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Streszczenie

Renowacja i konserwacja obiektéw dziedzictwa kulturowego w
kazdym kraju jest zadaniem trudnym i czasami wymaga duzej
uwagi. Jest to réwnoczesnie wazne dla podtrzymania kultury i dzie-
dzictwa spoteczenstw. Jednak czesto bardzo trudno jest znalezé
odpowiednie materiaty stosowane w przeszto$ci i dlatego w wyniku
zastepowania ich dostepnymi spoiwami cementowymi, moze
dojs¢ do uszkodzenia starych materiatow. Z tego powodu trzeba
zbadac te antyczne materiaty i opracowa¢ podobne zastepcze, o
zblizonych wtasciwosciach. Ten materiat zastepczy powinien mie¢
podobny sktad mineralny i wiasciwosci fizyczne, a woéwczas nie
bedzie stwarzat probleméw w trakcie naprawy i po jej wykonaniu.
W niniejszej pracy, przy uzyciu nowoczesnych technik analitycz-
nych, a przede wszystkim mikroskopii elektronowej, rentgenografii
i spektroskopii w podczerwieni, zbadano skfad antycznej cegty
ptywajgcej, stosowanej w indyjskim obiekcie zabytkowym. Okre-
$lono réwniez wtasciwosci fizyczne, a mianowicie ciezar wtasciwy,
gestos¢ nasypowa, zawartos¢ pustek i porowatos¢. Na podstawie
przeprowadzonej analizy mozna stwierdzi¢, ze cegty byly lekkie,
o0 czym decydowata duza porowatosé, i mogty ptywa¢ w wodzie,
gdyz byty to pojedyncze pory zamkniete. Cegty wykonano z gliny
prazonej w niskich temperaturach, co pozwolito uzyska¢ duzg
porowatos¢. Sktad chemiczny cegiet, oznaczony pod mikroskopem
elektronowym przy zastosowaniu mikroanalizy rentgenowskiej,
skfadat sie z kwarcu, tlenku glinu i hematytu. To niskotempera-
turowe prazenie gliny zostato poparte analizg FTIR, wykazujgca
wigzania Si-O, ktére nie sg trwate w wysokiej temperaturze.

Stowa kluczowe: obiekty dziedzictwa kulturowego, lekka cegta,
inzynieria odwrotna

Summary

Restoration and preservation of Heritage Structures in any country
is a challenging task and sometimes requires urgent attention. Mo-
reover, it is important for sustenance of culture and heritage of the
society. But many times, it is very difficult to find matching materials
used in the past and hence due to use of available cementitious
materials there can be degeneration of existing material. In view
of this, there is a need to characterize these ancient materials and
develop alternate materials with almost similar characteristics. With
this knowledge, an alternate material similar in mineral composi-
tion and physical properties need to be developed, which will not
have compatibility issues during and after repair. In the present
study, the material characterization of an ancient floating brick at
an Indian Heritage site was examined using modern analytical
techniques like SEM-EDS, XRD and FTIR. In addition, the physical
properties like specific gravity, bulk density, voids ratio and porosity
were also determined. From the analysis, it could be confirmed
that the bricks were light in weight due to the pores content and
could float in water due to the non-interconnected porosity. Also,
the presence of quartz, alumina and hematite from SEM-EDS
analysis confirmed that these bricks were made of firing the clay,
at lower temperatures, to induce pores. This low temperature firing
of clay was supported by FTIR analysis indicating the presence
of Si-O bond that would have disappeared at higher temperature.

Keywords: Heritage structures, material composition, light mass
brick, reverse engineering
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1. Wprowadzenie

Obiekty dziedzictwa kulturowego i zabytki w kazdym kraju, $wiad-
czg o znakomitej przesztosci (1). Indie sg znane z bogactwa
zabytkow i obiektéw dziedzictwa kulturowego, ktére swiadczg
o architektonicznych upodobaniach ludnosci. (2,3). Ponadto, ze
wzgledu na bogatg r6znorodnos¢ kultur i religii, w Indiach zacho-
waly sie liczne swigtynie, meczety, koscioty, stup i mahali, ktére
manifestujg forme i podejscie kaptanéw do popularyzacji swoich
kazan (4). UNESCO powotato ICOMOS (International Council
on Monuments and Sites), aby pokaza¢ swoje zaangazowanie
w ochrone dziedzictwa kulturowego poprzez wspétprace miedzy-
narodowg, w ktorej ICOMOS petni role konsultanta (5). UNESCO
opisato $wiatowe dziedzictwo kulturowe w odniesieniu do zabytkow
i miejsc, ktére majg wyjagtkowg wartos¢ z punktu widzenia historii,
sztuki i nauki (6). Struktury zabytkowe w trakcie swojego istnienia
ulegaty réznym rodzajom uszkodzen spowodowanych zjawiskami
naturalnymi, miedzy innymi oddziatywaniami termicznymi, che-
micznymi i fizycznymi zjawiskami dynamicznymi, przede wszystkim
trzesieniami ziemi (5).

Naprawa i renowacja jest procesem majgcym na celu przywréce-
nie pierwotnej integralnosci konstrukcji, ktéra ulegta uszkodzeniu
w ciggu dtugiego czasu. W sektorze budowlanym naprawa
i renowacja obiektéw dziedzictwa kulturowego ma ogromne
znaczenie (7), ze wzgledu na ich spojnos¢ z wartoscig kulturowg
kraju. Przywrdcenie do stanu pierwotnego jest ostatecznym celem
napraw i renowacji (8). W celu przywrdcenia stanu pierwotnego
nalezy ograniczy¢ te dziatania do minimum (9). Przywracanie do
stanu pierwotnego oznacza odtworzenie starej konstrukcji poprzez
usuniecie dodatkowych warstw lub ponowne jej odtworzenie
z istniejgcych elementéw, bez wprowadzania nowych materiatow.
Konserwacja to proces ochrony obiektow dziedzictwa kulturo-
wego, w celu zachowania ich historycznego, architektonicznego
i kulturowego znaczenia. Ochrong jest zabezpieczenie konstrukgcji
zabytkowej w jej oryginalnej formie przed zniszczeniem, podczas
gdy rekonstrukcja polega na przywrdceniu stanu konstrukcji jak
najbardziej zblizonego do pierwotnego, ale przy uzyciu nowych
materiatéw (5).

Naprawa i renowacja konstrukcji jest w dzisiejszych czasach
sprawg pierwszorzednej wagi. Powodem jest unikniecie znisz-
czenia konstrukcji, gdy moze ona nadal stuzy¢ danemu celowi,
po zastosowaniu odpowiednich napraw. Réwniez w przypadku
napraw i renowacji wspoétczesnych budynkow kazda zmiana w ist-
niejgcym elemencie jest dopuszczalna, o ile nie jest szkodliwa dla
konstrukcji. Ze wzgledu na ich znaczenie dla kultury i dziedzictwa
kulturowego, istotne jest, aby przywroci¢ i zachowac te budowle
w pierwotnym stanie. Jezeli chodzi o konstrukcje dziedzictwa kul-
turowego, naprawa i renowacja dotyczy ponownego wykorzystania
antycznych elementéw konstrukcji w maksymalnym stopniu, w celu
zachowania jej integralnosci kulturowej i osiggniecia zrownowa-
zonego rozwoju (10). Jednak materiaty uzyte w przesztosci mogty
ulec zniszczeniu i wymagajg wymiany na nowoczesne, ktére majg
lepsze wiasciwosci i trwatosé, a jednoczesnie powinny wygladac
podobnie do tych antycznych (5).
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1. Introduction

Heritage structures and monuments are the signs of illustrious
past (1). India has a rich multitude of monuments and heritage
structures that signify the architectural and functional requirements
of the people. (2,3). Also, due to rich diversity in culture and re-
ligions, India has got a cluster of temples, mosques, churches,
stupas and mahals, that manifests the form and approach of the
religions to proliferate their preachings (4). UNESCO established
ICOMOS [International Council on Monuments and Sites] to show
its commitment towards safeguarding the cultural heritage through
International collaboration, wherein ICOMOS acts as a consultant
(5). UNESCO described the word cultural heritage with reference
to the monuments and sites that have exceptional value from the
perception of history, art and science (6). Heritage structures,
during their course of time have undergone different types of di-
stress due to natural actions like thermal, chemical and physical
attacks, anthropic actions like interventions and dynamic actions
like earthquakes (5).

Repair and rehabilitation is the process of attaining the original
integrity of the structure that has undergone damage over a pe-
riod of time. In construction sector, repair and rehabilitation of
heritage structures is of utmost importance (7). This is due to their
congruence with the cultural value of the country. Restoration is
the ultimate aim of repair and rehabilitation (8). The objective of
restoration should be with minimum intervention. (9). Restoration
means bringing back the original condition of the structure by
removal of any additional layers or by reassembling the same
with existing components without introducing any new materials.
Conservation is the process of protecting the heritage structure
to maintain its historical, architectural, aesthetic and cultural si-
gnificance. Preservation is to protect the heritage structure in its
original form from deterioration whereas reconstruction would be
to bring back the condition of the structure as close to its original
as possible but by using new materials (5).

Repair and rehabilitation of structures is the prime concern these
days. The reason being to avoid destruction of structures when it
can still do service after the proper repairs are applied. Also, for
repair and rehabilitation of modern buildings any change in the
existing component is acceptable until and unless it is not harmful
to the structure. Due to their importance in terms of culture and
heritage, it is essential to restore, rehabilitate, and preserve these
structures. When it comes to the heritage structures, the repair and
rehabilitation is concerned with reusing the ancient components of
structures to the maximum extent in order to maintain its cultural
integrity and achieve sustainability (10). However, the materials
used in the past might have deteriorated now and needs repla-
cement with modern materials which function better while should
look similar to that of the ancient materials. (5).

In order to restore or repair any heritage structure, there is a need
to understand the characteristics of the ancient components and
their binding mortars. The material characterization of ancient
mortar has always been an area of interest throughout the world.



Aby odrestaurowac lub naprawi¢ jakgkolwiek zabytkowg kon-
strukcje, konieczne jest mozliwie wierne odtworzenie antycznych
elementoéw i wigzgcych je zapraw. Sktad materiatowy antycznych
zapraw murarskich zawsze byt przedmiotem zainteresowania na
catym Swiecie. Badania sktadu antycznych zapraw w obiektach
dziedzictwa indyjskiego sg ograniczone. Dzigki pojawieniu sie
nowoczesnych technik analitycznych, do ktérych naleza, jak juz
wspomniano: mikroskopia elektronowa z analizami rentgenow-
skimi, rentgenografia, spektroskopia w podczerwieni i analiza
termiczna, poznanie skfadu i budowy antycznych zapraw stato
sie tatwiejsze.

Badania sktadu materiatlowego i wtasciwosci starozytnych zapraw
z obiektow zabytkowych w Indiach i innych krajach, przeprowa-
dzono przy uzyciu réznych nowoczesnych technik analitycznych.

2. Przeglad literatury

M. Singhiiin. (11) uwazajg, ze stosowanie nowoczesnych zapraw
obok antycznych, przyspieszyto degradacje zamiast jg zatrzymac.
Zaprawa naprawcza, dopasowana do zaprawy antycznej, za-
pewnia ciggtos¢ i podobny proces starzenia sig, jak antycznej. W
swoich badaniach skoncentrowali sie na strukturze morfologicznej
i budowie roznych sktadnikow XVI-wiecznego tynku wapiennego
z Taj Deccan, repliki Taj Mahal, znajdujacej sie w Aurangabad
w Maharashtra w Indiach, w celu jej przysztej renowac;ji. Skiad
mineralny okreslono rentgenograficznie i za pomoca analiz
rentgenowskich, pod mikroskopem elektronowym. Mikroskopia
optyczna cienkich przekrojow dostarczyta informacji o spoiwie,
rodzaju i ksztattu kruszywa oraz jego budowy. Dodatki w postaci
materiatéw organicznych rozpoznano na podstawie widm FTIR.

Singh (12), w swoim studium Charminar, miejsca dziedzictwa
kulturowego w Indiach, stwierdzit, Ze starozytne zaprawy zostaty
przygotowane przy zastosowaniu kazdego lokalnie dostepnego
materiatu, w miejscu budowy. Stwierdzono, ze w przeszitosci, w celu
zwiekszenia zdolnosci wapna do wigzania dodawano gume, klej,
cukier jaggery, biatko z jajek oraz ekstrakty roslinne. Dodawano
réwniez widkna jutowe, tuske ryzowg i konopie, w celu unikniecia
powstawania peknie¢ w dalszej eksploatacji konstrukcji. Do oceny
sktadu mineralnego tynkéw zastosowano uktad trzech réwnan
zaproponowany przez Charolaiin. (13). Natomiast zawartos¢ CO,
w tynkach oznaczano za pomocg réoznych metod laboratoryjnych.
Badania sktadu mineralnego uzupetniano oznaczajgc krzemionke,
wapn i magnez, straty prazenia oraz pozostato$¢ nierozpuszczalng
w HCI. Badania wykazaty, ze brak byto wolnego CaO w 400-letnich
tynkach Charminar, popularnego obiektu dziedzictwa kulturowego
w Indiach.

Ravi i in. (14) w badaniach antycznych tynkéw wapiennych za-
stosowali rézne nowoczesne metody analityczne, do oznaczenia
ich sktadu. W wyniku przeprowadzonej analizy stwierdzono, ze
w tynku lub zaprawie, stosunek spoiwa do kruszywa wynosit od
1:2,75 do 1:3,43, co wskazuje na proporcje zapewniajgce wiek-
szg wytrzymatos¢. Stosowane spoiwo jest bogate w wapn i jest
hydrauliczne. Dodatek nastepujgcych sktadnikow: cukier jaggery,

There are limited studies on the characterization of ancient mortars
from Indian Heritage sites. Due to the advent of modern analytical
methods like SEM-EDS, XRD, FTIR and thermal analysis, the
characterization of ancient mortars became easy to understand.

The material characterization studies on ancient mortars of heri-
tage structures in India and other countries were conducted using
various modern analytical techniques.

2. Literature review

Singh et al. (11) are concerning that the use of modern mortars
with the ancient mortars have accelerated the deterioration rate,
instead of repairing it. The repair mortar that matches with the
ancient mortar provides continuity and age in the similar way as
that of the ancient mortar. In their study they focused on the micro-
-morphological structure and composition of various components
of 16" century lime plaster of Taj Deccan, a replica of Taj Mahal,
situated in Aurangabad of Maharashtra, India for future restoration
work. The mineralogical composition was determined using XRD
and SEM analysis. The optical microscopy on thin section gave
information regarding binder, type and shape of aggregate and
their microstructure. The additives like organic materials were
recognized using FTIR spectra.

Singh (12), in his study on Charminar a heritage site in India
mentioned that ancient mortars have been prepared using any
locally available material in the construction site. It was found that
in the past, gum, glue, jaggery, white of eggs, plant extracts were
added to enhance the binding capacity of lime. Jute fibres, rice
husk, hemp etc., were also added in order to avoid formation of
cracks in further stages of the life of structure. The three equation
system suggested by Charola et al. (13) was used to evaluate
the mineralogical composition of plasters. However, CO, of the
plasters was evaluated using separate laboratory instruments.
The study revealed mineral composition by determining silica, Ca,
Mg, loss on ignition and insoluble residue in 1:4 HCI. The study
also revealed that there was no free CaO present in the 400 year
old plaster works of Charminar, a popular heritage site in India.

Ravi et al. (14) in their studies on ancient lime plasters have
conducted various chemical and modern analytical methods for
determination of their composition. In the analysis it was found that
the plaster or the mortar had binder to aggregate ratio of 1:2.75 to
1:3.43 indicating proportion for better strength. The binder used is
calcium rich containing with hydraulic character. The ingredients
like jaggery, kadukai and egg white precipitated and stabilized
calcium carbonate polymorph vaterite, calcite and aluminium
silicates. This was responsible for the durability, self-healing cha-
racter and longevity of the structure. The carbohydrates in organics
were responsible for delayed ettringite formation which, however,
avoided formation of cracks.

Surendran et al. (15), in their study used traditional methods
such as acid loss analysis and modern instrumental techniques
such as XRD, Scanning Electron Microscopy [SEM] and Infrared
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kadukai i biatko z jajek, ktore stracity i utrwality weglan wapnia w
dwdch odmianach polimorficznych: waterytu i kalcytu. Oprocz
tych faz znaleziono krzemian glinu. Odpowiadato to za trwatosc,
samoregenerujgce sie wiasciwosci i dtugowieczno$¢ konstrukciji.
Weglowodany zawarte w materiatach organicznych powodowaty
opoznione powstawanie ettringitu, jednak nie stwierdzono po-
wstawania pekniec.

Surendran iin. (15), w swoich badaniach wykorzystali tradycyjne
metody, miedzy innymi ocene wzrostu pH i nowoczesne, a mia-
nowicie rentgenografie, skaningowg mikroskopie elektronowag
i spektroskopie w podczerwieni, do zbadania sktadu antycznej
zaprawy, stosowanej w $wiatyni Veppathur, Thanjavur District,
w Indiach. Zastosowana analiza wzrostu pH pozwolita na okre-
Slenie stosunku ilosciowego spoiwa do kruszywa w zaprawie, co
nastepnie sprawdzono rentgenograficznie. Analiza widm FTIR
postuzyta do jakosciowej analizy materiatéw nieorganicznych
i organicznych, stosowanych w zaprawie.

Aslam (16) w swoich badaniach Taj Mahal, bedgcego obiektem
Swiatowego dziedzictwa, zastosowat do badan tynkéw rézne
metody, w tym analizy chemiczne. Analize chemiczng probki tynku
przeprowadzono po usunieciu kruszywa grubego, a nastepnie roz-
drobnieniu pozostatego materiatu. Analiza chemiczna stosowana
do okreslenia strat prazenia i pozostatosci nierozpuszczalnych
w kwasie. Nastepnie za pomocg atomowej spektrofotometrii ab-
sorpcyjnej oznaczono zawarto$¢ wapnia, magnezu, zelaza, sodu
i potasu. Do badania sktadu mineralnego stosowano skaningowy
mikroskop elektronowy i analizy rentgenowskie. Analizy te potwier-
dzity, ze tynki sktadajg sie gtéwnie z kalcytu i kwarcu.

Maravelak- Kalaitzaki i in.(17) stwierdzili,
ze zaprawy ztozone gtéwnie z cementu
i polimerow, ktére uzywano do naprawy

Spectroscopy [FTIR] for understanding the ancient mortar used
at Veppathur temple, Thanjavur District, India. Acid loss analysis
used helped in identifying the binder to aggregate ratio in the mortar
which was later checked through XRD analysis. FTIR analysis was
used for the qualitative analysis of inorganic and organic materials,
present in the mortar.

Aslam (16) in his study on Taj Mahal, a World Heritage site used
many instrumental techniques and chemical analyses on plasters.
The chemical analysis of the plaster sample was applied after
removal of any coarse aggregate and then grinding the remainder
material. The chemical analysis used to determine the loss on
ignition, acid insoluble residue and alumina. Later, with the use
of Atomic Absorption Spectrophotometry the concentration of cal-
cium, magnesium, iron, sodium and potassium were determined.
The mineralogical studies were carried out using XRD and SEM
analyses. XRD analysis confirmed that the plasters were mainly
composed of calcite and quartz.

Maravelak-Kalaitzaki et al. (17), through their research found that
the cement and polymer-based mortars, that are used for repairing
the original mortars on ancient structures, were responsible for
damage of the adjacent stone blocks. It was also observed that
the deterioration rate of the ancient mortar was higher with the use
of the above said repair mortars. To counter this the methodology
for the synthesis of mortar with physicochemical compatibility with
original mortars with the use natural raw materials, was developed.

The repair mortar selected contained natural hydraulic lime with
pozzolanic additions as binding material and aggregates of silice-
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Rys. 1. Schemat blokowy technik analitycznych do zbadania sktadu zaprawy antycznej (18)

larno$¢ zaprawy naprawczej i pierwotnej

Fig. 1. Flow chart of analytical methods for material examination of ancient mortar (18)
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byta podobna, porowato$¢ byta rézna, ale wystarczajgco zgodna z
zaprawg pierwotng. Stosowane wczesniej zaprawy z cementu nie
miaty porowatosci odpowiadajgcej oryginalnej zaprawie, co prowa-
dzito w przypadku krystalizacji nowych faz, do powstawania cisnien
wywotujgcych pekniecia i niszczenie starozytnych elementéw (17).

3. Techniki analityczne do badania starych
zapraw murarskich

Aby zastosowac techniki analityczne, nalezato przede wszystkim
ustali¢ program badan, na przykfad okreslenie rozmiaru czgstek,
ich ksztattu, sktadu mineralnego materiatu i mikrostrukture ele-
mentu. Schemat blokowy stosowanych technik analitycznych
przedstawiono na rys. 1 (18).

Schemat blokowy przedstawia techniki analityczne stosowane
w celu zbadania sktadu i mikrostruktury wybranych materiatow,
np. zaprawy i cegiet. Oprocz samego zbadania skfadu starej za-
prawy, w celu opracowania zaprawy zastepczej nalezy ocenic jej
funkcjonalnos¢ i wiasciwosci. Rozwigzuje to w znacznym stopniu
problem kompatybilno$ci zaprawy zastepczej z zaprawg starg.

4. Znaczenie badan

Niniejsze badania obejmujg zbadanie sktadu mineralnego i wiasci-
wosci fizycznych ptywajgcych cegiet w Indiach, wykonanych 800
lat temu w 1213 r. n.e., zastosowanych w miejscu nominowanym
do listy swiatowego dziedzictwa. Byly to porowate, wypalane
z gliny cegly, o duzych rozmiarach, ktére unosity sie na wodzie.
Zainteresowanie badawcze tymi cegtami wynikato gtéwnie z ich
specyficznych wtasciwosci, a przede wszystkim z ptywania w wo-
dzie, lekkosci i zdolnosci do wzrostu wytrzymatosci, w wiekszym
stopniu niz obecne cegty pierwszej klasy. Badajgc materiat nowo-
czesnymi metodami analitycznymi, mozna byto ustali¢ przyczyne
tych szczegolnych wtasciwosci. Ponadto, dzieki poznaniu ich
wiasciwosci mozliwe byto uzyskanie podobnych cegiet, ktére
mozna bytoby zastosowa¢ do wznoszenia niektérych czesci
rekonstruowanej koputy czesci Sanctum Sanctorum Swigtyni.
Dzieki poznaniu procesu produkgji, istnieje mozliwos¢ wytwarza-
nia lekkich cegiet, ktére moga by¢ stosowane do budowy $cian,
zmniejszajgc rozmiary przekroju réznych elementéw konstrukcyj-
nych, a mianowicie ptyt, belek, stupéw i fundamentéw. To z kolei
prowadzitoby do ekonomicznego budownictwa.

Jest wiele nowoczesnych metod, ktére mogg stuzy¢ do poznania

szczegolnych wiasciwosci lekkich cegiet i przyblizy¢ technologie

ich wytwarzania. Metody, ktére sg najczesciej stosowane sg

nastepujgce:

— skaningowa mikroskopia elektronowa i transmisyjna mikro-
skopia elektronowa,

— rentgenografia,

— spektroskopia w podczerwieni, z transformacjg fourierowska.

ous sand and crushed bricks. Good workability was achieved with
this combination. Later for the evaluation of the proposed repair
mortar capillarity and porosity were measured. The capillarity of
the repair mortar and original mortar were similar, the porosity
varied but was compatible enough, with the original mortar. The
cement-based mortars used previously had no compatible porosity
to the original mortar, which lead to salt pressure, thereby cracking
and deterioration. (17)

3. Analytical methods for old mortar examination

For conducting analytical methods, firstly the objectives need to be
fixed, like finding the particle size, shape and mineral composition.
The flow chart of the analytical methods conducted is shown in
Fig.1 (18).

The flow chart clearly shows the analytical methods to draw
inference about the mortars/bricks. Apart from just characteri-
zing the old mortar for the development of substitute mortar, the
functionality of the mortar need to be assessed and relevant tests
corresponding to the same have to be conducted. This resolves
the compatibility issue to a great extent of the substitute mortar
with the pre-existing mortar.

4. Research significance

The present study is on the material characterization and physical
properties of floating bricks in India constructed 800 years ago in
1213 AD, a World Heritage nominated site. These bricks were
porous burnt clay bricks of large size that floats in water. The re-
search interest on these bricks was mainly because of its unique
characteristics like floating in water and being light in weight and
able to develop strength more than First Class Bricks. Through
material characterization using modern analytical techniques, the
reason behind these unique characteristics can be identified. Also,
through this characterization it would be possible to develop a brick
with similar characteristics and can be used for construction in
certain portion of reconstruction of dome of the sanctum sanctorum
portion of the Temple. In addition to that, with the characterization
of brick, there is an immense possibility of developing light mass
bricks, that can be used in constructing walls that would impose
minimal dead weight, thereby, reducing the section sizes of various
structural elements namely slabs, beams, columns and foundation.
This in turn would lead to economic construction.

There are many modern methods that have been developed. These
methods that are commonly used are the following:

— Scanning Electron Microscopy & Transmission Electron Mi-
croscopy [SEM & TEM]

— X-Ray Diffraction Methods [XRD]

— Fourier transformation Infrared Spectroscopy [FTIR]
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5. Wyniki i dyskusja

5.1. Analiza obrazéw pod skaningowym mikroskopem
elektronowym

Na obrazach pod skaningowym mikroskopem elektronowym
stwierdzono, ze probki cegiet zawieraty puste przestrzenie, o roznej
wielkosci od 10 pm do 100 ym. Ponadto sg to pory zamkniete,
ktore nie sg ze sobg potgczone, co wyjasnia duzg lekko$¢ cegiet,
mniejszg od wody. Po drugie, pod powiekszeniem 10 pm i 20 pm
widoczne sg biate krysztaty, ktére sg krysztatami kalcytu. Po trze-
cie, czgstki piasku, ktore gtéwnie sktadajg sie z kwarcu, wystepujg
obok krysztatow kalcytu. Na rysunkach 2 i 3 przedstawiono wyniki
obserwaciji pod skaningowym mikroskopem elektronowym, odpo-
wiednio probek cegiet 01 i 02.

5. Results and discussions

5.1. SEM analysis

From the SEM images of the brick sample at different magnifica-
tions 200 ym, 50 ym, 20 pm and 10 pym various salient features
were observed. Firstly, the bricks samples are composed of voids of
various sizes ranging from 10 ym to 100 ym. Also, from the images
it is clear that the pores are not interconnected. This illustrates the
light mass characteristic of the brick sample and why this brick is
floating in water. Secondly, at the magnifications as high as 10 um
and 20 ym, there are white crystals which are the calcite. Thirdly,
there are sand particles which are basically quartz mineral sur-

rounding the calcite crystals. Figs. 2 and 3 show the SEM image
results of Brick Sample 01 and Brick Sample 02 respectively.

Rys. 2. Mikrostruktura probki z cegty 01 przy roznych powigkszeniach 200
pm, 50 pm, 20 um i 10 ym. Wystepuja pustki, krysztaty kalcytu i kwarcu
Skupienie kalcytu, prawdopodobnie z karbonatyzacji fazy C-S-H, na dolnym
zdjeciu po lewej stronie

Fig. 2. SEM images of brick sample-01 at different magnifications of 200
pm, 50 ym, 20 pm and 10 pm, showing the presence of voids, calcite
crystals and quartz
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Rys. 3. Mikrostruktura probki cegty 02 przy ré6znych powiekszeniach 100
um, 50 uym i 20 ym, pokazujgce przestrzenie puste, krysztaty kalcytu i
kwarcu

Fig. 3. SEM images of brick sample-02 at different magnifications of 100
pum, 50 pm and 20 pm, showing the presence of voids, calcite crystals
and quartz
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Rys. 4. Mikroanaliza rentgenowska probki cegly 01

Fig. 4. EDS-01 microanalysis of brick sample-01
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Rys. 6. Mikroanaliza rentgenowska probki cegty 01

Fig. 6. EDS-03 microanalysis of brick sample-01
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Rys. 5. Mikroanaliza rentgenowska probki cegly 01

Fig. 5. EDS-02 microanalysis of brick sample-01
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Rys. 7. Mikroanaliza rentgenowska probki cegty 02

Fig. 7. EDS-01 microanalysis of brick sample-02
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5.2. Analiza widm charakterystycznego promieniowania
rentgenowskiego

Obrazy widm promieniowania rentgenowskiego probek cegiet
pokazano na rysunkach 4, 5 i 6 odpowiednio dla probki cegty 01
i na rysunkach 7, 8 i 9 dla probki cegty 02. Na podstawie analizy
widmowej obliczono sredni sktad procentowy prébek, ktory po-
dano w tablicach 1 i 2 odpowiednio dla prébek z cegiet 01 i 02.
Z analiz tych widm wynika, ze gtdbwnymi sktadnikami cegiet sa:
SiO, - 68,68% do 69,75%, CaCO, - 11,41% do 18,79%, a nastepnie
tlenek glinu Al,O; i zelaza Fe,O,. Mniejszg zawarto$¢ ma rowniez
wollastonit [CaSiO,], ktérego skiad teoretyczny zawiera 48,28%
Ca0i51,72% SiO,. Z innych faz wystepuija sladowe ilosci skalenia
i albitu. Na podstawie tych sktadnikow mozna wnioskowac, ze
cegta zostata wykonana z gliny zmieszanej z wapieniem, zawiera
bowiem pochodne mineratéw ilastych, a mianowicie SiO,, Al,O,
i Fe,0,, a takze CaCO; i powstaty w procesie prazenia wollastonit.

5.3. Analiza dyfraktogramoéw

Analize dyfraktogramow przeprowadzono na sproszkowane;j
prébce cegly. Z wykresu uzyskanego pomiedzy katem dyfrakgcji
Cu,- a liczbg zliczen, na przyktad rys. 10 i 11, zidentyfikowano
rézne refleksy przy uzyciu oprogramowania High Score Plus. Gtow-
nymi zidentyfikowanymi mineratami byty kwarc i kalcyt. W prébce
wystepowaty takze refleksy pochodzgce od hematytu. Ponadto,
analiza ta uzupetnia analize sktadu chemicznego metodg SEM-
-EDS, ktérej wyniki wskazywaty na zawartos¢ kwarcu i kalcytu.

Spectrum 2
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Rys. 8. Mikroanaliza rentgenowska probki cegty 02

Fig. 8. EDS-02 microanalysis of brick sample-02

96

5.2. EDS-Spectrum analysis

Energy Dispersive Spectrum [EDS] analysis is used for determi-
ning the chemical composition of the samples. The EDS images
of brick samples are shown in Figs. 4, 5 and 6 for brick sample
01 and Figs. 7, 8 and 9 for brick sample 02 respectively. From the
spectrum analysis, the average percentage composition of the
samples was calculated and are given in Tables1 and 2 for brick
sample 01 and brick sample 02 respectively. It can be observed
from the spectrum analysis that the major composition of the brick
consisted of SiO, with 68.68% to 69.75%, CaCO; with 11.41% to
18.79%, followed by alumina [Al,O,] and Fe,O,. Also, it was found
wollastonite [CaSiO;], whose theoretical composition is: 48.28%
CaO and 51.72% SiO,. In addition, there are some traces of feld-
spar and albite. Hence, from the chemical composition it can be
concluded that the brick was made of clay mixed with limestone,
because it contains derivatives of clay minerals, namely SiO,, Al,O,
and Fe,0O;, as well as CaCO, and wollastonite formed during the
calcination process.

5.3. XRD analysis

The diffraction patterns analysis was conducted on the powder
samples of the brick. From these diffraction patterns obtained be-
tween Cu-26 Diffraction angle and number of counts as per Figs.
10 and 11, various peaks were identified using High Score Plus
software. The main minerals identified were quartz and calcite.
There were peaks depicting the Fe,O, mineral in the sample.
Also, this analysis complements the SEM-EDS analysis with the
chemical composition indicating the presence of quartz and calcite.

B0um Elecron Image 1

Spectrum 3
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Rys. 9. Mikroanaliza rentgenowska probki cegty 02

Fig. 9. EDS-03 microanalysis of brick sample-02



Tablica 1 / Table 1
ANALIZA CHEMICZNA PROBKI CEGLY 01
CHEMICAL COMPOSITION OF BRICK SAMPLE-01

Tablica 2 / Table 2

ANALIZA CHEMICZNA PROBKI CEGLY 02

CHEMICAL COMPOSITION OF BRICK SAMPLE-02

Sktadnik / Component Zawartos¢ / Content, % Sktadnik / Component Zawartos¢ / Content, %
Sio, 69.75 Sio, 68.38
CaCo, 11.41 CaCo, 18.79
ALO, 5.35 ALO, 2.82
Fe,O, 418 Fe,0, 2.04
MgO 1.38 MgO 0.87
Wollastonite / Wollastonit 5.53 Wollastonite / Wollastonit 4.28
Feldspar/ Skalen 1.35 Feldspar/ Skalen 1.81
Albite / Albit 0.50 Albite / Albit 0.34
Ti 0.55 Ti 0.10
Lack /Brak 0.58
Counts _—
5 5.4. FTIR analysis
3000
Infrared spectra with Fourier transformation of the brick samples 01
and 02 are presented in Figs. 12 and 13 respectively. The bands at
2000 3434 cm in the both samples indicate the OH stretching vibration.
The doublet 2913/2914 cm'and 2922/2923 cm™ respectively for
o 5 samples 01 and 02 is due to the aliphatic CH,. H-O-H bending
. _ vibration is responsible for the band at 1619/1638 cm. The Si-O
S, ]WM, Fe & J vibrations of quartz are responsible for the bands occurring at
0 771/781 cm™ and 649/651 cm™'. Also to the band at 554 cm, we

T
10 20 30 4 50 60 70 80 20 100 10
Postion [*2Thetz] (Copper (Cul)

Rys. 10. Dyfraktogram prébki cegly 01; refleksy kwarcu [Si], kalcytu [Ca]
i hematytu [Fe]

Fig. 10. Diffraction pattern of brick-01 sample showing the major peaks of
quartz [Si], calcite [Ca] and hematite [Fe]

Counts
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Si

Si
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Rys. 11. Dyfraktogram probki cegty 02; refleksy kwarcu [Si], kalcytu [Ca]
i hematytu [Fe]

Fig. 11. Diffraction pattern of brick-02 sample showing the major peaks of
quartz [Si], calcite [Ca] and hematite [Fe]

5.4. Analiza widm w podczerwieni

Widma w podczerwieni z transformacjg Fouriera dla probek cegiet
01 i 02 przedstawiono odpowiednio na rysunkach 12 i 13. Pasma
przy 3434 cm™ w obu probkach wskazujg na drgania rozciggajace

could assign Fe-O of magnetite in the sample. In addition, the band
at 476/469 cm™' is due to Si-O-Si bending vibration. In clay mine-
rals, at about 500°C firing temperature very weak Al-OH bands of
kaolinite at 3700 and 3620 cm' disappear. At 500°C these bands
disappeared indicating that the clay minerals were decomposed
at temperature about 500°C. Also, on firing the clay minerals at
temperature about 600°C, the silicates collapse, resulting in the
disappearance of shoulders around 1100 and 915 cm'. These
bands are due to the Si-O stretching vibrations and inner hydroxyl
bending vibrations respectively. As in the FT-IR spectrums of brick

BRICK-SAMPLE-01

100

400

804

60

40 4

% TRANSMITTANCE

204

3434 1619

T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 1]
WAVENUMBER cm’'

Rys. 12. Widmo w podczerwieni z transformacjg Fouriera probki cegty 01

Fig. 12. FTIR spectrum of the brick-01 sample
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OH. Dublet 2913/2914 cm™i2922/2923 cm' odpowiednio
dla probek 01 i 02 jest spowodowany alifatycznym CH,.

BRICK SAMPLE-02

Drgania zginajgce H-O-H odpowiedzialne sg za pasmo ]
przy 1619/1638 cm-'. Drgania Si-O kwarcu sg odpo- 100 | 400
wiedzialne za pasma wystepujgce przy 771/781 cm™ i | |
649/651 cm™'. Réwniez do pasma przy 554 cm™', mozemy .} |
przypisa¢ Fe-O magnezytu do prébki. Co wiecej, pasmo §
przy 476/469 cm™ jest spowodowane drganiami zgina- ‘L;J" 1 |
jacymi Si-O-Si. W minerafach ilastych, w temperaturze g 60 |
wypalania okoto 500°C zanikajg bardzo stabe pasma E | |
hydroksylowe nieuporzadkowanego kaolinitu przy 3700 s
i 3620 cm™. W temperaturze 500°C pasma te nie wy- 2 404 - - 649 .. _'
stepowaty, co wskazuje na to, ze mineraly ilaste zostaly g2 | \\ Pr: - e ™ Jikd |
roztozone w temperaturze okoto 500°C. Rowniez przy N, I 824 , I.-'I 476
prazeniu mineratéw ilastych w temperaturze okoto 600°C o " e V\""‘.\ 'f "'.?51

. o . . 14137 f
nastepuje rozpad krzemianéw, co powoduje zanik stabych 1 Yy 04?{_.-'
pasm w okolicach 1100 i 915 cm™. Pasma te wynikajg 0 S S \’I' - .
odpowiednio z drgan rozciggajgcych Si-O i wewnetrznych 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 0
drgan zginajgcych Al-OH. Podobnie jak w widmach FT-IR WAVENUMBER (cm™)
probek ceglty 01 i 02, widoczne sg pasma przy 1048 cm
i 1040 cm™" wskazujgce na to, ze temperatura wypalania Rys. 13. Widmo w podczerwieni z transformacjg Fouriera probki cegty-02
byta nizsza od 600°C. Co wiecej, to wtasnie dzieki temu Fig. 13. FTIR spectrum of brick-02 sample
niskotemperaturowemu wypalaniu mineratéw ilastych po-
wstata porowata mikrostruktura cegiet, co z kolei sprawito, Taplica 3 / Table 3
ze staly sie one lekkie. WEASCIWOSCI FIZYCZNE CEGLY WG IS 2386 CZESC I
5.5. Analiza wilasciwosci fizycznych PHYSICAL PROPERTIES OF THE BRICK AS PER IS 2386 PART IIl/
Wtasciwosci fizyczne obliczono na podstawie nor- | Sample no. Physical property Value | Jednostka
my IS 2386 czesé lIl dla trzech probek, a $rednie | NrPprobki Wiasciwos¢ fizyczna Wartos¢ |  Unity
wyniki zestawiono w tablicy 3. Gesto$¢ nasypo- 1 Bulk density/Gesto$¢ nasypowa 0.428 g/lem?
wa otrzymanej probki wynosita okoto 0,428 g/cm?,
co wskazuje na jej mniejsza gestosé od wody. Gestosé 2 Porosity/ Porowatosc 68.4 %
probki 1,354 wskazuje na lekkos¢ cegty. Zawartosé pu- 3 Voids Ratio / Wspélczynnik porowatosci' 2195 )
stych przestrzeni i porowatosé, wynoszgce okoto 2,195
i 68,427% potwierdzajg duzg ilo$¢ poréw w cegtach, co 4 Specific Gravity / Gestos¢ wzgledna 1.354 -

jest rowniez widoczne na zdjeciach pod elektronowym
mikroskopem skaningowym.

6. Wnioski

Charakterystyka materiatowa konstrukcji zabytkowych, przy uzy-
ciu nowoczesnych metod analitycznych, jest bardzo pomocna
w analizie elementéw antycznych, dajgc tym samym mozliwosc
opracowania zaprawy naprawczej lub elementu konstrukcyjnego
o podobnych wiasciwosciach, dla potrzeb renowacji.

Zawartos¢ porow w ptywajgcej cegle jest widoczna na obrazach
pod skaningowym mikroskopem elektronowym. Ponadto, poro-
watos¢ i zawartos¢ pustych przestrzeni wynoszgce odpowiednio
68,4% i 2,195 uzyskane z badan zgodnie z IS 2386 czes¢ I,
pozwalajg stwierdzic, ze to wiasnie porowato$¢ cegiet powoduje,
ze sg one lekkie. Co wiecej, pory w cegtach nie sg ze sobg potg-
czone, dzieki czemu cegta unosi si¢ na wodzie.
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Void ratio / Wspoétczynnik porowatosci e = P/(1-P) where P is porosity / gdzie P to
porowatos¢

samples 01 and 02, the bands at 1048 cm™ and 1040 cm™ are
visible, indicating that the firing temperature was less than 600°C.
Moreover, it is due to this low firing temperature of clay minerals
that the porous nature of bricks was established, which in turn
made it light mass.

5.5. Analysis of physical properties

The physical properties were calculated based on IS 2386 Part
Il for three trials and the average results are tabulated in the
Table 3. The bulk density of the sample was around 0.428 g/cm?
indicating lower density than of water. The specific gravity of the
sample 1.354 indicates the light mass characteristic of the brick.
The voids ratio and porosity pertaining to about 2.195 and 68.4%
confirm the high content of pores in the bricks which is evident
from the SEM images also.



Mikroanalizy rentgenograficzne wskazujg na zawartos¢ mineratow,
ktore pozostaty w formie kwarcu [68,38%-69,75%)], kalcytu
[11,41%-18,79%], tlenku glinu [2,82%-5,35%], hematytu [2,04%-
4,18%], co swiadczy o prazeniu cegiet ceramicznych.

Analizy rentgenograficzne pod elektronowym mikroskopem ska-
ningowym zostaty poparte badaniami FTIR, ktére wykazaty wyste-
powanie wigzan Si-O, wskazujgcych na znaczny udziat kwarcu.
Stwierdzono rowniez, ze stosunek Ca/Si miesci sie w zakresie
od 0,163 do 0,275, co potwierdza wiekszg zawartos¢ krzemionki,
w poréwnaniu z wapnem.

Widma FTIR w zakresie liczb falowych 1048 i 1040 cm™ wykazuja,
ze temperatura prazenia cegiet byta nizsza od 600°C. Ta niska
temperatura prazenia mineratdw ilastych spowodowata rowniez
wystepowanie porow w cegle, co jest widoczne na zdjeciach pod
skaningowym mikroskopem elektronowym.
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