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1 Analuisitavad proovid

Optilise mikroskoobiga uurides tuvastati analiiiisitavatel proovidel mitu véirvikihti. Tabelis 1
on toodud fotod vérviproovidest ja nimekiri analiilisitavatest kihtidest (vOi prooviterakestest).
Analiiisitavaid kihte eraldati optilise mikroskoobi all iiksteisest skalpelliga kdsitsi ning seega
tabelis ei pruugiolla tdpne kihtide jarjestus (mdni kiht vois jidda kahe silma vahele voi kihte
polnud voimalik iiksteisest eraldada).

Tabel 1. Analiiisitavad varviproovid

Proovi
nr

Proovi fotod Analiitisitavad kihid

- Pealmine hallikas kint

- Heledam pruun (fotol 1 alumine pruun
kiht)+ laikiv tumepruunikas-mustjas
kiht

N-B-1

FOTO 1.

- Pealmine tumedam punane kiht
- Heledam punane (pealmise tumepunase
all)

N-B-2

. FOTO 2.

- Pealmine must kiht
- Beezikasvalge krundikiht (musta all)
- Tumepruun vahekiht

- Alumine paks beezikas-pruunikas
krundikiht

N-B-8

- Pealmine punakas-pruunikas kiht
- Tumepruunikas-mustjas liikiv kiht

- Alumine paks beezikas-pruunikas
krundikint

N-B-11

FOTO 4. Tuki FOTO 5. Tiki

pealmine pool alumine pool

- Pealmine (?) tumepruun
(mustjaspruun) kint
- Helepruunikas-beezikas krundikiht

(toendoliselt alumine kiht)
& »

FOTOG.

N-B-18
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: i
@ L Pealmine hallikas kiht
_ e & Tumepruun (mustjaspruun) Kiht
® VP s pruun ( | hJ”_pk_h_)
N-B-20 | gt ot o/ # By T (arvatavastllpeae alli kihti) N
&;é. AT Helepruunikas-beezikas krundikiht
$ Q‘ L ﬂ Valge proovitera (voimalik, et tera
Q e, & valgest krundist)
. \ FOTO 8.
Pealmine sinakashall kiht
Helepruun + ldikiv tumepruun kiht (vt
tiiki alumise poole fotot 10)
N-B-24 Laikiv tumepruun tiikk (IR spekter
méodetud FT-IR mikroskoobiga)

- Pruunikas-beezikas krundikiht
Valge proovitera (véimalik, et valge
krunt)

FOTO 9. Tuki
pealmine pool

FOTO 10. Tuki
alumine pool -

2 Kasutatavad analluiiisimeetodid

2.1 Stereomikroskoop

Virviproove uuriti ja pildistati optilise stereomikroskoobiga Olympus SZX7, millele on
seadistatud CCD kaamera. CCD kaamera vdimaldab saada vérviproovist pildi arvuti
ekraanile. Mikroskoobi suurendusala on 0.8x — 5.6x. Mikroskoobil on LED ring valgustus,
alumine ja kiiljepealne valgustus.

2.2 ATR-FT-IR spektroskoopiline analiiiis

ATR-FTIR spekromeeter

ATR-FT-IR spektrid registreeriti kasutades teemantkristalliga ATR-mikroanaliisaatorit (Smart
Orbit microsampling accessory), mis on paigaldatud Nicolet 6700 FT-IR spektromeetrile. FT-
IR spektromeetril on DLaTGS detektor, Vectra Aluminum interferomeeter ja optiliseks
materjaliks Csl. Smart Orbit on horisontaalne tthepdrkeline mikro-ATR-seade, millel on IR
kiire sisenemisnurk 45° ja aktiivne proovi ala 1.5 mm. FT-IR spektromeetri kaitsmiseks
ohuniiskuse eest puhutakse pidevalt libi spektromeetri kuiva Shku.

ATR-FT-IR spektromeetril on vdimalik analiilisida erinevaid vedelikke, tahkeid proove,
pulbreid, pehmeid ja viga kovasid materjale, ka kiude.

IR spektrite registreerimine

ATR-FT-IR-iga mootes eraldati vérvikihid optilise mikroskoobi all kisitsi. IR spektri
registreerimiseks  vOeti skalpelli otsaga ja pintsettidega eraldatud proovikihi (voi
proovikiibeme), asetati see ATR teemant kristallile ja proov suruti pressiotsikuga tugevasti
vastu kristalli pinda (kvaliteetse spektri saamiseks peab kontakt proovi ja kristalli vahel olema
hea) ning seejdrel registreeriti IR spekter.

IR spektrid registreeriti mitmest sama varvi purukesest ja analiilisitunnistusse valiti parema
kvaliteediga IR spekter.

Kasutati jirgmisi spektromeetri parameetrid: mddtepiirkond 225-4000 cm™, lahutusvoime 4
cm™, keskmistatavate spektrite arv: 256, apodisatsioon: Happ-Genzel.

S. Vahur
T60 teostaja
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Spektromeetrit juhiti ja spektreid t6odeldi Thermo Electron’s OMNIC programmis.

Koikidel registreeritud IR spektritel teostati ATR-korrektsioon (tegemist on matemaatilise
funktsiooniga, mille abil teatud parameetreid muutes saadakse transmissiooni-lihedaseks
korrigeeritud IR spekter).

2.3 FT-IR mikroskoop

Lisainfo saamiseks teostati analiitisid veel FT-IR mikroskoobiga.

Mootmisteks kasutati Nicolet iN10 MX integreeritud FT-IR mikroskoopi, millega on
voimalik registreerida FTIR spektreid ja teha analiiiise iilikorge lokaalsusega ja iilivdikeste
objektide pealt.

Modtmisel kasutati pohiliselt ATR reziimi, selleks kasutati germaaniumist ATR otsikut.
FT-IR mikroskoobiga mdddeti ATR-FT-IR spektrid otse varviproovilt aga ka ristldike lihvilt.

Proovitiikikeste modtmiseks asetati need metallist plaadile ja plaat asetati FT-IR mikroskoobi
alla. Pildi funktsiooni abil otsiti varviproovil sobiv koht ja fokuseeriti. Seejirel automaatselt
juhiti ATR otsik proovil vajalikule kohale ning registreeriti ATR-FT-IR spekter.

Koikidelt proovitiikkidelt ei saanud moota korralikku IR spektrit. Seetdttu valati moned
proovitiikid poliimeeri (Technovit 2000 LC) ja tehti ristldikelihvid. ATR otsikuga registreeriti
vajalikest kihtidest IR spektrid otse ristloikelihvilt. Kuna analiiisitavad proovid olid
imepisikesed ja oli keeruline mikrolihvis koiki Kihte vilja lihvida, siis monele lihvile jii
poliimeer peale. See aga takistas moningate proovide korralikku modtmist.

Kasutati jérgmisi parameetrid: mddtepiirkond 600-4000 cm™, lahutusvdime 4 cm™,
keskmistatavate spektrite arv: 16.

FT-IR mikroskoopi juhiti ja spektreid ning proovidest saadud pilte t66deldi Thermo
Electron’s OMNIC PICTA programmis.

Koikidel registreeritud IR spektritel teostati ATR-korrektsioon.

S. Vahur
T60 teostaja
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3 Analuusitulemused

ATR-FT-IR spektroskoopilisel meetodil ja FT-IR mikroskoobil registreeritud proovide IR
spektrite interpretatsioonid on toodud kokkuvdtvalt alljargnevates tabelites.

3.1 PROOV N-B-1

IR spektrite lainearvud (cm™)

Tulemused ja kommentaarid

PEALMINE HALLIKAS KIHT

Kips (CaSO,42H,0): 3526, 3405, 3243, 1681, 1620,

Pealmine hallikas kiht sisaldab valdavalt kipsi ja
kaltsiumkarbonaati (kriiti). Sideainet on véga keeruline
tuvastada kuna valdavalt on IR spektris kriidi ja kipsi
neeldumisjooned.

Pigment/ 1150-1100 (neeldumised selles alas), 669, 600, ~ 471

tditeained | Kriit (CaCO3): 1450-1400 (intensiivne neeldumine selles
piirkonnas), 873, 712

Sideaine IR spektris esinevad C-H vdnkumistele iseloo mulikud

neeldumised lainearvude vahemikus 2961-2853 cm™.

Fotol 1 on niha, et hallil kihil on peal valge materjali
jalgi. Selleks valgeks materjaliks on tdendoliselt kips.

HELED AM PRUUN + LAIKIV TUMEPRUUNIKAS -MUSTJAS KIHT

Pigment/
téditeained/
lisandid

Kips (CaS0O,4-2H,0): 3516,
3401, 1683, 1619, ~1112,
671, 604

Kriit (CaCOs): 1430-1390
(neeldumine selles alas), 873
Silikaatne aine: 3696,
1100-1000 (intensiivsed
neeldumised selles alas),
910, 796, 776, 523, 469,
447, 366, 346

Sideaine

C-H valentsvdnkumised
lainearvudel 2922 ja 2852
cm?

Maksimum lainearvul 1548
em? kuulub tdendoliselt
amiidide C-N-H
neeldumisele (amiid I1)

IR spektris esinevad Kipsile ja kriidile iseloomulikud neeldumisjooned. Lisaks
tuvastati IR spektris silikaatidele kuuluvad neeldumised. Tdendoliselt kuuluvad need
kaoliinile (savile) (Al,052Si0,2H,0). Kaoliin on iiks levinumaid silikaatseid
mineraalseid lisandeid ja téiteaineid, mis esineb erinevates muldpigmentides. Pruuni
vérvi andvaks komponendiks on tdendoliselt raudoksiidi sisaldav pruun ooker voi
umbra. Selle spektri pohjal on keeruline Fe,O tuvastada kuna
neeldumismaksimumid on vdga madala intensiivsusega ja kattunud osaliselt
silikaatse aine neeldumistega.

Spektris on mitmeid spektrijooni, mis kdrge tdendosusega kuuluvad amiididele ja
viitavad valgulise aine sisaldumisele proovis. IR spektris C-H vonkumised ja
amiidide C-N-H neeldumine lainearvul 1548 cm™ vaivad kuuluda valgulisele ainele.
Teine karakteristlik valgulisele ainele kuuluv neeldumine lainearvul ~1640 cm™
(amiid I: amiidide (-CONH-) karboniilriihma (C=0) neeldumine) vdib olla kattunud
Kipsi 1683 ja 1619 cm™ neeldumistega. Amiidide/valkude esinemisele viitab ka
lainearvude vahemikus 3700-3000 cm™ asuva laia — tdendoliselt N-H
valentsvonkumistele kuuluva — joone kuju. Kui valgulised ained esinevad proovis,
siis see viitab sellele, et tegemist on temperavirviga.

Proovi N-B-1 IR spektrid
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interpreteeritakse koos ATR-FT-IR spektromeetri ja FT-IR

mikroskoobiga moddetud IR spektrid (need spektrid tdiendavad teineteist).

IR spektrite lainearvud (cm™)

Tulemused ja kommentaarid

PEALMINE TUMEDAM PUNANE KIHT

Pigment/
tditeained

Raudoksiid (Fe,03): 550-230 (neeldumised selles alas)
Silikaatsed ained: 1100-1000 (neeldumised selles alas), 909, 798,
779, 550-240 (neeldumised selles alas)

Kriit (CaCO3): 1430-1390 (neeldumine selles alas), 876

Kips (CaS0,4-2H,0): 3521, 3402, 1682, 1619, 1150-1100
(neeldumised selles alas), 670, 598

Sideained/
liimaine

Oli (estri-tiiipi materjal): 4000-3000 (neeldumine selles alas),
2926, 2854, 1739, 1456, 1241, ~1165 (FT-IR mikroskoobiga
maoddetud IR spekter)

Valguline aine (vdib olla): 4000-3000 (N-H neeldumine selles
piirkonnas), 2926, 2854, ~1656, ~1580 (FT-IR mikroskoobiga
mdoddetud IR spekter)

Akriiiilvaiku sisaldav komponent: 2958, 2933, 2872, 1726,
1239, 729 (ATR-FT-IR spektromeetriga moddetud IR spekter)

HELED AM PUNAN E KIHT

Raudoksiid (Fe,03): 570-230 (neeldumised selles alas)
Silikaatsed ained: 1100-1000 (neeldumised selles alas), 911, 797,

Pigment/ 779, 550-240 (neeldumised selles alas)
:.a“ea‘.ned/ Kips (CaS0,-2H,0): 3512, 3400, 1619, 1150-1100 (neeldumised
isandid

selles alas), 673, 605

Kriit (CaCO3): 1430-1390 (neeldumine selles alas), ~877

Oli (neeldumine vahemikus 4000-3000, 2927, 2856, 1731,

1241,~729 (FT-IR mikroskoobiga moddetud IR spekter)
Sideained/ Valguline aine (vdib olla): 4000-3000 (neeldumine selles
orgaanilised | piirkonnas), 2927, 2856, ~1626, ~1560 (FT-IR mikroskoobiga
ained méddetud IR spekter)

Akriiiilvaiku sisaldav komponent: 2961, 2935, 2871, 1722, 727
(ATR-FT-IR spektromeetriga méodetud IR spekter)

Pealmise tumedama punase kihi ja heledama punase
kihi IR spektrid on omavahel sarnased ning
vaadeldakse siin tabelis koos.

M élemad punased kihid sisaldavad tditeainetena
kriiti ja silikaatseid lisandeid (nt kaoliini jms) ning
sideainetena arvatavasti 6li ja mingit valgulist ainet
(seega voib olla tegemist dli-tempera vérviga).

Punase pigmendi tuvastamiseks vorreldi punaste
kihtide IR spektreid mitmete erinevate puhaste
punase pigmendi referentsspektritega. Suurem
sarnasus oli raudoksiidi sisaldava punase ookri (voi
punane muldpigment) spektriga. Punane ooker
sisaldab lisaks Fe,O3-le veel ka silikaatseid
lisandeid (kaoliini, mineraalseid lisandeid jne).
Kuna silikaadid ja raudoksiid annavad neeldumisi
sarnastesse kohtadesse, siis vdivad nende jooned
olla osaliselt kattunud. Seega kindluse mootes
tuleks punase ookri olemasolu kontrollida SEM -
EDS elementmeetodiga (kuna proovi kiibemeid oli
véga vihe, siis ei jddnud neid jargi SEM -EDS
uuringuks).

ATR-FT-IR spektromeetriga mdddetud tumepunase
kihi IR spektris on kipsi neeldumised, mis
puuduvad FT-IR mikroskoobiga mdddetud IR
spektris. Tdendoliselt kipsi jooned kuuluvad
alumisele valgele krundile, mis vdis kaasa tulla
vérvikihte késitsi eraldades.

Lisaks tuvastati ATR-FT-IR spektromeetriga
mdddetud punaste kihtide IR spektrites mingile
orgaanilisele materjalile, tGendoliselt akriililvaiku
sisaldavale komponendile, iseloomulikke
neeldumisi: 3000-2800 cm* ja 1722-1726 cm'™,

Proovi N-B-2 IR spektrid
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3.3 Proov N-B-8

IR spektrite lainearvud (cm™) | Tulemused ja kommentaarid

PEALMINE MUST KIHT

Silikaatsed ained: 1100-1000 (neeldumised selles Must kiht sisaldab téiteainetest kriiti, Silikaatseid aineid
. alas), 907, 540-240 (neeldumised selles alas) (tdendoliselt kaoliin - Al,052Si0,2H,0) ja viga viikeses
gﬂg’?gég Kriit (CaCOs): 1430-1400 (piik selles alas), 872 koguses ka ipsi. Sideaineteks on 6li ja voib olla sisaldab veel
Kips (CaS0,-2H,0): 3525, 3402, 1620, 1150-1100 Ealksemas L(i(l)(guses I~<a \'/‘allgUIIISt ?'UEtC-Mu§ta VaIVltoo:in andvaks
(neeldumised selles alas), 676, 599 omp onendiks on toenaolise’t stisi (C), mis on segatud
— téiteainete ja sideainetega. Siisi ei anna neeldumisjooni IR alas,
o Oli: 2954, 2924, 2853, 1728, 1241 seetdttu pole seda voimalik tuvastada ka IR spektris.
Sideained | Valguline aine (vdib olla): 2954, 2924, 2853, Fotol 3 on niha, et mustal kihil on peal valge materjali jilgi.
~1650, 1543 Selleks valgeks materjaliks on tdendoliselt kips.
BEEZIKAS VALGE KRUNDIKIHT
Pliivalge [2PbCO 4 Pb(OH),]: ~3508, 1420-1380 (lai neeldumine selles alas), Beezikasvalge krundikiht
o 1048, 838, 777, 676 sisaldab pliivalget ja viikeses
oaweained! | Kriit (CaCO3): 1430-1400 (pik selles alas), 874 koguses voib olla kriiti ning
Silikaatsed ained: 3737, 1100-900 (neeldumised selles alas), 470-260 (neeldumised | Silikaatseid lisandeid. .
Sideainetena sisaldab proov &li
selles alas) . .
O (estri-tatpi materjal): 2058, 2922, 2852, 1726 Ja voib ofla ka valgulist
Sideained (e {f-titpi materja ) ’ ‘ : materjali.
Valguline aine (voib olla): 2958, 2922, 2852, 1650, 1539

TUMEPRUUN VAHEKIHT

Erinevad silikaatsed ained: 3702, | IR spektris esinesid ainult erinevatele silikaatsetele ainetele ning sideainele

tpé;gma?gtfi 3621, 1117, 1033, 1000, 909, 795, | kuuluvad neeldumisjooned. Sideainena sisaldab proov arvatavasti oli.
came 754,693 Tdendoliselt vaib analiitisitav kiht sisaldada mingit muldpigmenti (nt kas pruun
. ooker vdi umbra). Selle spektri pdhjal ei saa Fe,O3 tuvastada kuna see annab
Sideained %11'72?523'02928' 2855, 1727, 1457, | neeldumisi lainearvudevahemikus 550-230 cm, samas silikaatsete ainete
' esinemine spektris vihjab mingi muldpigmendi olemasolule.
ALUMINE PAKS BEEZIKAS -PRUUNIKAS KRUND IKIHT
Tiiteained/ Plitvalge [2PbCO+Pb(OH),]: 4000-3000 (neeldumine selles alas), 1400- Analiiisitav proov sisaldab valdavalt
“sa;;edalléle 1350 (lai neeldumine selles alas), 1050, 837, 677 pliivalget ja viikeses koguses
Silikaadid: 500-230 (neeldumised selles alas) mingisu guse|d~5|.llkaatse|d lisandeid.
Sideaine | OIi: neeldumine vahemikus 4000-3000, 2920, 2850, 1728 Sideaineks on oli.

Proovi N-B-8 IR spektrid
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IR spektrite lainearvud (cm™)

Tulemused ja kommentaarid

PEALMINE PUNAKAS KIHT

Raudoksiid (Fe,0O3): 550-230 (piigid selles alas)
Kaoliin (Al,05:2Si0,°2H;0): 3696, 3653, 3653, 1027,

Pigment/ 1006, 913,796, 778, 750, 530-230 (neeldumised selles alas)
taiteained Kriit (CaCOj3): 1430-1390 (piik selles alas), 877
Kips (CaS0O,4-2H;0): 3536, 3403, ~1619, 1150-1100
(neeldumised selles alas), ~674, 601
Valguline aine (voib olla): ~1620 (tdendoliselt neeldumine
Sideained/ kattub Kipsi joonega), 1533, 1444
orgaanilised | AKkriiiil vaiku sisaldav komponent: 2957, 2931, 2873,
lisandid 1724, 1270, 1243 (ATR-FT-IR spektromeetriga méddetud IR

spekter)

Punakas proov sisaldab arvatavasti varviandva komp onendina
raudoksiidi (Fe,03) sisaldavat punast ookrit (mineraaliks hematiit).
Punane ooker sisaldab lisaks hematiidile veel kaoliini
(Al,032Si0,2H,0) ja vihesel mééral monin gaid teisi
mineraalseid silikaatseid lisandeid. Téiteainena on tuvastatavad
kriit ja kips. Sideainena on tuvastatav valguline aine.

Lisaks tuvastati punaka kihti IR spektris akriiiilvaiku sisaldavale
komponendile iseloomulikke neeldumisjooni.

Punase ookri olemasolu oleks soovitav kontrollida veel SEM -EDS
elementmeetodiga. Kuna proovi oli viga véhe ja proovitiikikesed
olid véga viikesed, siis ei jddnud proovi alles, et teostada analiiiisid
teise meetodiga.

TUMEPRUUN IKAS-MUS TJAS LAIKIV KIHT

Pliivalge [2PbCO=Ph(OH),]: 3535, ~1396, 1048, 839, 679

Analiitisitav kiht sisaldab pliivalget, kriiti, vihesel maaral voib
olla ka silikaatseid aineid.

Selle IR spektri jargi on sideainet keeruline tuvastada, sest see
on ulatuslikult lagunenud. Karboksiilaadile iseloomuliku joone
(1522 cm?) ja laia lameda OH valentsvdnkumise joone jér gi

Téiteained/ | Kriit (CaCOj): 1430-1390 (neeldumine selles alas), 873, 711

lisandid Silikaatne aine (vaib olla): ~1094, 775, 500-280
(neeldumised selles alas)

Orgaaniline | Estri-tiiiipi materjal, tugevaltlagunenud: 2923, 2852,

materjal ~1699, vaib olla 1522 (karboksiilaat)

(vahemikus 3600-3000 cm'®) v&ib oletada, et tegemist on
lagunenud &li-sideainega.

ALUMINE PAKS BEEZIKAS -PRUUNIKAS KRUND IKIHT

Pliivalge [2PbCO +Pb(OH),]: 1400-1350 (lai neeldumine selles alas), 1050, 838, 676
Kriit (CaCOj3): 1430-1390 (neeldumine selles piirkonnas), 873, 712, ~ 310

Analiiiisitav kiht sisaldab
pliivalget ja vihesel maéral kriiti,
kipsi ning voib olla ka silikaatseid
aineid.

Arvatavasti on sideaineteks dli ja
v0ib olla ka mingi valguline aine.

R_lgmgnt/ Silikaatne aine (vdib olla): 1100-1000 (neeldumised selles alas), 779, 500-280 (neeldumised
téiteained
selles alas)
Kips (CaS042H,0): 3515, 3406, ~1620, 1150-1100, ~676, 602
L Oli: 4000-3000 (lai neeldumine selles piirkonnas), 2920, 2850, 1729
Sideained

Valguline aine (v6ib olla): ~1620, ~1522

Proovi N-B-11 IR spektrid
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3.5 Proov N-B-18

IR s pektrite lainearvud (cm™) | Tulemused ja kommentaarid
PEALMINE TUMEPRUUN (MUS TJASPRUUN) KIHT

Kips (CaS0O4-2H;0): 3520, 3399, 1682, Analiiiisitav kiht sisaldab kriiti, kipsi ja

1620, 1150-1100 (neeldumised selles alas), | silikaatseid aineid. Uuritav kiht vdib sisaldada

670, 600 ka mingit muldpigmenti (nt kas pruun ooker voi
Pigment/ | Silikaatsed ained: 3698, 1100-1000 umbra). Sellele viitavad 540-240 cmi™
taiteained | (neeldumised selles alas), 748, 540-240 vahemikus esinevad maksimumid.

(neeldumised selles alas) Lisaks tuvastati analiiiisitava kihi IR spektris

Kriit (CaCO3): 1430-1400 (neeldumine tdendoliselt akriitilvaiku sisaldavale

selles alas), 874 komponendile kuuluvaid maksimume.

IR spektris nii suure kipsi sisalduse pohjal vdib
oletada, et virvikihtide eraldamisel vois sattuda
moni peenike krundikiibe ka analiilisitava proovi
hulka. Samas ei saa vélistada, et analiiiisitavas
proovikihis ongi nii suur kipsi sisaldus.

Orgaaniline | AKriiiilvaiku sisaldav komponent: 2958,
materjal 2933, 2873, 1724, 1464, 1271, 1240

HEL EPRUUNIKAS -BEEZIKAS KRUNDIKIHT

Kriit: 1799, ~1412, 873, 712, ~ 306 Krundikihi IR spekter sisaldab valdavalt kriidi ja
Taiteained/ | Kips: 3520, 3402, 1683, 1619, 1160-1100 kipsi neeldumisjooni. Sideainena on tuvastatav
lisandid (lai intensiivne neeldumine selles alas), 672, | tugevalt lagunenud 5.

600, ~ 472

Sideaine Oli, tugevalt lagunenud: 2923, 2852, 1726

%Transmittance

%Transmittance

Proovi N-B-18 IR spektrid
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3.6 Proov N-B-20

IR spektrite lainearvud (cm™)

Tulemused ja kommentaarid

PEALMINEHALLIKAS KIHT

Kips (CaS0O,4-2H,0): 3527, 3400, 1682, 1620, ~1112, 670, 600

gg’:aﬁg Kriit (CaCO3,): 1430-1390 (neeldumine selles alas), 875, 306 Hallikas kiht sisaldab kriiti, silikaatseid aineid ja kipsi. IR
Silikaatsed ained: 3696, 1064, 1004, 803, 782, 522, 468, 363 spekter sisaldab veel mingile akriiiilvaiku sisaldavale
Orgaaniline | Akraalvaiku sisaldav Komponent: 2959, 2932, 2874, 1725, komponendile iseloomulikke neeldumisi.
lisand 1447, 1274, 1242
TUMEPRUUN (MUSTJASPRUUN) KIHT
Pliivalge [2PbCO #»Pb(OH),]: 1400-1350 (lai neeldumine selles alas), 838, 679 Tumepruun kiht sisaldab téiteainena
Kips (CaS0O4:2H,0): 3516, 3406, ~1610, 1150-1100 (neeldumised selles alas), pliivalget ja lisaks veel viikeses koguses
Téiteained/ ~679, 598 kriiti ning silikaatseid aineid, ka kipsi.
lisandid Kriit (CaCO3): 1430-1390 (neeldumine selles alas), 870 Kipsi esinemine vGib olla tingitud sellest,
Silikaatsed ained: 3736, 1082, 1048, 777, 520-310 (madala intensiivsusega et krunditerakesed on sattunud kihte
neeldumised selles piirkonnas) eraldades analiilisitava proovi juurde.
- - - - - ideai k li .
Orgaanilised | Estri-tiiiipi materjal: lai neeldumine vahemikus 4000-3000, 2901, 2842, 1726, S!dea!net on keeru ine Fuva_stada
ialid 5ib olla karboksiil Sideaineks vdib olla 81i, mis on tugevalt
materjali 1528 (voib olla karboksiilaat) lagunenud.
HELEPRUUNIKAS-BEEZIKAS KRUNDIKIHT
Pliivalge [2PbCO s Pb(OH),]: 4000-3000 (neeldumine selles piirkonnas), 1420-1390 Analiitisitav kiht sisaldab

(neeldumine selles piirkonnas), 837, 677

pigmendi/ téiteinena pliivalget ja
lisaks veel kriiti, silikaatseid

juurde tulla krundist). Sideainet
on keeruline tuvastada.

voib esineda IR spektris ka

Pigment/ Kriit: 1450-1400 (neeldumine selles piirkonnas), 875
téiteained Silikaadid: 1100-1000 (neeldumised selles piirkonnas), 966, 903, 783, 520-225 aineid ja ka kipsi (kips vais
(neeldumised selles alas)
Kips: 3522, 3395, 1623, 1160-1100 (neeldumine selles alas), 600
Orgaznilised | ESUFi-tiliipi materjal: 4000-3000 (lai neeldumine selles piirkonnas), 2932, 2904 2860, Sideaineks voib olla li, lisaks
materjalid 1726, 1530 (vaib olla karboksiilaat)

Valguline aine (vdib olla): ~1614 (tdendoliselt neeldumine kattub kipsi joonega), 1530 valgule iseloomulikke jooni.

VALGE KRUNDITERAKE

Taiteaine

Kips: 3528, 3401, 1685, 1621, ~1117, 671, 601

Tegemist on Kipsi sisaldava krundiga,

Sideaine

Oli (estri-tiiiipi materjal): 2953, 2926, 2856, 1730, 1448, 1378

sideaineks on arvatavasti 0li.

Proovi N-B-20 IR spektrid
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IR spektrite lainearvud (cm™)

Tulemused ja kommentaarid

PEALMINE

SINAKASHALL KIHT

Kips (CaSO,4-2H,0): 3528, 3403, 3243, 1620, 1160-1100
(neeldumine selles alas), 672, 600

f;?tg;fzgd Kriit (CaCOs): 1430-1390 (neeldumine selles alas), 873
Silikaatsed ained: 3694, 1061, 1030, 912, 779, 750, 520-
230 (neeldumine selles alas)

Or?aa.” 'I}'”e Akriiiil vaiku sisaldav komponent: 2958, 2933, 2874,

materja 1725, 1448, 1268, 1242

polimeer

IR spekter on sarmane proov N-B-20
pealmise hallika kihi IR spektriga.

Hallikas kinht sisaldab kriiti,
silikaatseid aineid ja Kipsi. IR spekter
sisaldab veel mingile akriitilvaiku
sisaldavale komponendile

iseloomu likke neeldu misi.

HELEPRUUN + LAIKIV TUMEPRUUN KIHT

Pliivalge [2PbCO3 P(OH),]: 1400-1350 (lai neeldumine

Tiiteained/ | selles alas), 1051, 837, 676

lisandid Silikaatsed ained: 3754, 3714, 1096, 772, 500-300
(madala intensiivsusega neeldumised selles piirkonnas)
Oli (estri-tiiiipi materjal): lai neeldumine vahemikus

Sideaine 4000-3000, 2922, 2851, 1727, 1521 (voib olla

karboksiilaat)

LAIKIV TUMEPRUUN TUKK

Pliivalge [2PbCO3¢ Ph(OH),]: 4000-3000 (neeldumine
selles piirkonnas), ~1398

Siin vaadeldakse kahte spektrit koos.

Mbolemad analiiiisitavad kihid
sisaldavad tditeinetena pliivalget ja
silikaatseid aineid. Liikiva
tumepruuni tiiki IR spektris on
tuvastatav veel kriit. Pruuni vérvi
andvaks komponendiks on
tdendoliselt raudoksiidi sisaldav pruun
ooker vdi umbra. Muldpigmendile
viitab veel ka ldikiva tumepruuni tiiki
IR spektris esineva kaoliini
olemasolu. Sideaineks on mdlemil

Pig ment/ Kriit (CaCO3): 1450-1400 (neeldumine selles o
tiiteained | piirkonnas), 874, 704 arvatavasti oli.
Silikaadid: 3697, 1100-1000 (neeldumised selles
piirkonnas), 911, 783
Sideained Oli (estri-tiiiipi materjal): 4000-3000 (neeldumine selles
alas), 2927, 2856, ~1701, ~1163
PRUUNIKAS-BEEZIKAS KRUNDIKIHT
Pliivalge [2PbCO3¢ Pb(OH),]: 4000-3000 (neeldumine IR spektri pdhjal on tuvastatav
Pi v selles piirkonnas), 1420-1390 (neeldumine selles alas), tditeinetena pliivalge ja mingi
t;ggﬁged 1051, 838, 678 tundmatu karbonaat. Sideaineteks on
Mingi karbonaat: 1420-1390 (intensiivne neeldumine toendoliselt oli ja valguline aine.
selles alas), 892, 627
Oli (estri-tiiiipi materjal): 4000-3000 (lai neeldumine
. selles piirkonnas), 2924, 2850, 1730
Sideained .
Valguline aine (vdib olla): 4000-3000 (neeldumine selles
alas), ~1621, 1526
VALGE KRUNDITERAKE
Kips (CaS0O4°2H,0): 3537, 3406, 1683, 1621, 1160-1100 | Analiiisitav valge krunditerake
Taiteained/ | (neeldumine selles alas), 672, 603 sisaldab valdavalt pliivalget ja
lisandid Kriit (CaCOg): 1430-1390 (neeldumine selles alas), 876 | vdhesemal médral kriiti, silikaatseid
Silikaatsed ained: 1029, 1006, 910, 800, 773 aineid. Sideaine on tuvastatav 51
Sideaine Oli: 2958, 2920, 2851, 1727, 733
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Proovi N-B-24 IR spektrid
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4 Jareldused

Virvikihtides tuvastati sideainetena oli ja valku, seega on kasutatud oli-tempera ja ka
oOlivarve. Tiiteainetena tehti kindlaks kriit, silikaatsed ained (nt kaoliin jms), pliivalge ja
Kips.

Punased virvikihid sisaldavad raudoksiidi (Fe,O3) sisaldavat punast ookrit (mineraaliks
hematiit). Punane ooker sisaldab lisaks raudoksiidile veel ka silikaatseid lisandeid (kaoliini,
mineraalseid lisandeid jne). Tiiteainena tuvastati kriit ja Kips. Sideainetena tuvastati
erinevates punastes kihtides nii valgulist ainet kui ka dli.

Nii hele-kui ka tumepruunid kihid sisaldavad tdenéoliselt raudoksiidi sisaldavat pruuni
ookrit vOi umbrat (vdi molemat). Taiteainetena tuvastati erinevates hele- kui ka
tumepruunides kihtides nii pliivalget, kriiti, silikaatseid aineid kui ka kipsi. Sideainetena
tuvastati erinevates kinhtides nii valku kui ka Gli.

Must kiht sisaldab tditeainetest kriiti, silikaatseid aineid (tdenéoliselt kaoliin) ja ka kipsi.
Sideaineteks on 0li ja vdib olla sisaldab veel ka valgulist ainet. Musta vérvitooni andvaks
komponendiks on tdendoliselt siisi (C), mis on segatud tditeainete ja sideainetega. Siisi ei anna
neeldumisjooni IR alas, seetdttu pole seda voimalik tuvastada ka IR spektris.

Analiiiisitavad erinevad krundikihid sisaldavad k&ik suuremal voi vihemal mééral pliivalget,
Kipsi, kriiti ja silikaatseid lisandeid. Sideainetena sisaldavad dli ja voib olla ka valku. Valget
vérvi krunt sisaldas pohikomponendina kipsi.

Lisaks tuvastati mitmete erinevate analiilisitavate proovikihtide IR spektrites mingile
akriitilvaiku sisaldavale komponendile iseloomulikke neeldumisi.
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