,7 A/dm>.

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

o Formu odmastéte a potrete praskovou meédi pomoci jemného Stétce.

o Ptipravte dostate¢né mnozstvi 1azné — elektrolytu dle vyse uvedeného navodu.

o Pfipravte dostatecné velkou nadobu napt. sklenéné akvarium.

e Formu spole¢né s médénou anodou umistéte dle piipravené nadoby s elektrolytem a pfipojte
ke zdroji el. proudu dle doporucenych 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
rovnomernou vrstvou razové médi. Vylouceni dostate¢né 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.
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Uloha ¢.9:  Ofetieni pfredmétii 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 prevazn€ dva typy koroze: sulfidova a chloridova. OSetieni téchto predméti
zahrnuje zejména pruzkum, ¢isténi a povrchovou upravu.

Pracovni postup: Na vzorcich stiibrnych pfedméti proved’te jejich zakladni prazkum:

e Hodnoceny pfedmét oznacte a poznamenejte zdkladni identifika¢ni udaje (nazev, evid. €.,
puvod, datace, hmotnost, rozméry, popft. dalsi informace).

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

o Posudte zplisob zhotoveni pfedmé&tu napf. pajeni, dutd mista apod..

e Zhodnot'te typ a rozsah koroznich produkti. PouZzijte vizudlni hodnoceni a pozorovani pomoci
stereomikroskopu.

e Zjisténé informace vyhodnotte a srovnejte u jednotlivych zadanych vzorki.

e Na zéklad¢ vyhodnocenych informaci ziskanych béhem prizkumu navrhnéte vhodny zplsob
oSetieni jednotlivych pfedméth a metody ¢isténi.

o Diskutujte moznosti ¢iSténi vzhledem k charakteru predméta.

e Pod dohledem pedagoga aplikujte uvedené metody Cisténi a povrchové Upravy na predlozenych
vzorcich stfibrnych predméta.

Odstranéni sulfidu stribrného

Mechanické Cisténi:

e Pro odstranéni zejména slabsich vrstev Ag,S pouzijte komer¢ni ptipravky (pasty, vatu).

o Lestici pastu Ize piipravit téz z plavené kiidy v destilované vod¢ s nékolika kapkami ¢pavku.
e Po ocisténi predmét oplachnéte v destilované vode a osuste.

e Predmét zvazte a zaznamenejte ubytek hmotnosti.

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

Chemické cisténi:

e Pro chemické ¢isténi se pouziva 5 — 15 % roztoky organickych nebo anorganickych kyselin
(napft. kyselina mraven¢i, citronova nebo fosfore¢nd).

e Pro Cisténi stiibra lze pouzit také nasyceny roztok Chelatonu 3 za zvySené teploty.

« Cisténi a odmastovani stiibra se provadi ve vodném roztoku Chelatonu 3 v ultrazvukovém
ptistroji.

e Pfedmét by m¢l byt ponoten v roztoku co nejménég; bezpecnéjsi je ho aplikovat lokalné, pomoci
vatovych tampont (zejména obsahuje-li predmét dutd mista apod.).

e Po ocisténi predmét diikladné oplachnéte v destilované vod¢ a osuste.

e Piedmét zvazte a zaznamenejte ubytek hmotnosti.

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

Elektrochemicka redukce:
Sttibrny pfedmét se umisti spole¢né s hlinikovou elektrodou do nadoby s 20 % NaCOs a
zahtiva se. Pfi¢emZ dochdzi k redukci iontl stfibra zpét na kov dle reakce:

Al + 3Ag" > AP + 3Ag

e Po ocisténi predmét diikladné oplachnéte v destilované vodé a osuste.

e Pfedmét zvaZte a zaznamenejte ubytek hmotnosti.

e Popiste vyhody a nevyhody uvedeného zptisobu €isténi koroznich vrstev.
e Odstranéni chloridu stfibrného
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Pro odstranéni AgCl se pouziva ziedény ¢pavek nebo 5 % roztok thiomocoviny s pridavkem
detergentu.

Katodicka polarizace:

Katodicka polarizace se provadi v ldzni 3% vodného roztoku NaHCO3, pfi¢emz predmét je
v lazni zapojen nejprve jako katoda. Anoda je z korozivzdorné oceli a proudovou hustotu je nutné
nastavit na hodnotu pfiblizné 100 A/m”>. Doba rozruSovani koroznich produkti je maximalng
1 minuta. Soucasn¢ s polarizaci dochazi k vyvoji vodiku a sulfanu, a proto je na zavér nutné
piredmét na cca 1-2 vtetiny zapojit ve stejné lazni jako anodu.

Zbytky rozrusenych koroznich vrstev se po ukonceni katodické polarizace z povrchu
predmétu snadno mechanicky odstrani pomoci komeréné dostupnych cisticich prostfedkt (Cistici
vata) nebo pomoci bunicité vaty a oxidu hotfe¢natého.

Pasivace: Chemicka 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 zdvérecna 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 pftili§ doporu¢ovano pro zavére¢nou konzervaci stiibra.
Nicméné v pripad¢ vystaveni predmétl je mozné pouzit napt. mikrokrystalicky vosk.

Uloha ¢. 10:  Osetieni pfredmétii ze médi a jejich slitin -
pruzkum, stabilizace

Meéd’ sehrala diileZitou roli ve vyvoji lidstva. Pfedméty ze slitin médi se vyskytuji pomérné
Casto v muzejnich sbirkdch (archeologické néalezy, mosazné soucasti riznych zafizeni a pfistroj,
hudebni néstroje apod.), ale byvaji také pouzity pro zhotoveni uméleckych objekti vystavenych
v exteriéru. Podle charakteru prostfedi se miize u médénych piedmétl projevit rizny stupen koroze,
od nepatrnych skvrn az po silné€jsi korozni vrstvy. Konzervace predmétli mtize byt provadéna za
ucelem zachovani nebo odstranéni patiny.

Pracovni postup

Na ptedlozenych vzorcich rtiznych predmétli ze slitin médi (napf. tombak, mosaz, bronz)
proved’te jejich zakladni prizkum. Hodnoceny pfedmét oznacte a poznamenejte zdkladni
identifika¢ni tidaje (nazev, evid. ¢., plivod, datace, hmotnost, rozméry, popt. dalsi informace).

o Zjistéte dulezité 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 vzorka.

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

e Diskutujte moznosti €iSténi vzhledem k charakteru predméta.

e Pod dohledem pedagoga aplikujte nize uvedené¢ metody konzervace na piedlozenych vzorcich
médénych predmétt dle vyhodnoceni provedeném v zadani.
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a) Elektrolyticka redukce bronzovych predméti

Bronzové archeologické predméty byvaji napadeny tzv. bronzovou nemoci. Pti¢inou tohoto
poskozeni je chlorid méd'ny (nantokite), pfitomny v koroznich vrstvach, ktery vlivem kysliku a
vlhkosti oxiduje na chlorid méd’naty (paratakamite). Tento korozni produkt se projevuje jako Sedo-
zelené praskovité skvrny na povrchu kovu, zpiisobujici poSkozeni patiny a stimulujici korozni
proces, ktery vede az k uplné degradaci predmétu.

4 CuCl+4H,0+0; — CuCl,.3Cu(OH);, +2HCI
Pracovni postup: Redukce chloridu méd’'ného probiha dle schématu:
CuCl + ¢ > Cu + CI

o Piipravte elektrolyt 5 % seskvikarbonat sodny NaHCO;.Na,CO;

o Zmeéite pH elektrolytu.

e Zmeéite koncentraci Cl° v elektrolytu (napf. potenciometricky pomoci chloridové iontové
selektivni elektrody).

e Pfipravte vhodnou nadobu (napt. akvarium) pro umisténi elektrolytu a predmétu.

e Piedmét zapojte na katodu; anodou je nerezovy ocelovy plech.

e Pomoci merkurosulfatové elektrody nastavte optimalni elektrodovy potencial katody (-0,74 V).

e Poznamenejte hodnoty proudu a napéti zdroje.

e Pribézné kontrolujte koncentraci Cl v elektrolytu. Pokud nedochazi ke zvySovani koncentrace
chloridt, lazen je vyménéna za novou. Stabilizace je ukoncena pii koncentraci CI° odpovidajici
Cistému elektrolytu.

e  Pribézné kontrolujte zmeénu zabarveni patiny.

e Po ukonceni stabilizace je pfedmét vymyvan v destilované vodé a vysusen v susarné, nasleduje
pasivace a povrchova tprava.

e Vyhodnot'te pritbéh stabilizace: mnoZstvi odstranénych chloridi, barevné zmény patiny.

Poznamka
Stabilizace bronzového predmétu trva cca 1 tyden, proto ukonceni procesu stabilizace a jeho
vyhodnoceni bude provedeno v nasledujicim cviceni.

b) Patinovani médi

Na médéné plisky aplikujte vybrané patinovaci roztoky pomoci Stétecku, tampdénu nebo
hadiiku, pfi¢emz je nutné Stétecek ¢i tampon roztokem pouze lehce ovlhéit a roztok dikladné
rozetfit. V pfipadé¢ nanéseni silné vrstvy patinovaciho roztoku a vzniku viditelnych kapek na
povrchu plisku dojde k utvoteni silné vrstvy patiny, ktera se vSak z povrchu kovu snadno stira. Po
naneseni roztoku nechte vrstvu zaschnout a po Case patinovani opakujte, az se docili zddaného
odstinu patiny. Sva pozorovani zapiste.

Svétle zelena patina na hnédém pozadi

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

Modrozelenad patina na svétlehnédém pozadi, polomatnad (2111)

Octan méd’naty 20g Aplikace :
Chlorid amonny 35¢g za studena, n¢kolikrat denné
Voda 11
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Zelena patina na Sedohnédém pozadi, polomatna (2128)

Dusi¢nan méd’naty 200 g Aplikace:
Chlorid sodny 200 g ponofenim do vrouciho roztoku
Voda 11 (30 minut)

Modrozelend patina na hnédém pozadi, polomatna (2133)

Siran amonny 105 g

Siran méd’naty 35¢g Aplikace:

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

Uloha &. 11:  Osetieni pfedmétii ze médi a jejich slitin —

Cisténi, povrchova uprava

Odstranéni patiny

e Na pfedloZzenych vzorcich slitin médi pouzijte nize uvedené metody CcCisténi. Porovnejte
ucinnost jednotlivych chemickych roztoki pii odstraiiovani koroznich vrstev.

e Znama metoda je zaloZena na pusobeni nasyceného vodného roztoku Chelatonu 3. Proces
CiSténi se mize urychlit vyssi teplotou 14zn€ 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 kyseling fosforecné.

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

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

e Po cisténi se predmét oplachne destilovanou vodou a vysusi se. Dale se aplikuje pasivace
a zaverecnd konzervace.

Stabilizace pomoci inhibitoru

e Standardni postup stabilizace médénych predméti spocivd v jejich ponofeni do
3 % benzotriazolu (BTA) v ethylalkoholu za pokojové teploty na dobu cca 24 hodin
(Gc¢innost 1ze zvysit aplikaci za vakua).

e Pfedmét je poté oplachnut v ethylalkoholu a vysusen.

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

Poznamka

BTA je karcinogenni latka, a proto je nutné pii praci dodrZovat pfislusnd bezpecnostni
opatfeni (zabranit vdechovani BTA ve formé& prasku; pouzivat ochranné rukavice pfi praci
s roztokem atd).
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