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La ciencia de los materiales

Esther Ontiveros Ortega
Centro de Intervencion del IAPH

La Ley 1/1991, de 3 de julio, de Patrimonio Historico de
Andalucia actia como marco juridico regulador de las
actuaciones sobre el patrimonio de nuestra comunidad;
en ella se establecen los principios, procedimientos y
ambitos que determinan la proteccion del Patrimonio
Historico de Andalucia.

En la Ultima década ha surgido una clara conciencia de
la importancia que tiene mejorar la calidad de los recur-
sos patrimoniales. En base a esta idea, en la actualidad
se llevan a cabo un gran nimero de intervenciones sobre
bienes inmuebles; que la legislacion no esté suficiente-
mente definida provoca, aun hoy en dia, que gran parte
de ellas se realicen sin los conocimientos previos y el
debido control.

Una fase muy importante en la intervencion de bienes
culturales, de caracter inmueble, son los Estudios
Previos para la caracterizacion tanto de los materiales
originales como de los que se vayan a utilizar en las
intervenciones.

Durante muchos anos el estudio de los materiales se
encontraba disperso en distintas disciplinas que abor-
daban alguin grupo o aspecto de ellos. El advenimiento
de nuevas tecnologias en diversos campos comenzo a
desdibujar los limites entre distintos especialistas y
emergid asi la Ciencia de los materiales, disciplina que
unifica el estudio de los materiales desde multiples
perspectivas.

Dentro de éstas se encuentra el estudio de materiales
historicos, area ampliamente tratada en los ultimos tiem-
pos con un objetivo claro: su conocimiento como punto
de partida para intervenir adecuadamente este tipo de
construcciones.

Los técnicos especialistas en esta materia estan deman-
dando, como se ha puesto de manifiesto en las jornadas
celebradas por el Instituto de Patrimonio Historico
Espafiol (IPHE) (Esbert, 2002), la necesidad de crear
comisiones técnicas que se ocupen de analizar y revisar
la terminologia y de elaborar recomendaciones sobre
normalizacion de analisis y ensayos para aplicar en el
estudio de materiales historicos. En esta misma linea
surge en el afio 1996 el Programa de Normalizacion de
Estudios Previos y Control de Calidad en las Intervencio-
nes sobre Bienes Inmuebles, dentro de las actuaciones
que viene desempefnando en los ultimos tiempos el
IAPH. Su objetivo prioritario estaba orientado hacia el
establecimiento normalizado de una metodologia para la
caracterizacion de materiales de construccion, que sir-
viese para esclarecer problemas de tipo historico-arqueo-
l6gico y contribuir a dar solucion a problemas de conser-
vacion, ya sea poniendo de manifiesto su estado de alte-
racion o aspectos técnicos y constructivos.

Este proyecto perseguia los siguientes objetivos:

* Fijar la metodologia que debe seguirse para llevar a
cabo los estudios previos a las intervenciones, centrado



en el conocimiento de los materiales, definiendo los
pasos a seguir y la finalidad de cada uno de ellos, lo mas
ampliamente posible, dejando abierta la posibilidad de
que en cada caso concreto se apliquen los aspectos que
sean necesarios, sin que pierda rigor la investigacion pero
también sin complicarla ni alargarla innecesariamente.

* Definir los estudios previos minimos que deben
incluirse en los proyectos de intervencion, con objeto
de realizar el diagnostico del estado de conservacion
del bien a tratar y la propuesta de intervencion, tenien-
do en cuenta: la caracterizacion de materiales, origina-
les 0 anadidos; determinacion de su estado de conser-
vacion; identificacion de los factores, mecanismos y
procesos de alteracion; evaluacion de propuestas de
conservacion.

* Puesta a punto de las distintas técnicas y ensayos
empleados en la caracterizacion de materiales y la viabi-
lidad de sus resultados de cara a las exigencias que las
intervenciones nos estan demandando.

* Recopilacion de informacion referente a los materiales
y tecnologia de elaboracion asociada al edificio, época
de construccion y lugar geografico.

El primer reto que tenia programado dicho proyecto era
elaborar un Cuaderno Técnico, donde quedase recogida
la metodologia de estudio a aplicar sobre los diferentes
materiales de construccion que habitualmente aparecen

en este tipo de edificios, actualmente dispersos en la
bibliografia. Para cubrir este objetivo surge este manual,
donde se aborda la metodologia en funcion de los distin-
tos materiales (piedra, mortero, ladrillo y tapial).

La ciencia de los materiales cuenta actualmente con
una variabilidad de métodos y técnicas cuyo campo de
aplicacién varfa en funcion de las caracteristicas del
material y objetivos de estudio, aspecto que se ha pre-
tendido reflejar en este documento.

Se ha intentado que este manual tenga una doble fun-
cionalidad. Por una parte, que sea una guia orientativa
para profesionales mas alejados del ambito cientifico,
interesados por una metodologia en sentido mas amplio,
donde quedasen reflejados los objetivos y aplicabilidad,
tanto del estudio de los distintos materiales como de las
diferentes técnicas propuestas; y por otra parte, que
fuese un manual de consulta para profesionales méas
especializados (ambito cientifico) con la definicion de los
fundamentos de las técnicas de andlisis y procedimien-
tos de los ensayos.

Este documento permitird a los distintos profesionales
relacionados con la conservacion de edificios histéricos
adentrarse en las distintas disciplinas cientificas que
actualmente estan involucradas en el tema, lo que per-
mitira ampliar en todo lo posible el entendimiento entre
los responsables del proyecto arquitectonico y los técni-
cos especialistas en materiales.
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Piedra Natural

Recomendaciones para el estudio de la piedra natural

La piedra natural constituye un material de construccién de amplio uso en la arquitectura histérica. Los
problemas de conservacion, en algunos casos alarmantes, que presenta este tipo de material, han pro-
piciado el desarrollo de un campo de investigacion cientifica encaminada a conocer las causas y proce-
sos que han generado estas alteraciones. Esto ha requerido el establecimiento de una metodologia con
un importante desarrollo y puesta a punto de instrumental en laboratorio.

Definicion de las condiciones que deben cumplir los estudios previos aplicados a la piedra natural
El conocimiento de los materiales cubre parte de la etapa de los estudios previos al proyecto de inter-
vencion, que abraca la identificacién composicional y textual del material junto con la determinacién de
las causas y mecanismos de alteracion. La metodologia aplicada se desarrolla a través de dos fases cla-
ramente diferenciadas: fase de campo y de laboratorio, que de forma conjunta permiten la correcta inter-
pretacion del problema y la seleccion de las soluciones mas favorables. La fase de laboratorio incluye el
desarrollo de una metodologia con el empleo de una serie de técnicas instrumentales y ensayos cuyo
objetivo es la identificacion de los distintos litotipos asi como la determinacién de las propiedades intrin-
secas de los materiales y su comportamiento frente a las condiciones ambientales (factores extrinsecos).
Al estudiar los materiales, los aspectos fundamentales que nos aportaran informacién de su naturaleza
y que condicionaran su comportamiento son: composicion mineraldgico-quimica, parametros que permi-
tiran establecer la constitucion quimica y mineraldgica y, de igual modo, por comparacion con muestras
inalteradas, se pueden determinar compuestos no presentes en el material original; textura y estructu-
ra, propiedades que aportaran una valiosa informacion en cuanto a la constitucién espacial, organiza-
cion e interrelacion; y propiedades fisicas y mecanicas, cuya determinacion supone una aplicacién mas
directa a la conservacion de materiales, ya que lo que se valora fundamentalmente es el comportamien-
to de los materiales ante estimulos externos.

Recommendations for the study of natural stone

Natural stone is a building material widely used in historical architecture. The problems - alarming in some cases - relating to the conservation
of this type of material have prompted the development of a field of scientific research aimed at determining the causes and processes respon-
sible for these alterations. This has required the establishment of a methodology with the development and fine-tuning of laboratory instruments.

Definition of the conditions governing preliminary studies applied to natural stone

Part of the preliminary study phase of the project in question consists in acquiring knowledge of the materials. This encompasses the compo-
sitional and textural identification of the material together with the determination of the causes and mechanisms responsible for its alteration.
This methodology is developed through two clearly differentiated phases - a field phase and a laboratory phase - which, together, enable the
problem to be interpreted correctly and the most favourable solutions to be selected. The laboratory phase includes the development of a metho-
dology using a series of instrumental techniques and tests to identify the different petrographic constituents, as well as the intrinsic properties
of the materials and their behaviour in environmental conditions (extrinsic factors). When studying the materials, the key aspects that would
contribute information on their nature and condition their behaviour are: mineralogical-chemical composition (these parameters will be used to
identify their chemical and mineralogical constitution and comparison with unaltered samples will enable the identification of compounds not
present in the original material, texture and structure (these properties will contribute valuable information on spatial constitution, organisation
and inter-relationships) and physical and mechanical properties (the determination of these types of properties is more directly applicable to the
conservation of materials, since what is mainly evaluated is the behaviour of the materials in the presence of external stimuli).

Detalle de fabrica de piedra localizada en la Alcazaba de Malaga. Imagen: JesUs Espinosa (IAPH)
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Recomendaciones para el estudio de la piedra natural'

La piedra natural constituye un elemento fundamental
en la construccion de nuestro legado monumental; la
arquitectura romana, romanica, gotica y renacentista
constituyen un ejemplo de la importancia de este mate-
rial en nuestro patrimonio arquitectonico.

El estudio de la piedra como material de construccion
en edificios de caracter monumental va ligado a los pro-
blemas de alteracién que sufre con el paso del tiempo.
Estos efectos ya fueron puestos de manifiesto desde
hace bastantes décadas por numerosos autores.
Aunque en el siglo XIX se comienza a cuestionar este
problema, al tiempo que se inician intervenciones de
conservacion de numerosas catedrales europeas, no
serd hasta principios del siglo XX cuando este tema se
aborde de forma mas cientifica, poniendo de manifiesto
las caracteristicas de durabilidad y alterabilidad de los
materiales pétreos con el empleo de diferentes técnicas
y ensayos en laboratorio.

Las rocas son agregados de uno o varios minerales uni-
dos, que constituyen una fabrica mas o menos compac-
ta, con unas propiedades fisico-quimicas que vienen
definidas por su textura, color, resistencia mecanica y
durabilidad.

La investigacion sobre este tema se fundamenta en la
relacion directa que existe entre las caracteristicas intrin-
secas del material (dureza, porosidad, composicién, tex-
tura, anisotropia, etc.) y su comportamiento y durabili-
dad frente a los agentes externos (factores extrinsecos),
plantedndose las hipotesis sobre las causas que provo-
can estos danos.

En este sentido, la naturaleza de los distintos litotipos de
piedra es un factor decisivo. En la construccién monu-
mental existente en nuestra comunidad podemos encon-
trar fundamentalmente tres tipos de materiales rocosos:
granitos, marmoles y sobre todo rocas sedimentarias de
naturaleza calcérea (calizas, areniscas y calcarenitas).

En el proceso de deterioro, los factores actian a través
de mecanismos de alteracion; se entiende por mecanis-

mo de alteracion la secuencia de cambios quimicos y/o
fisicos que conducen a modificaciones, generalmente
perjudiciales, en las propiedades del material. Estas
transformaciones se ponen de manifiesto a través de
modificaciones macroscopicas (indicadores de la altera-
cion) que reflejan la naturaleza del material y los facto-
res y mecanismos que han intervenido.

En los fendmenos de degradacion de la piedra juega un
papel fundamental el medio fisico (lluvia, viento, varia-
ciones de temperatura, insolacion, humedad, contami-
nacion, etc.) cuyos efectos se pueden conocer a priori a
través de ensayos simulados en laboratorio.

La alteraciéon quimica esta relacionada con los procesos
de disolucion-precipitacion que tienen lugar en el seno de
este material, procesos que vienen controlados por el
aporte hidrico, variables medioambientales, contenido en
CO,, CO,*, CO;H en solucion, etc. La contaminacion
ambiental supone un aporte importante de SO,, NO, y
particulas de naturaleza metalica o carbonosa que llegan
a la piedra a través de la lluvia acida o como depositos de
residuos solidos que interaccionan con el material pétreo.
La formacion de sulfatos de calcio, magnesio (yeso,
hexaédrica, epsomita) y nitratos (nitro, trona, etc.) genera
las llamadas costras negras o de yeso, cuya formacién se
ve favorecida por la presencia de particulas solidas.

La alteracion fisico-mecanica generalmente esta directa-
mente relacionada con el volumen de huecos accesibles
al agua que presenta dicho material. La cristalizacion de
sales y los fenomenos de hielo-deshielo, junto con la dila-
tacion térmica, son los principales causantes de la
microfisuracion y descohesion que normalmente pode-
mos encontrar en este material. La accion de otros agen-
tes como el viento puede favorecer la arenizacion del
material por abrasion vy, el agua de lluvia, la disolucion
de la matriz y el cemento que da cohesion al material.

En los casos en que este material contenga particulas
arcillosas, pueden producirse fendmenos de expansion
como consecuencia de la capacidad de retener agua
que tienen estos componentes mineraldgicos.



La alteracion bioldgica es otro factor a tener en cuenta.
Esta se manifiesta de forma diferente en funcion de los
agentes que actuan. Las plantas superiores tienden a
introducir sus raices en el interior y crear deterioro meca-
nico y con el paso del tiempo una degradacion quimica.
Las algas, liquenes y hongos pueden corroer la superfi-
cie de la piedra originando acido oxalico. Algunas bacte-
rias, sobretodo las del ciclo del azufre, pueden atacar a
los carbonatos y generar yeso u otras sales.

Aunque el efecto de estos agentes se estudia de mane-
ra individual, a la hora de plantear las soluciones hay
que tener en cuenta que la mayoria de las veces actuan
de forma conjunta, lo que de alguna manera debe con-
dicionar la interpretacion de los resultados.

Objetivos

El presente capitulo pretende desarrollar una metodolo-
gia de estudio a aplicar sobre este material para la diag-
nosis sobre su estado de conservacion. Este objetivo se
centra en dos aspectos fundamentalmente: caracteriza-
ciéon del material e identificacion de los agentes de alte-
racion (figura 1), lo que contribuira a la elaboracién de
la fase diagnostico. Previo al proyecto de intervencion es
necesario un estudio técnico de diversos aspectos del
problema como son las caracteristicas del entorno (cli-
matico, geoldgico, hidrogeoldgico, antropoldgico, etc.) e
incidencias de éste sobre el monumento (naturaleza y
estudio de los materiales), asi como los problemas cons-
tructivos, estructurales e historiograficos.

Campo de aplicacion

La piedra natural se ha utilizado ampliamente en el
transcurso de la historia como material basico para la
construccion. La importancia que se le ha dado a la pie-
dra, sobre todo en determinadas épocas histéricas, se
refleja en el gran numero de edificios de gran valor
monumental que nos han llegado. La piedra natural,
dada su variedad en cuanto a litotipos y texturas, se ha
empleado como material base para levantar muros de
piedra (calcareitas), para decoracion de fachadas (cali-
zas 'y marmoles), para cimentar edificios (travertinos) y
decoracion de interiores y pavimentos (marmoles).

A la degradacién que de forma natural experimenta este
material con el paso de tiempo, hay que afadirle otros

agentes que proliferan en los ambientes urbanos. Esto jus-
tifica el estudio de la piedra de cara a su conservacion.

El correcto andlisis de las piedras de construccién com-
prende tres dominios independientes de investigacion
(ZEZZA, 1993):

* |La cantera, lugar de aprovisionamiento del material
lapideo explotado en un contexto geoldgico-petrografico.

* E| laboratorio, para el analisis cientifico-técnico referi-
do a los sectores quimico-geoquimico, mineralogico-
petrografico y petrofisico-petromecanico.

* El monumento o cualquier construccion en piedra,
considerado en un ambiente microclimatico, lugar de
valoracién de la durabilidad y cambios de las caracteris-
ticas originales y objeto de proteccion.

Identificacion
de los agentes
de alteracion

Diagnosis
del estado de

Caracterizacion
del material

conservacion

1. Objetivos de la metodologia de estudio sobre la piedra natural
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Definicion de las condiciones que deben cumplir los estudios
previos aplicados a la piedra natural

La necesidad de intervenir sobre este tipo de edificios
hace necesario definir aspectos que puedan resultar fun-
damentales para desarrollar una metodologia que permi-
ta garantizar su adecuada conservacion. Dentro de esta
metodologia general, se incluye la fase de estudios pre-
vios a la intervencion, que en principio seran orientati-
VOS, ya que su realizacion dependera tanto del grado de
conocimiento que se tenga del monumento como de la
problematica intrinseca que presente.

El estudio de las causas y mecanismos de alteracion de
los diferentes materiales pétreos asi como las formas de
alteracion requiere una serie técnicas y ensayos propios
de las ciencias geoldgicas y de otras ramas del saber
(quimica, fisica, ingenierfa, arquitectura, etc.).

La metodologia aqui expuesta se ha utilizado como refe-
rencia para el estudio de los materiales pétreos en gene-
ral, incluyéndose en este grupo el ladrillo, mortero y
tapial. En este sentido, las técnicas y ensayos que a con-
tinuacion se exponen pueden ser aplicados de forma
genérica al resto de los materiales (con connotaciones
seguin el caso), presentandose como punto de partida
para la definicion de las distintas técnicas de analisis y
ensayos habitualmente utilizados para la caracterizacion
de los materiales de construccion en edificios historicos.

Al estudiar los materiales, los aspectos fundamentales
que nos aportaran informacion de su naturaleza y que
condicionaran su comportamiento son:

* Composicion mineralégica-quimica. Estos parametros
permitiran establecer la composicion quimica, concen-
tracion y naturaleza cristalina de cada una de las fases
constituyentes. La estabilidad de los materiales con el
medio dependera de la mineralogia y su potencial reac-
tividad quimica.

= Textura y estructura (petrografia). Estas propiedades
aportaran una valiosa informacion en cuanto a la cons-
titucion espacial, organizacion e interrelacion de todos
los elementos que constituyen el material, incluyendo
tanto minerales como espacios vacios. Las caracteristi-

cas del sistema poroso son quizas los factores intrinse-
cos mas influyentes en la durabilidad de los materiales
y su comportamiento frente agentes externos de altera-
cion, ya que de ellos dependera en gran medida el resto
de propiedades fisicas.

* Propiedades fisicas y mecénicas. La determinacién de
este tipo de propiedades es de una aplicacion mas direc-
ta en la conservacion de materiales, ya que lo que se
valora fundamentalmente es el comportamiento de los
materiales ante estimulos externos.

La metodologia de estudio sobre este material siempre
lleva implicita la aplicacion de una fase de campo y otra
de laboratorio.

Fase de campo

Engloba los pasos previos a seguir para el conocimiento
de los materiales de construccion antes de abordar su
estudio en laboratorio. En esta fase se debe incluir una
contextualizacion del inmueble (incluyendo los materia-
les adyacentes) en la que hay que adjuntar un analisis
de la documentacion historica, planimetria y datos de la
inspeccion visual del mismo (tabla 1). El analisis de la
documentacion no debe quedar restringido a las etapas
iniciales de la intervencion.

Dentro de las distintas etapas que incluyen la fase de
campo cabe destacar por su importancia la inspeccion
visual y posterior toma de muestras.

1) Inspeccion visual

El aspecto exterior de una roca en el monumento mues-
tra la totalidad de las caracteristicas observables a sim-
ple vista. Dada la subjetividad del método, la inspeccion
visual no puede precisarse con total exactitud. Consiste
basicamente en analizar los siguientes aspectos: color,
textura, mineralogia de la roca y cambios en sus propie-
dades; alteracién y degradacion superficial; alterabilidad
y degradacion probable en la roca, tanto al aire libre



Tabla 1. Fase de campo

FASE DE CAMPO

Contextualizacion del
objeto de estudio

> Revision histérica del inmueble
> Datos técnicos del edificio

> Cronologia de las intervenciones
> Técnica de elaboracion

> |dentificacion visual de los distintos litotipos existentes y localizacion geografica de la cantera de extraccion del

material

Inspeccion visual

> Observacion del estado de conservacion
Morfologias de alteracion y patologias
Agentes de alteracion
Mecanismos de alteracion

> Condiciones medioambientales

Lluvias, direccion e intensidad del viento, contaminacion, estado termo-higrométrico, etc.

Toma de muestras

> Sobre el edificio y en la cantera de extraccion para llevar a cabo un estudio comparativo y simultaneamente una

caracterizacion del afloramiento geoldgico

Tabla 2. Caracteristicas de la toma de muestras

TOMA DE MUESTRAS

OBSERVACIONES

INDENTIFICACION

Edificio

> Representatividad de las muestras. Extraer muestras
que representen al maximo la globalidad del edificio o
la zona de estudio dentro de la dispersion propia del
material

> Reproductividad de los ensayos. Hay que conocer el
grado de reproductividad de los ensayos y el nimero
de medidas a realizar

> La cantidad de material a tomar va a estar en fun-
cion de las determinaciones o el numero de ensayos a
realizar

> Caracteristicas de las muestras (disgregada, cohesio-
nada, color, tamafo de grano, etc.)

> Disposicion del material en obra en funcién de su
textura y estructura (anisotropias)

> Materiales adyacentes
> Grado de alteracion de las muestras

> Profundidad de la toma de muestras (costras, trozos,
en bloque)

Cantera

> |nvestigacion geologica para la localizacion de la can-
tera. Estudio de los litotipos asociados a la misma for-
macion geologica

> Es importante dada la necesidad de disponer de
material original para la realizacion de ciertos ensayos
(fisico-mecanicos, alteracion simulada en laboratorio)

> Criterios petrograficos

> Composicion quimica (elementos mayoritarios y
traza) y microquimica

> Edad geoldgica

Tabla 3. Ensayos in situ

ENSAYOS IN SITU

OBJETIVOS

Registro fotografico

Fotografia simple o macro, con iluminacion tan-

gencial o rasante, fotogravimetria

> Permite un registro de las condiciones en las que se encuentra el objeto, las irregularidades de la superfi-
cie, asi como la reconstruccion con precision de la forma dimensional y posicion del objeto en el espacio

Espectro colorimetro

(Identificacion cromatica)

> Modificaciones del color que experimenta el material con el paso del tiempo

Permeabilidad al agua a baja
presion
(Rilem,1980, Normal 44//93)

> Medir la cantidad de agua absorbida por la superficie de la piedra en funcion del tiempo y estimar el grado

de deterioro del substrato

Ultrasonidos
(Normal 22/86)

> |dentificar aspectos relacionados con el deterioro del material (zonas fragiles o de calidad diferente), los
tipos de porosidad u obtener el modulo elastico del material

Termografia de infrarrojo

> A través del analisis de imagenes que permite relacionar las heterogeneidades térmicas con algun factor
de degradacion, caracteristicas del material y disposicion de la estructura del edificio
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ENSAYOS IN SITU OBJETIVOS

Endoscopia

> Mediante el endoscopio se puede inspeccionar zonas del material que no son observables al ojo humano e

identificar patologias o tipologias constructivas

Higrémetro o protimetro

> Medida de la humedad del material in situ

Determinacion del contenido en
sales solubles

> Mediante el empleo de ciertos aparatos que permiten identificar aniones dando una idea preliminar de las
sales existentes en solucion en el medio

Ensayos de cohesion

> Ensayos mecanicos superficiales que permiten observar el grado de cohesion del material

como en ambiente protegido; existencia de organismos
o de materias extranas en la superficie.

2) Toma de muestras

El muestreo es una fraccion de un conjunto (monumen-
to) que sirve para evaluar ciertos parametros y obtener
el maximo de informacion con el menor coste y la mini-
ma perturbacion posible en el edificio.

Por regla general el destino de la muestra tiene una
influencia decisiva en la técnica de muestreo, donde hay
que tener en cuenta el tipo de monumento, el problema
que se quiere estudiar o si solo se quiere determinar
alguin tipo de parametro.

La toma de muestras debe realizarse de acuerdo con las
caracteristicas indicadas en la tabla 2.

En muchas ocasiones la toma de muestras va precedida
de una serie de ensayos in situ que de alguna manera la
condicionan y que en otros casos complementan los resul-
tados obtenidos en la fase de laboratorio (tabla 3). Estos
ensayos nos indican a priori el grado de deterioro que pre-
senta el material; aunque muchas técnicas han sido pues-
tas a punto de cara a su aplicacién en este campo, otras
estan todavia en periodo de experimentacion.

Indicadores de alteracion de los
materiales pétreos. Propuesta de una
terminologia"

Para poder establecer la durabilidad de la piedra en un
monumento, es necesario su caracterizacion en funcion
de ciertas propiedades que sirven como indicadores de
alteracion y del intervalo y tipo de factores de alteracion,
que son aquellos parametros capaces de inducir cam-
bios en las citadas propiedades a través de determina-
dos mecanismos de alteracion.

Dicha evaluacion puede consistir en la apreciacion cua-
litativa 0 semicuantitativa de ciertos cambios observa-
bles, a veces a simple vista, en diversas propiedades,
como pueden ser la aparicion de eflorescencias, la for-
macion de ampollas, cromatizaciones, etc. Se trata de
una estimacion subjetiva que, sin embargo, puede orien-
tar sobre el “grado” de alteracion.

La alteracion de las piedras de los monumentos concier-
ne a muchos especialistas: petrografo-mineralogistas,
quimicos, fisicos, biologos, arquitectos, ingenieros, res-
tauradores, etc. Todos estos especialistas tienen sus pro-
pias ideas acerca de la alteracion de la piedra y su pre-
servacion, e incluso podria decirse que cada cientifico
ha desarrollado su propia terminologia. Esto ha introdu-
cido una gran confusion que dificulta el entendimiento
entre las personas y disciplinas implicadas en la conser-
vacion de obras monumentales de piedra. En la biblio-
grafia aparecen muchos términos con gran cantidad de
ambigliedades, confusiones y generalizaciones, lo que
hacia necesaria una sistematizacion y definicién de los
mismos que permitiese el uso de un mismo lenguaje.
Aqui se propone una terminologia descriptiva, ordenada
en grupos de morfologia similar, que puede ayudar a su
definitiva normalizacién, una vez discutida y aceptada
por los diferentes expertos interesados en la conserva-
cion de monumentos. Ademas de los términos en caste-
llano, se incluyen las traducciones al inglés, italiano y
francés.

Términos genéricos

Se utilizan términos genéricos para designar modifica-
ciones o0 cambios en el estado de la piedra que, general-
mente, implican una reduccion o pérdida de aquellas
caracteristicas inherentes a la piedra recién extraida de
la cantera, como consecuencia de su empleo en la cons-
truccion de obras arquitectonicas y escultoricas, y que
lleva a un peor desempefio de las funciones que en las
mismas tiene encomendadas.



El término mas general, alteracion, deterioro o
deterioracion, recibe otras denominaciones en funcion del
grado progresivo de inhabilitacion, degradacion y ruina, y
de que los agentes implicados en los mecanismos de
alteracion sean atmosféricos (alteracion atmosférica y
meteorizacion), antropogénicos (alteracion antropogénica)
0 biologicos (bioalteracion). La alteracion, por otra parte,
puede afectar a toda una pared o a un elemento
arquitectonico completo (alteracion de conjuntos). Otros
términos menos genéricos propuestos en la bibliografia son
corrosion, descomposicion y decohesion, que atienden
especificamente a las consecuencias de la actuacion de
ciertos tipos de mecanismos mas determinados.

= Alteracion (alteration; alterazione; altération): indica una
modificacion o cambio en el estado normal de la piedra,
que no implica necesariamente una reduccion, debilita-
cién o empeoramiento de aquellas propiedades relaciona-
das con las funciones encomendadas a la misma. Es el
término que suele utilizarse de modo mas general.

Los términos deterioracion o deterioro suelen considerar-
se sinonimos de alteracion.

* Alteracion diferencial (differential alteration; alterazione
differenziale; altération différentielle): se produce como
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2. Alteracion diferencial. Imagen: Manuel Alcalde
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consecuencia de la heterogeneidad en la composicion o
en la estructura de la piedra.

* Degradacion (degradation; deterioramento; dégrada-
tion): modificacion o cambio en el estado normal de la
piedra, que implica siempre una reduccion, debilitacion
0 empeoramiento de aquellas propiedades relacionadas
con las funciones encomendadas. Se trata, pues, de
una alteracion grave.

* Ruina (ruin; rovina, disfacimento; ruine, délabrement):
degradacion muy grave que supone la inutilizacion del
elemento para las funciones encomendadas al mismo.

* Alteracion antropogénica (antropogenic alteration; alte-
razione antropogenica; altération anthropogénique): alte-
racion debida a procesos de diversa naturaleza que impli-
can necesariamente la intervencion del hombre. Las
modificaciones de las caracteristicas de la piedra pueden
ser importantes, pudiendo requerirse, por ello, el empleo
de los términos degradacion y ruina antropogénica.

* Alteracion atmosférica (weathering; alterazione atmos-
ferica, altération atmosphérique): alteracion natural de
la piedra debida a procesos quimicos o mecanicos en
los que intervienen los agentes de la atmosfera. A través
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de la alteracion atmosférica se modifican més o menos
profundamente las caracteristicas de las rocas, que pue-
den llegar a degradarse y finalmente a desmoronarse.
Incluye, pues, los conceptos de degradacion y ruina
atmosférica.

* Meteorizacion (meteorisation; meteorizzazione; action
climatique): normalmente se utiliza como sindénimo de
alteracion atmosférica, aunque para otros autores solo
corresponde “en cierta medida” a dicho término y debe
utilizarse en los casos en que no se produce un despla-
zamiento notable de materia.

* Alteracion de conjuntos de piedra (alteration of stone
assemblages; alterazioni di complessi di pietra; altération
des ouvrages en pierre): la alteracion se presenta a una
escala que excede a la piedra misma, sobre paredes o ele-
mentos arquitectonicos. Asi, la decohesion de conjuntos
de piedra es una manifestacion habitual de este tipo de
alteracion que se observa con frecuencia sobre paredes
no protegidas por un techo (por ejemplo, en torres).

* Corrosion (corrosion; corrosione; corrosion): alteracion
quimica que implica un cambio o modificacion sustan-
cial en la naturaleza quimica de la piedra como conse-
cuencia de un proceso quimico.

* Descomposicion  (decomposition; scomposizione;
décomposition): alteracion fisicoquimica superficial en los
constituyentes originarios; se han transformado en nuevos
componentes mejor adaptados a las nuevas condiciones.

* Decohesion (decohesion; decoesione; decohésion):
alteracion que se manifiesta en una disminucion de la
union y de la adhesion entre los componentes estructu-
rales de la piedra, con un debilitamiento de sus caracte-
risticas mecanicas originales. Generalmente se produce
un agrandamiento de los poros y microfisuracion, sin
que la piedra cambie de forma.

Indicadores visuales de alteracion

Se han clasificado en cuatro apartados: modificaciones
superficiales, eliminacion de materia; deformaciones;
rupturas y disyunciones.

Modificaciones superficiales

Se trata de una serie de manifestaciones superficiales de
alteracion que afectan, esencialmente, al aspecto exterior

de la piedra, sin provocar generalmente modificaciones
importantes del material subyacente. Son esencialmente
de tres tipos: variaciones cromaticas (cromatizacion,
moteado y patina), costras y depdsitos (depositos super-
ficiales, concreciones y depositos de sales).

* Cromatizacion (chromatic alteration; cromatizzazione;
altération chromatique): alteracion que se manifiesta a
través de una variacion de color o del lustre de la piedra.

* Moteado (spotting; spotting, macchiettatura; mouche-
té): alteracion consistente en la presencia de pequefas
areas, fundamentalmente de origen bioldgico, pigmenta-
das de manera diferente.

* Patina (patina; patina; patine): representa el estado
envejecido de un material y participa a la vez de la
alteracion cromatica y de una modificacion superficial
mas significativa. En el caso de que esta misma alte-
racion se produzca por medios artificiales se llama
patinatura.

* Costra (crust; crosta; crolte): esta alteracion se mani-
fiesta por la formacion en la piedra de una cubierta o cor-
teza exterior endurecida, fruto de la transformacion
superficial del propio material, visiblemente distinguible,
de la parte que esta debajo, por sus caracteristicas mor-
folégicas y, especialmente, por su color. También la natu-
raleza quimica y mineraldgica, asi como sus caracteristi-
cas fisicas, pueden ser total o parcialmente diferentes.

* Deposito superficial (surface deposit; deposito superfi-
ciale; depdt superficiel): alteracion que se manifiesta en
forma de una acumulacién de material extrano de diver-
sa naturaleza (polvo, mantillo, guano de palomino, etc.).
Tiene espesor variable, generalmente con escasa cohe-
rencia y adherencia al material que estd debajo.

* Concrecion (concretion; concrezione; concrétion): alte-
racion que implica la presencia en la superficie de la pie-
dra de una masa mas 0 menos compacta, dura y adhe-
rente, formada por deposito o desecacion. Cuando
dicho depdsito aparece como embutido en la superficie
recibe el nombre de incrustacion (incrustation; incrosta-
zione; incrustation).

= Eflorescencias (efflorescence; efflorescenze; efflores-
cence): alteracion en forma de depdsito cristalino, blan-
co, poco coherente, de sales solubles, originado por
migracion y evaporacion de soluciones.



* Subflorescencias (subflorescence; subflorescenze;
subflorescence): las sales que se mueven hacia la super-
ficie de la piedra cristalizan inmediatamente debajo de
la superficie original de la misma, manifestandose como
una delgada y endurecida costra de material alterado.

* Criptoflorescencias (criptoflorescence; criptoflorescen-
ze; cryptoflorescenze): es el resultado de la cristalizacion
de sales en el interior de la piedra en materiales pétreos
con grandes poros.

Eliminacion o pérdida de materia

Bajo este epigrafe se incluyen todos aquellos indicado-
res de alteracion que suponen eliminacion de materia
por parte de la piedra, estructurados en dos apartados,
seglin se dé con formacion o no de huecos.

La pérdida de materia, tanto con formacion como sin
formacion de huecos, puede ser consecuencia de accio-
nes mecanicas o de acciones fisicoquimicas; éstas, en
el segundo de los casos, sin formacion de huecos, se
manifiestan en forma de una pérdida de cohesion inter-
granular. En casos extremos de formacion de huecos
(cancerizacion) pueden actuar simultdneamente facto-
res de diversa naturaleza.

1) Con formacién de huecos
a) Acciones mecanicas externas

La separacion o eliminacion de materia de la superfi-
cie de la piedra por una accion mecanica externa
puede manifestarse mediante la formacion de rayas,
rozaduras, acanaladuras, estrias, etc. Las manifesta-
ciones mas importantes de estas acciones mecanicas
externas son:

* Excoriacion (excoriation; escoriazione; écorchure): alte-
racion que implica una eliminacion de materia de la capa
mas superficial o piel de la piedra por accion mecanica
externa, generalmente por frotamiento (violento), que se
manifiesta en forma de desolladuras o rasgunos.

* Estriado (striction; striatura; striure, pelade): alteracion
con eliminacion de materia que se manifiesta por la for-
macion de surcos horizontales o inclinados (estrias) en
las zonas de menor adherencia del cemento natural.
Las estrias pueden ser ligeras y superficiales, o profun-
das, y mas o menos paralelas. Esta forma de alteracion

se observa en paramentos sometidos a una fuerte
accion eolica o a fuerte humedad interna. Pueden utili-
zarse dos acepciones: acanalacion, para surcos grandes
y estrias vermiculares, y vermiculacion, para surcos con-
torneados y sinuosos, similares a las trazas que dejan
los gusanos.

b) Acciones fisicoguimicas

Los huecos resultantes de acciones fisicoquimicas pue-
den ser de tamafio mas o menos grande (cavernas) o de
dimensiones mas modestas (alvéolos, vacuolas, picadu-
ras). Entre estos indicadores de alteracion los mas
caracteristicos son:

* Formacion de cavernas (crater formations; formazione
di caverne; cratére formation): alteracion que se mani-
fiesta por la formacion de concavidades profundas
como resultado de la eliminacion de materia.

* Alveolizacion (alveolar erosion; alveolizzazione; alvéoli-
sation): alteracion con eliminacion de materia que suele
manifestarse en materiales de alta porosidad con la for-
macion de pequefas cavidades o depresiones, semejan-
te a las celdillas de las abejas, generalmente profundas
e interconectadas, cuyas paredes estan cubiertas del
mismo material, de eflorescencias y/o de colonias de
microorganismos.

* Picado (pitting; vaiolatura; piqueté): alteracion puntifor-
me con eliminacion de materia que se manifiesta a tra-
vés de la formacion de pequenas cavidades o picaduras,
mas localizadas que en la alveolizacion y no interconec-
tadas.

* Excavacion (excavation; scavo; fouille): alteracion
con eliminacion de materia que da lugar a la forma-
cion de grandes depresiones como resultado de una
remocion localizada de materia por accion de chorreo
de agua.

c) Varias actuaciones simultaneas

La actuacion de varios factores de alteracion
simultaneamente sobre la piedra puede provocar un
estado muy generalizado de degradacion, que ha sido
llamado chancre por Henau (HENAU, 1980-81).

* Cancerizacion (chancre; cancerizzazione; chancre):
estado muy generalizado de degradacion con elimina-
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ciéon de materia de la superficie de la piedra. El cancer
de sulfatacion, por ejemplo, que se produce en la super-
ficie de las piedras calizas por accion del SO, en atmos-
feras contaminadas es, en efecto, una forma global de
manifestacion grave de su proceso de sulfatacion.

2) Sin formacion de huecos

Eliminacion de materia sin que tenga lugar, al menos de
forma significativa, la formacion de huecos. Puede tener
Su origen en acciones mecanicas, generalmente promo-
vidas por agentes atmosféricos, y en acciones fisicoqui-
micas, que normalmente se traducen en una pérdida de
cohesion intergranular.

a) Acciones mecéanicas

La remocion gradual de materia por un proceso esen-
cialmente de tipo mecanico, aunque no puede descar-
tarse la accion quimica, puede dar lugar a una reduc-
cion del relieve o redondeamiento de formas en las
manifestaciones denominadas erosion y corrasion.

* Erosion (erosion; erosione; érosion): alteracion atmos-
férica que produce remocion y transporte de materiales,
debida a procesos tanto fisicos como quimicos, con la
consiguiente reduccion del relieve.

* Corrasion (corrasion; corrasione; corrasion): erosion
que implica eliminacion de materia como resultado de
la accion mecanica de particulas sélidas transportadas
por el viento y que se manifiesta en un redondeamiento
de las formas.

b) Pérdida de cohesion intergranular (ver decohesion)

Cuando la eliminacion de materia en la piedra es
consecuencia de una pérdida de cohesion intergranular,
por microfisuraciéon del constituyente o por pérdida de
adhesion, se produce un ablandamiento de formas,
relieves y aristas. La piedra se vuelve friable, granulosa,
arenizada o pulverulenta. Las particulas pueden soltarse
facilmente al tocar el material, por la accion de la lluvia,
el viento o simplemente por accion de la gravedad.

Las principales manifestaciones de la decohesion, en
fases sucesivas del proceso degradativo, son:

* Desagregacion (disaggregation; disaggregazione; désa-
grégation): decohesién superficial que se manifiesta por

la caida o no de fragmentos con la misma composicion
de la roca madre.

* Disgregacion (disgregation; disaggregazione; disgréga-
tion): estado avanzado de decohesion interna que se
manifiesta por la caida o desprendimiento de granulos o
cristales por accion de los mas minimos estimulos
mecanicos; supone un sensible debilitamiento de las
caracteristicas mecanicas originales y un notable
aumento de la porosidad. La disgregacion puede dar
lugar a la formacion y separacion de fragmentos (ver
alteracién por ruptura).

* Arenizacion (grain disgregation; arenizzazione; des-
agrégation sableuse): estado muy avanzado de decohe-
sién interna caracterizado por la caida, generalmente
inducida, de materia de la piedra en forma de granos de
tamafio de arena.

* Pulverizacion (pulverization; pulverizzazione; poudroie-
ment): estado Ultimo de decohesién interna que se
manifiesta en la caida de material de la piedra en forma
de polvo, simplemente al tocarla e incluso de manera
espontanea.

Deformaciones

La deformacién de la capa externa de la piedra puede
manifestarse en la formacion de una zona convexa
como consecuencia de una separacion interna, de un
hinchamiento, cuando la curvatura es continua, o de un
combamiento, si hay cambio de curvatura.

Cuando la deformacion afecta a todo el espesor de la
piedra, se habla de deformacion plastica o deformacion
penetrativa de la piedra.

Por otra parte, la deformacion puede manifestarse como
un hecho aislado o, por el contrario, puede aparecer en
la superficie de la piedra un conjunto mas o menos
numeroso de deformaciones.

1) La deformacion es un hecho aislado

* Hinchamiento (swelling; rigonfiamento; bouffeinent,
boursouflure): alteracién por deformacion mecanica que
se manifiesta como un levantamiento de la superficie de
la piedra en forma de curva continua, de color y consis-
tencia variable, que puede llevar consigo el despefa-
miento de partes.
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4. Disyunciones. Imagen: Manuel Alcalde
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* Combamiento o alabeamiento (warping; curvatura; gau-
chissement): deformacién permanente que se manifiesta
en forma de pandeo de losas, generalmente de marmol.

2) Formacién conjunta de varias deformaciones

En ocasiones, la deformacion de la superficie de la pie-
dra no se traduce en una manifestacion mas o menos
aislada sino en una serie de abolladuras o hinchazones; la
superficie puede tomar asi un aspecto ondulante mas o
menos exagerado (mamelonado, noduloso, granuloso) en
funcion de las dimensiones de esas hinchazones. En gene-
ral, pueden denominarse a estos abultamientos ampollas.

* Ampollas (blistering; bolle; ampoules): alteracion por
deformacion de la superficie de la piedra que se caracteri-
za por la formacion de numerosos abultamientos.

Rupturas y disyunciones

Las alteraciones de la piedra que implican separacion
de partes pueden producirse perpendicularmente (rup-
turas) o paralelamente (disyunciones) a la superficie de
la piedra.

1) Rupturas

Las rupturas pueden considerarse como accidentes
mecanicos en la piedra que crean discontinuidades en
la misma y no entranan pérdidas de material; son mas
0 menos perpendiculares a la superficie. Estas disconti-
nuidades en la piedra pueden producir una mayor o
menor separacion de partes. Mientras que la fractura no
implica separacion de las partes, en la fisura la separa-
cién es ya mas o menos completa.

Algunas de estas rupturas son inherentes a la propia
estructura del material, como las exfoliaciones, diacla-
sas y esquistosidades, que permiten caracterizar diferen-
tes tipos de rupturas.

Cuando la ruptura se produce a lo largo de una arista o
de una esquina con pérdida de materia, segtin el caso y
tipo de piedra, se origina un fragmento. En ocasiones, la
formacion y separacion de fragmentos es el resultado de
la decohesion interna (ver alteraciones por eliminacion
de materia).

* Fracturacion (cracking; frattura; fracture): alteracion
por ruptura que se manifiesta en la formacién de solu-

ciones de continuidad en la piedra, generalmente sin
desplazamiento relativo de las dos partes; es el acci-
dente de ruptura de mayor extension aunque, por otra
parte, es aquél que crea soluciones de continuidad
menos evidentes.

* Fisuracion (fissuring; fessurazione; fissurement): alte-
racion por ruptura que se manifiesta en la formacion de
soluciones de continuidad en la piedra con desplaza-
miento o separacion macroscopica de las dos partes.

* Fragmentacion (spalling; frammentazione; effrite-
ment): alteracion por ruptura con pérdida de materia,
que se manifiesta por la formacion de trozos mas o
menos compactos.

2) Disyunciones

Los accidentes de disyuncion implican la separacion
abierta entre partes de la piedra originariamente juntas.
Son paralelos a la superficie de la piedra y producen
porciones de distinta forma y tamano.

* Placas: laminas extensas y de varios milimetros de
espesor, generalmente rigidas.

* Hojas de exfoliacion: varias ldaminas delgadas, super-
puestas, de espesor uniforme, generalmente del orden
del milimetro.

* Peliculas: pequefas laminas muy delgadas.

* Escamas: laminas andlogas a las escamas de un pes-
cado. Tienen formas y espesor irregulares y dimensiones
variables, con apariencia del material inalterado.

La accion de la separacion seguida del desprendimien-
to de laminas independientes de la estructura de la
piedra recibe distintas denominaciones particulares en
la bibliografia, en funcién de su forma y tamano. El tér-
mino francés delitage designa también dicha accion
pero cuando esta ligada a estructuras en lechos de
sedimentacion. Cuando una superficie presenta varias
ldminas y hojas superpuestas se dice que es laminar o
foliacea y su separacion o desprendimiento produce
una exfoliacion.

* Separacion de placas (contour scaling; separazione di
lastre, séparation des plaques): alteracién por disyun-
cién que implica la separacion o levantamiento de pla-



cas paralelas a la superficie de la piedra e independien-
tes de la estructura de la misma.

* Exfoliacion (exfoliation; peeling; esfoliazione; exfolia-
tion): degradacion por disyuncion que se manifiesta por
un levantamiento seguido de la separacion de una o
mas laminas u hojas de exfoliacion paralelas entre si. En
general, se produce en capas paralelas a la esquistosidad.

* Separacion de peliculas (film separation; separazione
di pellicole; séparation des pellicules): alteracién por dis-
yuncion que se manifiesta en la separacion de laminas
muy delgadas o peliculas.

* Descamacion (chipping; desquamazione; desquama-
tion): alteracion por disyuncion que se manifiesta por
despegamiento total o parcial de escamas de la superfi-
cie de la piedra, independientemente de su estructura.
Las escamas estan formadas generalmente de material
en apariencia inalterado. Pueden ir acompanadas de
eflorescencias y/o microorganismos.

Cuando la causa de la alteracion es de origen bioldgico,
se suele utilizar el prefijo bio-, tanto en los términos
genéricos (bioalteracién, biodeterioro, biocorrosion, bio-
decohesién) como en los indicadores de alteracion (bio-
costra, biodeposito, bioeflorescencia, bioalveolizacion,
biofisuracion, bioexfoliacion, biodescamacion).

Fase de laboratorio

Incluye la aplicacion de un conjunto de técnicas y ensa-
yos orientados a esclarecer las fuerzas destructivas que
provocan las alteraciones de la piedra, aspectos que
resultan de gran interés para seleccionar las mejores
actuaciones sobre dicho material (aplicacién de trata-
mientos). Estos métodos, utilizados normalmente por la
comunidad cientifica, permiten la caracterizacion compo-
sicional, mineralogica y textural del material, asi como la
determinacion de sus propiedades fisicas y las modifica-
ciones que experimenta con el paso del tiempo (tabla 4).

Analisis quimico"

Fundamentos

El analisis de los componentes principales de un mate-
rial pétreo (tabla b) consiste en la determinacion de diez

parametros que se expresan como porcentajes en peso
de la muestra original seca a 105 °C. La suma de los
porcentajes obtenidos debe quedar, para materiales tipi-
cos, entre el 99,50 y el 100,50%, asegurandose de esta
forma el correcto analisis del material.

Se parte de material seco a 105 °C y molido hasta un
nivel suficiente que permita un facil ataque y cuyas
manipulaciones no hayan provocado contaminaciones
accidentales de la muestra.

Los reactivos empleados deben ser de calidad “para ana-
lisis” y en todo caso se debe garantizar que su empleo
no provoque alteraciones en la composicion de la mues-
tra analizada que afecten al resultado del analisis.

En lo que respecta al material volumétrico a usar, debe
ser de una adecuada calidad y los instrumentos de
medida deben estar perfectamente calibrados, emplean-
dose para las pesadas una balanza analitica.

En el caso de que se proponga mas de un procedimien-
to de determinacion para algiin parametro, la eleccion
vendra dada por la cantidad presente.

Objetivos y campo de aplicacion

LLa composicion quimica de los materiales pétreos, de
sus productos de alteraciéon o de los materiales relacio-
nados con la conservacion de obras monumentales es,
en la mayor parte de los casos, un dato de gran interés
para realizar una correcta caracterizacion de los mis-
mos. En general, el andlisis de componentes mayorita-
rios de tipo inorganico se realiza mediante métodos qui-
micos, empleandose métodos instrumentales para los
componentes minoritarios y traza de tipo inorganico, asi
como para los compuestos organicos.

La aplicacion de ciertas técnicas fisicoquimicas también
permite obtener datos morfolégicos y de composicion
quimica puntual de gran interés, por ejemplo, en el
seguimiento de experiencias de alteracion acelerada.

La composicion quimica de los materiales pétreos
puede proporcionar una informacion esencial en muy
diversos campos de actuacion relacionados con la alte-
racion y conservacion de materiales pétreos:

* Variacion de la composicion quimica de muestras alte-
radas e inalteradas, dependiendo de la profundidad.
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Tabla 4. Metodologia de laboratorio

LINEAS INVESTIGACION

OBJETIVOS

TECNICAS DE ANALISIS Y ENSAYO

Analisis quimico

> |dentificacién de componentes mayoritarios y
elementos traza

> |dentificacién de componentes de alteracion
(sales)

> Absorcion atomica (A.A)

> Fluorescencia de rayos X (FRX

> Espectrometria de infrarrojo (IRFT)
> Microanalisis EDX

> Otras

Analisis mineraldgico-petrografico

> |dentificacion y evaluacion de los componentes
mineraldgicos y la relacion existente entre ellos
(textura), componentes vacios (poros) y observa-
cion morfoldgica de las sales

> Difraccién de rayos X
> Microscopia optica de luz polarizada
> Microscopia electronica (SEM y TEM)

Analisis fisico-mecanico

> Aspectos relacionados con la dinamica de los
procesos de alteracion, asi como los factores de
tipo fisico que los controlan relacionados con el

> Porometrias: porosimetria de intrusiéon de mercurio e
isotermas de adsorcion de gases
> Propiedades hidricas (absorcion y saturacion de

comportamiento hidrico y mecanico

agua al vacio)
> Colorimetria
> Ultrasonidos
> Ensayos de resistencia mecanica

Ensayos de alteracion en
laboratorio

> Ensayos orientados hacia el conocimiento
sobre el comportamiento del material ante los

> Ensayos de envejecimiento acelerado

agentes de alteracion ambientales (efectos del
hielo-deshielo, cambios térmicos, atmosferas

contaminantes, etc.)

Biodeterioro

> |dentificacion de microorganismos

> Lupa binocular, microscopio dptico y electronico

Tabla 5. Componentes quimicos

PERDIDA POR CALCINACION Ca0
Si02 MgO
Al20s Na,O
Fe20s K,0
Tio2 S0,

* Comparacion entre muestras alteradas para valorar el
tipo e intensidad de la alteracion.

* Conocer cuales son los factores y mecanismos de alte-
racion implicados.

* Localizacion e identificacion de las canteras de proce-
dencia de los materiales empleados en el monumento.

* Datacion de ciertas estructuras y partes del monumen-
to en funcion de los tipos de materiales empleados

* Investigaciones relacionadas con productos de con-
servacion.

Métodos de analisis
Determinacion de la pérdida por calcinacién
1) Fundamentos

La pérdida por calcinacion corresponde, fundamentalmen-
te, al dioxido de carbono que se desprende como conse-
cuencia de la descomposicion de los carbonatos; también
se pierde el agua de hidratacién de aquellas sales que la
pierdan por encima de 105 °C. Se ha de prestar especial
atencion a muestras superficiales que pudieran contener
materia organica o particulas carbonosas, que resultarian
destruidas y volatilizadas en el proceso de calcinacion.

Aparatos:
* Horno mufla (950 °C).

* Balanza analitica.



?2) Procedimiento

Tarar a 950 °C una navecilla de porcelana de fondo bajo
hasta peso constante; pesar en la navecilla ya tarada
0,7 gramos de muestra finamente pulverizada y deseca-
da a 105 °C; calcinar a 950 °C durante dos horas,
enfriar en desecador y pesar; repetir la operacion hasta
pesada constante.

3) Resultados

Calcular la pérdida de peso que se ha producido y expre-
sarla como porcentaje.

Determinacion de silice
1) Fundamentos

Se basa en la precipitacion cuantitativa de la silice con
gelatina de la solucion procedente de la disgregacion de
la muestra empleando como fundente una mezcla
NaKCOsborax y extrayendo con una solucion de HCI.

Reactivos y aparatos:
* Acido clorhidrico concentrado.
* Acido nitrico concentrado.

* Solucion de gelatina al 2,5% (p/v). Disolver gelatina
pura (sin residuo de calcinacion) en la cantidad necesa-
ria de agua, calentando en bafno-maria. La solucién es
estable durante una semana.

* Solucion de lavado. Afadir 2 ml de HCI concentrado y
2 ml de solucion de gelatina al 2,5% a cada litro de solu-
cion de lavado.

* Mezcla de carbonato sédicopotasico y borax: mezclar intima-
mente 34 g de NaKCO; y 23 g de Na,B,0;, * 10H,0.

* Horno mufla.
2) Procedimiento

Pesar 0,7 g de muestra finamente pulverizada en mor-
tero de agata y desecada a 105 °C en un crisol de pla-
tino con tapadera; mezclar intimamente con 3,1 g de
mezcla NaKCOs-borax; fundir a 950 °C; disolver el fun-
dido, introduciendo crisol y tapadera en un vaso de 400

mly agregando unos 150 ml de agua destilada y 50 ml
de HCI 1:1; sacar la tapadera y el crisol lavandolos con
agua destilada; evaporar a sequedad en bafo de arena;
afadir 17,5 ml de HCI concentrado haciéndolo resbalar
sobre las paredes del vaso a fin de arrastrar las sales al
fondo; hervir durante unos 6 minutos, cubriendo el vaso
con un vidrio de reloj: agregar, a continuacion, 1 ml de
HCI concentrado y 10 ml de agua; calentar a 70 °C
(+ 5 °C); agregar, gota a gota y agitando, 6,5 ml de la
solucion de gelatina previamente calentada a igual tem-
peratura; dejar en reposo durante unos 25 minutos; fil-
trar sobre papel Albet 242 o similar, recogiendo el filtra-
do sobre un matraz aforado de 250 ml; lavar con unos
30 ml de solucién de lavado caliente recogiéndolos
sobre el mismo matraz; enrasar el matraz, una vez frio,
con agua destilada, y esta solucion se reservara y se
rotula como solucion A; trasladar el papel con el precipi-
tado a un crisol previamente tarado y secar en la estufa
a 105 °C; calcinar a 1000 °C con las precauciones nor-
males; enfriar en un desecador y pesar.

3) Resultados

Calcular el contenido de SiO, expresado como porcenta-
je en la muestra original.

Determinacion de calcio

1) Fundamentos

Se basa en la determinacion volumétrica mediante comple-
xometria con AEDT en una solucion en la que se han elimi-
nado, mediante su separacién como hidréxidos, aquellos
iones metalicos que pudieran interferir en la determinacion.
Reactivos:

* Acido nitrico concentrado.

* Hidroxido amonico (1:1).

* Solucion de nitrato amoénico al 2% (p/v).

* Solucion de hidroxido sodico 2 M.

* |Indicador de acido calconcarboxilico. Solucion al 0,4%
en metanol o trituracion con sulfato sodico anhidro al 1%.

* Indicador de calceina. Pulverizar en mortero de agata
y mezclar intimamente 0,004 g de calceinay 1 g de clo-
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ruro sodico. El indicador asi preparado tiene una dura-
cién de unos 10 dias.

= Solucion AEDT 0,01 M. Disolver 3.7225 g de la sal en
agua destilada y llevar a 1 litro en matraz aforado.
Valorar con una solucion patron de calcio.

* Solucion patron de calcio: pasar 1.000 g de CaCO, de
calidad reactivo analisis y previamente desecado a 105
°C a un matraz aforado de 1 litro, con ayuda de un
embudo. Lavar el polvo del embudo y el cuello del
matraz con agua destilada. Afadir 250 ml de HCI 0,1 N
y agitar hasta disolucién total. Afadir 40 ml de NaOH
0,1 N. Enfriar a temperatura ambiente y enrasar con
agua destilada.

* Cianuro potésico.
* Clorhidrato de hidroxilamina.
2) Procedimiento

Tomar 100 ml de la solucién anterior (solucién A) en un
vaso de 250 ml; agregar unas gotas de HNO, concentra-
do; calentar a ebullicién y afadir NH,0H (1:1), gota a
gota y agitando, hasta débil olor permanente a amonia-
co; hervir durante 1-2 minutos; filtrar por papel de filtro
de tamafio de poro medio (Albet 238 ¢ 240), recogien-
do el filtrado en un matraz aforado de 250 ml; lavar el
precipitado con solucién caliente de NH,NO, al 2%
hasta total eliminacion de cloruros y afadir las aguas de
lavado al matraz aforado; disolver el precipitado con HCI
diluido caliente, lavando el papel con agua caliente;
reprecipitar los hidroxidos, filtrar y lavar como se expuso
anteriormente llevando los lavados al matraz aforado de
250 ml; enrasar con agua destilada. Esta solucion (solu-
cién B) se usard para la determinacion de calcio y mag-
nesio; pipetear, en un matraz erlenmeyer de 250 mi,
una alicuota de la solucion procedente de precipitar los
hidroxidos (solucion B). Dicha alicuota no debe conte-
ner mas de 50 mg de ion calcio e idn magnesio.
Normalmente se emplearan 50 ml; hervir con dos len-
tejas de KOH o NaOH para eliminar el exceso de amo-
niaco; enfriar y diluir a unos 50 ml; mezclar perfecta-
mente con unos 10 ml de solucién de NaOH a fin de
que precipite todo el magnesio y la solucion tenga un
pH no inferior a 12. Comprobar con papel indicador;
dejar reposar durante 3-5 minutos, agitando de vez en
cuando; afadir un poco de KCN vy de clorhidrato de
hidroxilamina para evitar posibles interferencias de

pequefas cantidades de cobre, manganeso, cinc,
cobalto o niquel; afadir 5-10 gotas de solucion de indi-
cador de &cido calconcarboxilico, 0,2-0,4 g de la mez-
cla solida del mismo ¢ 0,10 g de indicador de calceina;
valorar con solucién de AEDT 0,01 M previamente con-
trastada, agitando vigorosamente hasta que el color
cambie de rojo vino a azul puro, o de verde fluorescen-
te a azul-violeta y desaparezca la fluorescencia, segun
se utilice como indicador acido calconcarboxilico o cal-
ceina, respectivamente.

En el caso de utilizar calceina, la adicion de 1-2 mg de
azul de timol hace el viraje mas perceptible. En el caso
de una concentracion de magnesio relativamente eleva-
da es aconsejable valorar el calcio por retroceso.

3) Resultados

Calcular el porcentaje de CaO en la muestra original
teniendo en cuenta que 1 ml de AEDT 0,01 M equivale
a 0,56 mg de CaO0.

Determinacion volumétrica de magnesio
1) Fundamentos

Se basa en la determinacién volumétrica conjunta de
calcio y magnesio mediante complexometria con AEDT
empleando negro de eriocromo T como indicador en la
solucién procedente de separar los sesquioxidos. A la
cantidad obtenida se ha de restar la correspondiente al
calcio determinada anteriormente.

Reactivos:

* Solucion tampon. Disolver 54 g de NH,Cl en 300 ml
de agua destilada, afiadir 444 ml de NH,OH 12 Ny
enrasar a 1 litro con agua destilada.

* Indicador de negro de eriocromo T. Mezclar intima-
mente en un mortero de dgata 3 partes de negro de erio-
cromo Ty 997 partes de cloruro sodico.

* Solucion de AEDT 0,05 M. Disolver 18,6127 g de la sal
en agua y enrasar a 1 litro en matraz aforado.

* Solucion patron de magnesio. Disolver 2,03 g de
MgCl,  6H,0 de calidad reactivo anélisis y desecado a
60 °C en un pequefio volumen de agua y llevar a 1 litro
en matraz aforado.



?2) Procedimiento

Tomar una alicuota de 50 ml de la solucién procedente
de precipitar los hidroxidos (solucion B) en un matraz
erlenmeyer de 250 ml. Dicha alicuota no debe contener
mas de 50 mg de iones calcio y magnesio; anadir 10 ml
de solucion tampon a fin de llevar la solucién a pH 10;
diluir unos 100 ml con agua destilada; calentar a unos
40-50 °C; anadir un poco de KCN y de clorhidrato de
hidroxilamina para evitar posibles interferencias de
pequenas cantidades de cobre, manganeso, cinc, cobal-
to o niquel; agregar unos 0,3 g de indicador; valorar con
solucion de AEDT 0,05 M mediante una microbureta.

3) Resultados

Calcular el porcentaje de MgO teniendo en cuenta que
1 ml de AEDT 0,05M equivale a 2.016 mg de MgO y que
en esta valoracion se determinan el calcio y el magnesio
conjuntamente, por lo que se habra de restar a la canti-
dad de AEDT consumida la requerida para la valoracion
del calcio, teniendo presente las correspondientes mola-
ridades del AEDT.

Determinacion de magnesio por
espectrofotometria de absorcion atomica

1) Fundamentos

Determinacion directa por espectrofotometria de
absorcion atomica en la solucion procedente de sepa-
rar los sesquidxidos. Sera la determinacion de elec-
cion en el caso de materiales con muy bajo contenido
en magnesio.

Reactivos y aparatos:

* Espectrofotometro de absorcion atdmica.

* Solucién patrén de magnesio.

2) Procedimiento

Medir la absorcion atomica a 202,6 nm con una llama
aire-acetileno de la solucion procedente de separar los
sesquioxidos (solucion B); construir una recta de calibra-

do medida en las mismas condiciones con soluciones
conteniendo entre 2 y 10 mge I' de magnesio.

3) Resultados

Determinar el contenido de magnesio en la solucion por
interpolacion en la recta de calibrado y expresar el con-
tenido de magnesio como porcentaje de MgO en la
muestra original.

Determinacion de aluminio y hierro
1) Fundamentos

Se basa en la determinacion directa de aluminio e hie-
rro en la solucion procedente de la separacion de la sili-
ce mediante espectrofotometria de absorcion atémica.

Reactivos y aparatos:

* Espectrofotometro de absorcion atémica.
* Solucion patron de hierro.

* Solucion patron de aluminio.

2) Procedimiento

Determinar el contenido de hierro en la solucion A por
medida de la absorcion atomica a 280,0 nm con una
llama aire-acetileno y empleando como recta de calibra-
do soluciones de hierro conteniendo entre 0,1 y 5,0
mge ' de hierro; Determinar el contenido de aluminio
en la solucion A por medida de la absorcion atémica a
309,3 nm con una llama nitroso-acetileno usando como
recta de calibrado soluciones de aluminio conteniendo
entre 2,0y 100,0 mge ' de aluminio.

3) Resultados

Expresar las cantidades de aluminio e hierro obtenidas
como porcentajes de Al,O; y de Fe,0; en la muestra ori-
ginal respectivamente.

Determinacion de titanio
1) Fundamentos

En medio &cido, el Ti (IV) reacciona con perdxido de hidro-
geno para dar un color naranja, o amarillo si la concen-
tracion de titanio es pequena, que permite su determina-
cion espectrofotométrica. EI color se atribuye a la forma-
cion de TiO(H,0,)”".La interferencia de Fe(lll) se elimina
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con la adicion de &cido fosférico. Si se sospecha la inter-
ferencia de Vanadio (V), se puede comprobar afadiendo
una pequefa cantidad de fluoruro, que hace desaparecer
el color debido al titanio por la formacion de TiFg".

Reactivos y aparatos:

* Peroxido de hidrogeno (20 volumenes).

* Mezcla sulfurico/fosforica. Mezclar 300 ml de agua,
200 ml de acido sulfurico concentrado y 500 ml de
acido fosforico concentrado.

* Solucion patron de titanio (40 mge I de Ti0,).

* Espectrofotometro visible.

2) Procedimiento

Anadir alicuotas de 50 ml de solucion A sobre dos matra-
ces aforados de 100 ml; anadir a cada uno 5 ml de mez-
cla sulfurico/fosférico; agregar, Unicamente a uno de los
matraces, 10 ml de perdxido de hidrégeno; mezclar bien
mediante agitacion; enrasar ambos matraces con agua
destilada; medir la absorbancia de la muestra que con-
tiene peroxido de hidrogeno a 410 nm frente a la que no
lo contiene; operando de igual forma, preparar una recta
de calibrado entre 2'y 10 mge I' de TiO,.

3) Resultados

Usando la recta de calibrado, relacionar la lectura obte-
nida con mgel" de TiO, y expresar el resultado como
porcentaje de TiO,.

Determinacion de sodio y potasio

1) Fundamentos

Ataque acido de la muestra solida con eliminacion de la
silice por volatilizacion y determinacion de sodio y pota-
sio por espectrofotometria de emision de llama.
Reactivos y aparatos:

* Acido clorhidrico concentrado.

* Acido nitrico concentrado.

* Acido fluorhidrico concentrado.

* Solucion patron de cloruro sodico.

* Solucion patron de cloruro potasico.

* Espectrofotdmetro de emision de llama.
2) Procedimiento

Pesar exactamente, en una capsula de teflon, 1 g de
muestra, finamente pulverizada en mortero de agata y
desecada a 105 °C; anadir lentamente 10 ml de HCI
concentrado, 4 ml de HNO; concentrado y 40 ml de HF
concentrado; llevar a sequedad en bafo de arena; afa-
dir 5 ml de HCl'y 0,5 ml de HNO; y llevar de nuevo a
sequedad; repetir una vez mas el tratamiento del apar-
tado anterior; extraer el residuo seco con 17,5 ml de
acido clorhidrico concentrado y un poco de agua calien-
te y pasar el liquido a un matraz aforado de 250 ml;
enrasar con agua destilada; medir la emisién atomica
del sodio a 589,0 nm en una llama aire-acetileno; llevar
el valor obtenido a la curva de calibracion obtenida para
soluciones conteniendo entre 4 y 40 mge ' de sodio
medidas en las mismas condiciones; medir la emision
atomica del potasio a 766,5 nm en una llama aire-ace-
tileno; llevar el valor obtenido a la curva de calibracion
obtenida para soluciones conteniendo entre 2y 40 mge
I" de potasio medidas en las mismas condiciones.

3) Resultados

Expresar los resultados como porcentajes de Na,O y K,O
en la muestra original.

Determinacion turbidimétrica de sulfatos
1) Fundamentos

Se basa en la formacion de un precipitado de sulfato de
bario que se mantiene en suspension por efecto de la
adicion de goma arabiga, lo que permite su determina-
cion turbidimétrica. El procedimiento solo es adecuado
para pequefas cantidades de sulfato.

Reactivos y aparatos:

* Solucion precipitante. Preparar una disolucion con 20
g de acetato de bario, 75 ml de acido acético 10 Ny 25
ml de solucion de goma arabiga al 5% en agua. Una vez
mezclados y disueltos, se filtra. Esta solucion es estable
al menos durante un mes.



* Solucion patron de sulfato de 480 mgel'.
* Espectrofotdmetro visible.
2) Procedimiento

Tomar en matraces de 50 ml una cantidad adecuada
de disolucion procedente de la eliminacion de la silice
(solucion A) de tal manera que quede dentro de la recta
de calibrado que se haya construido; afadir 1 ml de
solucion precipitante y enrasar con agua destilada; agi-
tar durante 2 minutos y dejar en reposo durante 10
minutos; medir en espectrofotometro la absorbancia a
425 nm, frente a un blanco preparado de igual forma
pero sin sulfato, como maximo en los 5 minutos
siguientes.

3) Resultados

Los resultados se expresan como porcentaje de SO; en
la muestra original.

Determinacion gravimétrica de sulfatos
1) Fundamentos

Se basa en la formacion de sulfato de bario, que se fil-
tra y calcina para su determinacion gravimétrica. El pro-
cedimiento no es adecuado si las cantidades de sulfato
son muy pequenas.

Reactivos:

* Solucion de cloruro de bario al 10%.
* Solucion de acido clorhidrico 1:5.

* Solucién de nitrato de plata 0,1 M.
2) Procedimiento

Pesar entre 0,5y 1 g de muestra finamente pulverizada
y desecada a 105 °C; atacar con 50 ml de HCI 1:5 en
un vaso de precipitado llevando a ebullicion; anadir a
continuacion 100 ml de agua hirviente y mantener en
ebullicion durante otros 5 minutos; filtrar por papel Albet
240 o similar lavando el precipitado con agua caliente;
el filtrado obtenido se lleva a ebullicion y se anaden,
gota a gota, 20 ml de solucion caliente de cloruro de
bario; dejar reposar el precipitado formado durante unos

5 minutos y comprobar que la precipitacion ha sido
completa; calentar de forma suave durante una hora y
filtrar en caliente a través de filtro Albet 240 o similar;
lavar el precipitado con pequefas porciones de agua
caliente hasta total eliminacion de cloruros; colocar el fil-
tro en un crisol de porcelana previamente tarado, secar
en estufa y calcinar a 800 °C; enfriar en desecador y
pesar; repetir el proceso de calcinacion hasta pesada
constante.

3) Resultados

Expresar el peso de sulfato de bario obtenido como por-
centaje de SO; en la muestra original.

Analisis mineraldgico-petrografico”

Las técnicas experimentales utilizadas en el estudio de
los diferentes materiales que se emplean en el
Patrimonio Arquitectonico se suelen agrupar sobre la
base de dos clases de métodos de estudio: métodos
quimicos y métodos fisicos. Las técnicas fisicas de ana-
lisis se basan en la medida de propiedades fisicas de la
materia, que estan intimamente relacionadas con su
estructura, simetria y composicion; por lo tanto, a par-
tir de estas medidas, es factible identificar el tipo de
sustancia o fase mineral. Los métodos fisicos se pue-
den usar también para anélisis quimico. Presentan, en
general, ventajas frente a los quimicos, ya que muchos
no son destructivos, son capaces de analizar fases
independientes sin tener que llevar a cabo una separa-
cion previa u otro tipo de manipulacion y suelen ser
muy sensibles.

En consecuencia, los métodos fisicos sirven para deter-
minar la estructura, composicion y propiedades de los
minerales, y de esta forma conseguir su identificacion,
caracterizacion, e incluso su cuantificacion. Estos méto-
dos no se utilizan exclusivamente en el estudio de mine-
rales y rocas, sino que se emplean también en el anali-
sis de morteros, hormigones, materiales ceramicos, pig-
mentos, vidrios, metales, etc. Se puede decir, entonces,
que son los métodos fundamentales de investigacion en
ciencias de los materiales.

Esto ha permitido que en los Ultimos afnos se haya pro-
ducido un importante avance en los procedimientos fisi-
coquimicos de analisis en el ambito de la conservacion
y restauracion de obras de arte, y de forma particular de
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los bienes de interés cultural fabricados con materiales
pétreos y, en general, con cualquier producto.

De acuerdo con la metodologia de las técnicas emplea-
das, los principales métodos fisicos se pueden clasificar
en los siguientes grupos: métodos difractométricos,
métodos dpticos, métodos espectroscopicos y métodos
térmicos. Existen ademas otros métodos basados en
principios especificos que no permiten agruparlos entre
si ni en ninguno de los grupos anteriores.

En esta monografia se presentan aquellas técnicas ins-
trumentales que habitualmente se emplean en los labo-
ratorios y organismos que estan mas directamente impli-
cados en la conservacion y restauracion de obras de
arte y son de uso mas general. Los métodos fisicos de
mayor interés para la caracterizacion mineraldgica petro-
grafica de los materiales de construccion y de sus pro-
ductos de alteraciéon son los 6pticos y los difractométri-
cos. Los métodos dpticos tratan del estudio de los fend-
menos de interferencias de la luz trasmitida o reflejada
por un cristal; constituyen el contenido de otro apartado
de este manual.

Difraccion de rayos X

Los métodos difractométricos, objetivo esencial de este
apartado, se basan en la difraccion de radiaciones por la
materia cristalina. Mediante el estudio del diagrama o
pelicula, que resulta de dicho fendmeno de interferencia
entre las radiaciones y el material cristalino, se deducen
las caracteristicas estructurales y los datos geométricos
de la estructura cristalina, lo que permite identificar la
fase mineral y, en su caso, cuantificar las proporciones en
que se encuentran en una mezcla. Aunque existen varios
métodos (dependen del tipo de radiacion que utilizan) el
mas ampliamente empleado y el mas versatil, tanto para
identificacion como para determinaciones estructurales
cristalinas, es la difraccion de rayos X (DRX).

Caracteristicas y propiedades de los Rayos X

Las radiaciones X forman parte del espectro electromag-
nético, por tanto tienen la misma naturaleza que la luz;
son fuertemente energéticas debido a su pequena longi-
tud de onda (L), sobre todo el tramo de A mas cortas
(lo que se conoce como radiaciones “duras”) que den-
tro del espectro electromagnético ocupan esta clase de
radiaciones. El valor de su longitud de onda es compa-
rable a los espaciados reticulares (distancias entre pla-

nos virtuales que “contienen” particulas constituyentes,
atomos, iones, etc.) de las sustancias cristalinas y, en
consecuencia, un cristal puede actuar como una red de
difraccién de rayos X. Esta pequefia longitud de onda le
confiere, por otra parte, la capacidad de atravesar mate-
riales opacos a la luz, ademéas de propagarse en linea
recta a una velocidad anéaloga a la de la luz y ser capaz
de impresionar emulsiones sensibles de placas fotogra-
ficas, debido a su reactividad fotoquimica.

En una primera aproximacion, un cristal puede conside-
rarse como una agrupacion ordenada y periédica de ato-
mos. Todos los cristales, al ser alcanzados por un haz de
rayos X, los difunden simultdneamente. En general, estas
ondas difundidas interfieren unas con otras anulandose,
pero en ciertas direcciones se refuerzan para formar un
nuevo frente de ondas. Este fendmeno de interferencia
constructiva es el que se conoce como difraccion. Estas
direcciones privilegiadas estan condicionadas Unicamen-
te por la geometria y dimensiones de la red cristalina.

Difraccion de los Rayos X. Métodos experimentales

El término difraccion implica que la “reflexion” de los
rayos X tiene lugar al incidir en solidos cristalinos; esto
es, a un angulo de incidencia (0,) corresponde otro
angulo de reflexion exactamente del mismo valor (0,).
Pero a diferencia con el fenomeno de reflexion de la luz,
los rayos X se “reflejan” solamente en una minima pro-
porcion y también se diferencian en que la “reflexion”
tiene lugar Unicamente a unos valores determinados de
angulos de incidencia (8,) que dependen de los siguien-
tes parametros:

* La longitud de onda (A) utilizada.

* El tipo de cristal empleado (esto es, de sus constantes
cristalogréficas).

* | a orientacion cristalografica del cristal (por lo tanto
del angulo 0).

Estas condiciones necesarias para que se produzca la
difraccion de radiaciones X fueron recogidas por Bragg
mediante una expresion matematica: A= 2d sen 0. Por
tanto, la difraccion de rayos X ocurre siempre que se
satisfaga la ecuacion de Bragg. Evidentemente, para un
cristal dado, esta ecuacion pone de manifiesto que solo
ocurrira difraccion para determinados valores de A y 0.
Si se utiliza radiacion X monocromatica (con un valor de



A prefijado), el Unico grado de libertad de que se dispo-
ne es el angulo 0, lo que obligard a madificar la posicion
del cristal respecto a la direccion del haz monocromati-
co de rayos X de alguna de las siguientes formas:

* Modificando la orientacion del cristal, bien girandolo,
bien forzandole a oscilar en torno a un eje.

* Empleando una masa de material cristalino formada
por multitud de pequenos cristales desorientados.

Si se utiliza radiacion X heterocromética (radiacion
compuesta por un amplio margen de valores de A),
serd suficiente un solo cristal en una posiciéon especi-
fica. Evidentemente siempre habra alguna A de rayos
X que satisfaga la expresion de Bragg. A partir de
estas premisas, se puede deducir que existen tres pro-
cedimientos fundamentales para obtener la difrac-
cion, que se pueden resumir en los siguientes: méto-
do de Laue, método del cristal Unico y método de
polvo desorientado.

Dentro de los diversos métodos experimentales de
difraccién de rayos X, el de mayor utilidad en la identi-
ficaciéon de materiales solidos cristalinos es el método
de polvo cristalino desorientado. Este método utiliza un
material policristalino formado por cristalitos mintscu-
los que, en principio, consideramos distribuidos al azar
en todas las direcciones posibles. Este polvo se irradia
con radiacion monocromatica e indudablemente habra
cristalitos en la posicién adecuada para reflejar los
rayos X al satisfacer la ecuacion de Bragg. En realidad
es como si un monocristal se rotase en todas las posi-
ciones posibles.

Hay que tener en cuenta que en muchos casos no es
posible disponer de cristales suficientemente grandes
como para estudiarlos aisladamente. En concreto, los
minerales de la arcilla y una gran parte de materiales arti-
ficiales de un enorme interés industrial (piedra natural,
mortero, ceramicas, metales, pigmentos, etc.) dificiimen-
te desarrollan monocristales de dimensiones adecuadas
para DRX, siendo, en general, agregados policristalinos
de numerosos individuos, frecuentemente sin desarrollo
de habito cristalino y de muy pequefio tamafio (didmetro
de 0,1 a 5 micras). En estos casos es imprescindible la
utilizacién del método del polvo cristalino. Se denomina
asi este método de DRX porque el material a estudiar se
reduce previamente a un polvo muy fino (50 micras) nor-
malmente en un mortero de agata.

Difractometro de polvo. Sistema de registro

El difractometro de polvo es en la actualidad la técnica
de difraccion de rayos X mas ampliamente utilizada.
Basicamente, consta de un porta muestras plano en el
que se deposita la muestra a analizar que gira en torno
a un eje. El haz de rayos X es el foco de un tubo de pro-
duccion de rayos X que es colimado mediante una rendi-
ja con el fin de hacer que incida exactamente en la mues-
tra problema. El haz de rayos X difractado va a parar a
una rendija de recepcion e incide en la ventana de un
contador de intensidad de radiaciones. La posicion de
esta rendija de recepcion y el contador respecto al haz
directo de rayos X puede leerse en una escala incorpora-
da en el equipo. Para que rendija y contador estén en
condiciones de recoger los haces reflejados/difractados
por la muestra problema deberan desplazarse a una velo-
cidad angular constante. Esto es, hay que asegurar el
giro sincronizado de muestra y rendija-contador.

La muestra se suele preparar de dos formas diferentes.
Una consiste en rellenar un portamuestras metélico (nor-
malmente de aluminio) con un hueco rectangular (de tama-
fo aproximado de 20 x 15 mm y una profundidad de 1,5
mm) en el que se compacta la muestra pulverulenta con
una espatula o herramienta similar sin ejercer excesiva pre-
sion para no forzar orientaciones preferenciales de los cris-
tales constituyentes de la muestra. Es necesario asegurar
una superficie perfectamente lisa enfrentada a la radiacion.
Otro procedimiento de preparacion muy utilizado consiste
en depositar en un portaobjetos de vidrio unas gotas de una
suspension del polvo a estudiar en agua, alcohol, etc. que
se extienden por toda su superficie. Al secarse la suspension
deja una fina pelicula bien adherida a la superficie del porta
de vidrio. Esta modificacion del procedimiento anterior se
denomina método del agregado orientado (A.O). Este ultimo
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7. Difractograma de arido de construccion. Longitud de onda (L) empleada 1.5405
A. Escala en grados 20 (Q siglas del cuarzo)
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8. Difractograma de eflorescencias salinas en un edificio historico (Hexa: hexaedrita)

procedimiento es muy utilizado en el estudio de los minera-
les de las arcillas, debido a que presentan un marcado habi-
to laminar (una estructura cristalina laminar) y preparando
las muestras de esta forma se consigue una mayor seguri-
dad y facilidad en su identificacion.

El sistema de registro de datos permite obtener lo que se
conoce como diagramas de difraccion o diagramas de
polvo de los sdlidos cristalinos (figura 7), que consisten
en una serie de lineas o “picos” de reflexion a unos
angulos concretos y que, siendo, en definitiva, caracte-
risticos de cada tipo de material cristalino solido, facili-
tan su identificaciéon de forma rapida v fiable.

La figura 7 corresponde a un difractograma en polo
desorientado de una muestra constituida exclusivamente por
cuarzo -Q-(silice). Todas las lineas de difraccion que contiene
el registro pertenecen a cuarzo; su linea mas determinante
siempre aparece a 26,7 grados 2 0, equivalente a un
espaciado reticular de 3,34 A, de acuerdo con la ecuacion de
Bragg. Es, ademas, su reflexion de mayor intensidad (esto es,
de mayor area y/o altura de “pico”).

Identificacion de fases minerales cristalinas

Cada sustancia cristalina presenta un diagrama de
difraccion de rayos X caracteristico constituyendo, por
tanto, las senas de identidad de la sustancia o mineral
en cuestion. Esto ofrece la posibilidad de utilizar el méto-
do de polvo como un procedimiento seguro de identifi-
cacion de sustancias sélidas sin mas limitacion, en prin-
cipio, que la de poseer una estructura cristalina.

En la figura 8 se recoge un difractograma de rayos X de
una muestra de las yeserias ornamentales de La

W “‘ /U\M‘\A/\M\/\/\/\/\/

40

Madraza (Granada). A partir de una primera inspeccion
visual se observa que la mayor parte de estos elementos
decorativos se encuentran muy dafados, sobre todo en
las partes altas del Oratorio, ya que existen pérdidas sig-
nificativas de su geometria decorativa debido a la forma-
cion de sales solubles. Se sabe que el hecho de generar-
se estas fases minerales da lugar a problemas de dete-
rioros importantes en los materiales de construccion en
los que llegan a cristalizar. Pero no todos los tipos de
sales solubles actuian con la misma virulencia sino que
unas son mucho mas agresivas que otras. Por otra
parte, la identificacion precisa de las fases salinas que
aparecen en elementos constructivos con dafios permi-
te establecer las causas y los mecanismos por los que
se han originado vy, por tanto, realizar una intervencion
de conservacion mas eficaz.

En este caso concreto, mediante la técnica de difraccion
de rayos, se deduce la presencia de hexaedrita (sulfato
de magnesio hidratado) como fase mas abundante,
acompanada de yeso y otros sulfatos complejos de mag-
nesio y otros cationes en pequenas proporciones. La
existencia de yeso en las yeserias de este edificio histé-
rico es totalmente logica, aunque no tanto si procede de
la disolucion del yeso de construccion utilizado en la ela-
boracion de estos elementos decorativos y posterior
recristalizacion. Otra cuestion distinta es la existencia de
hexaedrita (sal soluble) que es la fase que esta originan-
do los problemas de conservacion de estos elementos
constructivos. Si se quiere actuar eficazmente sobre las
causas que ocasionan los danos, se tiene forzosamente
que determinar el origen del magnesio que, asociado a
los iones sulfatos (para éstos es mas facil establecer su
procedencia si tenemos en cuenta que las sales se ubi-
can en yeserias), constituyen la hexaedrita.



Existen numerosos ficheros de referencia y bases de
datos con diagramas tipo, confeccionados a partir de
sustancias puras, que sirven para la identificacion de
solidos por comparacion con los diagramas problema.
Uno de los mas importantes lo ha elaborado la
American Society for Testing Materials (ASTM): su fiche-
ro normalizado constituye el Powder data file (PDF), en
el que se recogen todas las sustancias conocidas (orgé-
nicas e inorganicas). EI método permite identificar sus-
tancias aisladas 0 mezclas, v realizar analisis compara-
tivos de minerales en rocas u otros materiales heteroge-
neos (morteros, ladrillos, etc.). La suma de dos o més
sustancias cristalinas produciréd un registro que sera
mezcla a su vez de los diagramas de las sustancias
puras. Esto llevara consigo un debilitamiento general de
las intensidades de las dos 0 mas fases presentes.

La identificacion hoy en dia de las fases minerales o de
otras sustancias cristalinas presentes en los registros de
difraccion de rayos X (DRX) se consigue de forma muy
rapida y bastante fiable mediante programas de ordena-
dor especificos, como por ejemplo, el programa
XPowder (MARTIN RAMOS, 2004).

Andlisis cuantitativo de fases cristalinas

Una posibilidad analitica adicional que ofrece el estudio
por difraccion de rayos X es calcular las proporciones en
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9. Difractogramas de dos cales comerciales composicionalmente muy diferentes (Cc
siglas de calcita, P siglas de portlandita o cal apagada)

que entran, en la composicion de un material, sus dife-
rentes componentes. Aunque es preciso resefar que 1os
resultados que se obtienen no son validos de forma
absoluta sino de forma relativa, debido a que el error de
medida con esta técnica es de + 5% (incluso algo supe-
rior seguin algunos investigadores). De ahi que la expre-
sion mas utilizada sea el de semicuantitativo.

El procedimiento se basa en que la intensidad de las
lineas de difraccion de los diagramas estan en funcion
de la cantidad de cada sustancia presente en la mues-
tra, aunque este postulado habria que matizarlo, pues
entran en juego numerosos factores que pueden modifi-
carlo: por ejemplo, el tamano de las particulas, el grado
de cristalinidad, la orientacion preferencial de algunas
fases minerales, la absorcion de radiacion por la mues-
tra, etc. Para superar este problema se ha calculado en
muchas sustancias cristalinas su poder reflectante, que
representa el factor corrector por el que hay que multi-
plicar la intensidad de las lineas de difraccion diagnosti-
co de los minerales (usualmente el drea o, en otros
casos, su altura) para corregir su verdadera concentra-
cion en mezclas.

En la figura 9 se presentan los registros DRX correspon-
dientes a dos muestras de cal comercial procedentes de
distintos fabricantes, recogidas en una intervencion de
restauracion de un determinado edificio histérico. En B
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10. Difractogramas de dos ladrillos. La mineralogia es muy distinta ya que la tempe-
ratura de fabricacion de ambas piezas cerdamicas lo es: 700 °C y 1000 °C
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la composicion que se deduce es de portlandita -P-
(hidroxido calcico) casi exclusivamente, mientras que en
el difractograma A se identifica, ademas de la portlandi-
ta, otro componente que se encuentra en cantidades lla-
mativas: es calcita -Cc- (carbonato calcico). Este ultimo
mineral procede de la reaccion entre la portlandita y el
CO,, debido a mal almacenaje, incorrecta manipulacion
de la cal o cualquier otra causa. En funcion del registro
de DRX, las proporciones en que se encuentran estas
dos fases en los sacos de cal suministrados a la obra
son: 65-70% de hidroxido calcico y 35-30% de calcita.
Ello representa que un tercio de la cantidad de aglome-
rante (la cal) del contenedor no va a ejercer la funcion
constructiva para la que se adquirio.

El analisis semicuantitativo permite obtener otro tipo de
informacion respecto a este mismo ligante; asi, a partir del
calculo de las intensidades con que aparecen las lineas
caracteristicas de difraccion de calcita (siglas: Cal) y por-
tlandita (siglas: Po) en los difractogramas de la figura 11, es
factible evaluar la progresion del proceso de carbonatacion
de la cal, utilizada como aglomerante en un mortero de res-
tauracion dosificado con cal y cuarzo como éarido, en defi-
nitiva, conocer la velocidad de fraguado (o endurecimiento)
de dicho material de construccion. Adicionalmente, se
puede saber las proporciones utilizadas (o dosificacion) de
ligante y &rido en los morteros antiguos.

Objetivos y campo de aplicacion

En el texto se han ido presentando aplicaciones concre-
tas de esta técnica en el control'y seguimiento de mate-
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riales en intervenciones del patrimonio arquitectonico.
Se pueden sumar otras muchas aplicaciones de la
difraccion de rayos X no menos importantes. Las mas
significativas son las siguientes:

* Establecer de forma cualitativa y cuantitativa la com-
posicion de rocas, morteros, hormigones, ladrillos, estu-
cos, etc.

* |dentificar cualitativa y cuantitativamente los minerales
de la arcilla existentes en los materiales de construccion.
Aspecto de gran importancia ya que pueden ser una de
las causas mas importantes en la degradacion de edifi-
cios; sobre todo, la presencia de arcillas expansivas del
grupo de las esmectitas.

* Conocer la composicion y cantidades de las fases y de los
productos de alteracion de los materiales de construccion.

* Caracterizar composicionalmente los pigmentos, fases
metalicas y ceramicas.

Concretamente, en el ambito de la conservacion y res-
tauracion del patrimonio arquitectonico y, por amplia-
cion, en construccion actual, algunas aplicaciones espe-
cialmente utiles del estudio mediante difraccion de rayos
X son el control de la idoneidad y calidad de los mate-
riales a emplear en los procesos de intervencion. Como
hemos visto, es factible evaluar la calidad de una cal
(figura 9) controlando su caracter y grado de hidraulici-
dad, la proporcion de material inerte que contiene, la
posible presencia de restos de cal viva, etc.
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11. Difractogramas de dos morteros de cal analizados a las 48 horas y al mes de su fabricacion (Cal siglas de calcita, Po siglas de portlandita, Qtz siglas de cuarzo)



Idénticos objetivos se pueden alcanzar para conocer la
calidad técnica de ladrillos o de otros tipos de cerami-
cas, 0 su idoneidad en determinados procesos de con-
servacion/restauracion, asi como la presencia de sales
solubles, de granos de carbonatos que pueden originar
sus roturas por caliches, datos de la temperatura de coc-
cion en funcion de la mineralogia de la pieza ceramica,
otros aspectos tecnologicos de su fabricacion con la
posibilidad de aplicacion en estudios de arqueometria,
etc. Asimismo, se puede verificar la idoneidad de los ari-
dos adicionados a un mortero u hormigon, sobre todo
en sus aspectos composicionales.

En la figura 10 se muestran los difractogramas pertene-
cientes a dos ladrillos composicionalmente muy diferen-
tes. En el registro inferior, la mineralogia nos permite
deducir que la temperatura de coccién del ladrillo ha
sido la adecuada ya que las fases principales que se
identifican son anortita (An), wollastonita (W) y diopsido
(D) (silicatos de calcio y magnesio que indican tempera-
turas de coccion elevadas). Ademas se identifican otras
fases minerales que reafirman la misma hipotesis: geh-
lenita (G), feldespatos, asi como el desgrasante adicio-
nado a la pasta, cuarzo (Q). En el diagrama superior se
observa la presencia de calcita, dolomita (D), mica (l),
etc., que nos permiten concluir que la temperatura de
coccion del ladrillo no fue muy elevada (posiblemente
inferior a 750 °C), sobre todo por la persistencia des-
pués de la cochura de dolomita. Es un argumento de
peso para desechar ceramicas con esta composicion en
la recepcion en obra.
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12. Difractograma de un pigmento utilizado en la intervencion de la Portada del
Perdon de la Catedral de Granada

En la figura 12 se expone un ejemplo de registro de DRX
de un pigmento de coloracién rojiza. La interpretacion del
difractograma nos indica que la composicion de la mues-
tra se basa exclusivamente en hematites (Hem, mineral
de hierro).

Es, por tanto, este producto el que comunicara la croma-
ticidad rojiza a un mortero, estuco o a cualquier otro
material de construccion que se le adicione.

Se han de conocer, sin embargo, las limitaciones que
presenta esta técnica tan asequible. La principal se refie-
re a la imposibilidad de obtener datos acerca de la tex-
tura de los materiales; el mismo procedimiento de pre-
paracion de las muestras lo impide, ya que la exigencia
de desagregar la muestra problema mediante su molien-
da y posterior tamizado hasta un tamano de 50 micras
modifica drasticamente la distribucion y relaciones tridi-
mensionales entre los granos o cristales que constituyen
el material de construccion.

En este contexto se puede considerar como una técnica
destructiva. Otra limitacion es la dificultad para la detec-
cién de fases minerales en cantidades muy pequefias
(por debajo del 3-4% del total de la muestra). Una terce-
ra limitacion proviene del hecho de que la DRX suminis-
tra escasa informacion sobre los materiales no cristali-
nos presentes con bastante frecuencia entre los produc-
tos de alteracion generados en los procesos de deterio-
ro. La complementariedad de la técnica anterior con la
microscopia petrografica y la microscopia electronica
resuelve algunas de las limitaciones expuestas.

Finalmente, senalar que el analisis mediante DRX preci-
sa cantidades muy pequefas de muestra (menos de 0,5
g) aunque, en contrapartida, obliga a que la fraccion
escogida para su estudio tenga que ser totalmente repre-
sentativa del conjunto. Por otra parte, indicar que es una
técnica rapida, totalmente fiable en cuanto concierne a
los resultados y de coste econdmico relativamente bajo.

Estudio petrografico’

Al realizar un estudio de caracterizacion de las rocas
ornamentales o de construccion en el patrimonio histo-
rico, uno de los aspectos mas significativos para cono-
cer su naturaleza y obtener una primera aproximacion
de su durabilidad lo constituye la descripcion petrogréfi-
ca de dichos materiales. Esta descripcion consiste basi-
camente en el estudio de los componentes de las rocas,
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su textura y estructura; es decir, la constitucion y organi-
zacion de los elementos que componen el material
pétreo, incluyendo tanto elementos solidos como espa-
cios vacios.

Cuando se realiza una descripcion petrografica, los cri-
terios a seguir y la terminologia empleada pueden ser
muy variables. Esto puede provocar que en ocasiones
sea dificil extrapolar los resultados obtenidos en estudios
diferentes si no se ha seguido una misma metodologia
descriptiva, que dependera en la mayoria de los casos
del autor y del objeto del estudio. De hecho, puede ocu-
rrir que para un mismo tipo de piedra se realicen des-
cripciones notoriamente distintas que provoquen confu-
sion o resulten incompletas en determinados aspectos.

En base a esto surge la necesidad del empleo de un
método descriptivo comun que, al menos, en el ambito
que nos ocupa de los Bienes Culturales, utilice los mis-
mos criterios descriptivos. Este método debe recoger, de
forma esquematica, la mayor informacién posible sobre
las rocas, sin dejar de ser exhaustiva, y que a su vez per-
mita una facil comparacion con otros litotipos.

Hasta fechas relativamente recientes habian sido esca-
sos los intentos de realizar de forma normalizada los
estudios petrograficos, y tan sélo algunas normas
extranjeras o trabajos de varios autores tenian en cuen-
ta los aspectos que de forma sistematica se deben con-
siderar en una caracterizacion petrografica para que
ésta sea lo mas objetiva posible y permita comparacio-
nes entre distintos materiales.

En enero de 2001 fue publicada la Norma Espafiola
UNE-EN 12407 Métodos de Ensayo para Piedra Natural.
Estudio Petrografico que se va a tomar como referencia
para el desarrollo de este trabajo.

Objetivos y campo de aplicacion

La descripcidn petrografica de las piedras naturales es
importante no sélo para establecer su clasificacion, sino
también para resaltar aquellas caracteristicas que influ-
yen en su comportamiento quimico, fisico y mecanico.
Del mismo modo, puede ser Util para establecer la pro-
cedencia de la piedra en los procesos de restauracion
que necesiten sustituciones de material.

Para asegurar que la clasificacién petrografica sea lo
mas objetiva posible, la caracterizacion del material se

deberia hacer, en la medida de lo posible, de forma
cuantitativa.

El campo de aplicacién de la Norma UNE-EN 12407,/01
es muy amplio, pero los contenidos y criterios que sigue
son validos para el &rea de estudio de materiales pétreos
de Bienes Culturales ya que se recogen tanto aspectos
relacionados con su naturaleza genética como otros
concernientes con su resistencia y durabilidad, de gran
importancia en el ambito que nos ocupa.

Esta norma europea establece la metodologia para rea-
lizar la descripcién petrografica de la piedra natural, las
normas de consulta necesarias, asi como los equipos
instrumentales necesarios para su desarrollo.

Las normas que se toman como referencia son UNE-EN
12670/03, Terminologia de la Piedra Natural, y UNE-EN
12440/01, Denominacion de la Piedra Natural.

Los equipos basicos para la realizacion del estudio son:
* Lupa de mano y lupa binocular (si son necesarios).

* Microscopio petrografico.

* Contador de puntos o andlisis de imagen (si es necesario).

* Tabla de clasificacion de colores distribuida por la
Sociedad Geoldgica de América u otra tabla de colores
de referencia (si es necesaria).

La metodologia para el desarrollo de un estudio petro-
grafico comprende:

* Descripcion macroscopica, que debe incluir los aspec-
tos obtenidos de una inspeccion visual o con la ayuda
de lupa de mano o binocular.

* Descripcion microscopica, que recogera un estudio
mediante microscopia petrogrdfica de una o mas laminas
delgadas obtenidas de la muestra. En los casos que se esti-
me necesario se preparara una probeta pulida o lamina del-
gado-pulida para la determinacion de minerales opacos.

* Clasificacion petrogréafica
En base a los aspectos de las descripciones anteriores

se le asignara a la roca un nombre sistematico hacien-
do uso de la norma UNE-EN 12670/03.



Se debe mencionar que para la clasificacion y la deter-
minacion precisa de la composicion quimica-mineralogi-
ca puede ser necesario el empleo de determinados
métodos de ensayo fisicos, como la difraccién de rayos
X 0 métodos de analisis quimicos, cuya descripcion no
es objeto de este apartado.

En el campo de la conservacion de piedra y evaluacion
del grado de deterioro de los materiales, sera de espe-
cial interés, ademas del establecimiento de los rasgos
petrograficos vy clasificacion de los materiales, las obser-
vaciones de tres aspectos:

* Estudio de las caracteristicas y evolucion del sistema
poroso: estimacion del volumen de poros, tipos de poro-
sidad (intragranular, intergranular, etc.), tamafo de
poros, forma de los poros, y grado de conexion de los
poros. Todos estos aspectos son de importancia decisi-
va en el comportamiento quimico y fisico-mecanico de
la roca y su alterabilidad, ya que su configuracion condi-
cionara los procesos de transporte de fluidos.

* El examen del grado de alteracion de los granos mine-
rales componentes, las uniones intergranulares, posibles
anisotropias texturales o granulométricas, presencia y
naturaleza de matriz y/o cementos, asi como las carac-
teristicas del contacto grano-cemento, ya que todos
estos aspectos condicionaran mucho la resistencia
mecanica de las rocas.

* L a identificacion y localizacion de fases salinas u oxidos
que puedan formarse durante los procesos de alteracion.
Estas sales pueden ser de composicion y origenes diversos.

La aplicacion del estudio petrografico no se limita exclu-
sivamente al estudio de materiales pétreos, sino que
también es enormemente Util en el estudio de otros
materiales presentes en arquitectura o arqueologia,
como morteros y ceramicas, entre otros. Esto hace que
en el campo de la conservacion y de la arqueometria se
considere un eficaz método de caracterizacion de los
materiales, aportando ademaés informacion sobre su
grado de deterioro e incluso ser una herramienta util en
el control de la ejecucion de las operaciones que se rea-
lizan durante las intervenciones.

Microscopia petrografica

El microscopio optico es una de las herramientas basi-
cas para obtener descripcién petrogréfica rigurosa y

exhaustiva. Aunque existen otras técnicas de analisis
mas complejas para el estudio de materiales pétreos, el
reconocimiento de minerales y rocas a través de sus pro-
piedades opticas, con el empleo del microscopio petro-
grafico, es sin lugar a dudas uno de los métodos mas
comunmente utilizados y de los mas versatiles.

Las propiedades opticas de los minerales derivan de su
interaccion con la luz y dependen principalmente de la
composicion quimica y su estructura cristalina. Algunas
de estas propiedades son visibles a escala macroscopi-
ca, como el color, el brillo, la raya, etc. que, aunque
sean faciles de determinar, pueden tener validez relativa
en muchos casos. En cambio, las propiedades micros-
copicas pueden ser mas dificiles de determinar, pero
son mas seguras y permiten identificar fielmente los
minerales.

La identificacion de minerales mediante microscopia
optica se fundamenta en la anisotropia que presenta
gran parte de los minerales cuando se propaga la luz a
través de ellos, es decir la propagacion de la luz en los
cristales puede variar fuertemente segun las direccio-
nes que se consideren. Concretamente la mayor parte
de las propiedades dpticas microscopicas que ayudan a
identificar minerales derivan del indice de refraccion
(n), que representa el cociente de la velocidad de la luz
en el vacio (C) y la velocidad de la luz a través del mine-
ral (Cn):

n=C/Cn

En base a esto se distinguen cristales opticamente
isotropos (cubicos), con el mismo valor de n en las
tres direcciones del espacio, y cristales anisotropos,
de los que se diferencian dos tipos: cristales uniaxi-
cos, con dos valores de n perpendiculares, y cristales
bidxicos, con tres valores distintos de n perpendicula-
res entre si.

Para poder aprovechar estas anisotropias dpticas en la
identificacion de minerales, se debe dotar al microsco-
pio de uz polarizada (luz que vibra en un solo plano),
que se consigue mediante un filtro polarizador y una pla-
tina giratoria que permita orientar los minerales. Estas
son las dos peculiaridades basicas del microscopio pola-
rizante o microscopio petrografico. Se debe resaltar la
ubicacion del polarizador sobre el sistema de ilumina-
cion de luz blanca y la existencia de un segundo polari-
zador (analizador), dispuesto perpendicularmente al
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anterior, y de otra lente auxiliar (lente de Bertrand). Esta
disposicion permitird analizar los efectos de interferencia
de las dos ondas luminosas que se generan en el inte-
rior de los cristales anisotropos a partir de la onda sim-
ple incidente.

Para la observacion de las rocas con esta técnica se
requiere que las muestras sean lo suficientemente del-
gadas para permitir el paso de la luz con un grado de
absorcion minimo, para lo que las rocas se cortan y se
preparan /aminas delgadas mediante procedimientos de
abrasion, con un espesor estandar de 30 um, para el
que casi todos los minerales son transparentes.

En estas condiciones y en base a las propiedades
opticas observadas, junto a criterios morfologicos y
estructurales de los cristales (exfoliacion, habito,
etc.), se podran identificar las fases minerales pre-
sentes en la roca, ya sean originarias o resultantes de
su alteracion.

Del mismo modo, con esta vision microscopica se podra
realizar un estudio de la textura y microestructura, anali-
zando en detalle la naturaleza de los elementos que cons-
tituyen las rocas (cristales, fosiles, clastos, matriz y cemen-
to, poros, fisuras, etc.), las formas y tamafios (absolutos y
relativos) de dichos elementos, las relaciones mutuas entre
ellos y sus abundancias relativas, ademas de facilitar la
clasificacion de la roca y asignarle un nombre sistematico.

Se debe indicar que algunos minerales resultan opacos
alin en secciones muy delgadas (sulfuros y oxidos prin-
cipalmente) y para su identificacion es necesario la uti-
lizacion de la técnica microscopia de luz reflejada, en la
que se estudian los fendmenos que se producen al inci-
dir perpendicularmente la luz polarizada y reflejarse
sobre la superficie de los minerales.

Procedimientos para la preparacion de las laminas delgadas

Una ldmina delgada es una porcién de material monta-
da sobre un portaobjetos y reducida mecanicamente a
una lamina muy fina con un espesor de 0,030 + 0,005
mm, normalmente protegida por un cubre. Las mues-
tras deberan tener la suficiente coherencia como para
que no se desmoronen cuando se corten. Por ello, si el
material es quebradizo o fragil, sera necesario reforzarlo
por impregnacion, preferiblemente al vacio, con resinas
con un indice de refraccion de aproximadamente 1,54
(por ejemplo, resinas epoxy).

El tamafo de la muestra debe ser lo suficientemente
grande como para ser representativa de las caracteristi-
cas petrograficas de la roca a estudiar.

Las laminas delgadas suelen ser de una seccion de
33 mm x 20 mm, aunque para el caso de rocas con
tamafio de grano muy grueso se pueden utilizar
dimensiones mayores (por ejemplo, 75 mm x 50 mm),
0 se pueden preparar varias laminas delgadas de
dimensiones normales para obtener un estudio real-
mente representativo.

En el caso de rocas anisotropicas se recomienda la pre-
paracion de al menos dos ldminas delgadas con diferen-
tes orientaciones de corte respecto a la anisotropia (por
ejemplo, paralela y perpendicular a los planos de estra-
tificacion, planos de esquistosidad).

En casos especiales, para la identificacion de minerales
opacos mediante microscopia de luz reflejada, se prepa-
raran probetas pulidas o laminas delgadas pulidas. Estas
presentaran un lado pulido con pasta de pulir de alumi-
na (de grado 5 um a 12 um) y pasta de diamante (de 6
um, 3 umy 1 pm). La parte pulida se deja sin cubrir.

Descripcidn petrografica

La descripcion petrogréfica de los materiales pétreos
debe cefirse, en la medida de lo posible, a los guiones
descriptivos propuestos en las Normas UNE-EN 12407,
UNE-EN 12440 y UNE-EN 12670, complementandose
con algunos aspectos que pueden ser de interés en el
ambito de los Bienes Culturales.

Los contenidos que se deben tener en cuenta a la hora
de realizar la descripcion se han estructurado en cua-
tro blogues, que a su vez se dividen en diversos apar-
tados. Estos apartados se proponen como el modelo
mas completo en su desarrollo, aunque en algunos
casos no sera posible, bien porque se desconozcan
determinados aspectos o porque no impliquen a la
roca en estudio.

El modelo que aqui se presenta es valido para todos los
tipos de rocas, independientemente de su génesis (igneas,
metamérficas y sedimentarias). Para el caso de rocas
sedimentarias, que son las mas frecuentes en el patrimonio
arquitectonico de Andalucia, concretamente las rocas
calcareas, calcarenitas y algunas areniscas, existe un
trabajo anterior (ESPINOSA, 1997) en el que se hace una



propuesta de descripcion petrogréfica para este tipo de
rocas y se recogen de forma mas detallada los contenidos
a desarrollar para estos materiales. Esta propuesta esta en
concordancia con el modelo que aqui se presenta.

Un estudio petrogréafico recogera los siguientes bloques:
1) Aspectos generales

a) Nombre tradicional o comercial de la roca. Nombre
con el que se comercializa dicha roca si la cantera aun
esta en explotacion o nombre con el que comunmente
es conocida. Se deben evitar nombres geogréficos que
no estén relacionados con el verdadero lugar de origen
y nombres de empresas.

b) Nombre y situacion geografica de la cantera. La situa-
cién de la zona o de la cantera debe ser tan precisa como
sea posible, incluyendo por lo menos la ciudad o pueblo,
municipio o comunidad, condado, provincia y pais.

¢) Origen geoldgico de la roca. Se indicard la génesis de
la roca y su contexto geoldgico original. Si existen, se
deberian proporcionar datos geologicos adicionales.

d) Edad geologica. Se deberia indicar siempre que se
pueda y de la forma mas precisa posible.

e) Ejemplos de su empleo en patrimonio. Se menciona-
ran los ejemplos conocidos, al menos los mas represen-
tativos, de su empleo en arquitectura o arqueologia. Si
se conocen distintas variedades de un mismo tipo de
piedra se debe especificar.

f) Morfologfas de alteracién. Principales formas de alte-
racion de la piedra en cantera o en los edificios que se
han empleado.

g) Informacion adicional. Se deben indicar, siempre que
se tenga conocimiento, las caracteristicas naturales que
puedan afectar al aspecto de la roca y su comportamien-
to (venas, inclusiones, etc.) o si existen distintas varieda-
des (textura, color, etc.) dentro de una misma cantera.

2) Descripcion macroscopica

a) Color. Estimacion visual del color de la roca en mues-
tra de mano. El color se podra determinar por impresion
visual o por medio de una tabla de colores referencia (se
recomienda la Tabla de Colores de Rocas).

16. Roca detritica (arenisca

)

constituida por granos de cuarzo y cemento ferruginoso
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b) Estructura de la roca: homogénea, heterogénea,
masiva, laminada.

c) Textura global de la roca: clastica, blastica, cristalina.

d) Tamafo medio de grano: tamafio absoluto (muy grue-
so0, grueso, medio, fino) y relativo (equigranular, inequi-
granular).

e) Grietas macroscopicas, abiertas y/o rellenas, poros y
cavidades (cuando sean relevantes).

f) Evidencias de meteorizacion: teflido por alteracién de
sulfuros, difusion de hidréxidos de hierro, alteracion de
feldespatos, etc. (cuando sean relevantes).

g) Presencia de macrofosiles (cuando sea relevante).

h) Presencia de xenolitos o intrusiones (cuando sea rele-
vante).

i) Observaciones: aspectos que se deban resaltar no
incluidos anteriormente.

3) Descripcion microscopica

Se deben incluir los siguientes apartados en la descrip-
cion microscopica:

a) Textura. Se utilizaran criterios de descripcion especifi-
cos para cada tipo de roca segun su génesis.

b) Constituyentes:

* Minerales/granos. Componentes minerales o granos
identificados, mayoritarios y minoritarios. Para cada tipo
de constituyente identificado se debe indicar (en caso
de que sea relevante): porcentaje (especificando el
meétodo utilizado, como por ejemplo, estimacion, conta-
je, etc.), dimensiones (valores absolutos y valor medio
de rango de variacién), habito (por ejemplo ideomorfo,
anhedral, etc.), forma (por ejemplo, isométrico, aniso-
métrico, planar, etc. Los granos detriticos en rocas sedi-
menterias se describiran en funcion de su esfericidad o
redondez), bordes (por ejemplo, rectos lobulados, denta-
dos), distribucion (homogénea, heterogénea, en capas,
en manchas), orientacion (por ejemplo, isotrdpicos,
orientacion por formas o dimensiones, iso-orientaciones
de granos laminares, etc.), evidencias de alteracion de
los constituyentes.

* Matriz. Se debe indicar el porcentaje fraccion fina entre
minerales o granos respecto al total de los componentes
texturales: rocas volcanicas (la mesostasia puede ser
vitrea, criptocristalina, microcristalina, devitrificada); rocas
sedimentarias, se debe distinguir entre matriz (microscris-
talina, pelitica, carbonatica o silicea, que incluye granos o
rellena intersticios) y cemento (materiales amorfos o cris-
talinos que rellenan cavidades parcial 0 completamente);
restos organogénicos, por ejemplo, restos organogénicos
organicos o reemplazados (pirita, apatito, etc.).

¢) Discontinuidades:

* Poros y microcavidades: abundancia relativa (indican-
do método de cuantificacion), tipos (intergranular, intra-
granular, transgranular, moldica, etc.), tamafos vy for-
mas, material de relleno si existe.

* Grietas y fracturas abiertas: anchura (valor mas fre-
cuente, minimo y maximo), longitud (valor mas frecuen-
te, minimo y maximo), tipo (intergranular, intragranular,
transgranular), orientacion, distribucion.

* Fracturas rellenas y venas: anchura (valor mas fre-
cuente, minimo y maximo), longitud (valor mas frecuen-
te, minimo y maximo), tipo (intergranular, intragranular,
transgranular), orientacion, distribucion, rellenos (exten-
sion, naturaleza, estructura), naturaleza (por ejemplo,
estilolitos, venas).

4) Clasificacion petrografica

Sobre la base de los datos obtenidos del estudio macro
y microscopico relativos al tamano de grano, estructura,
textura y composicion mineralogica, se le debe asignar
a la roca una definicion petrografica utilizando para ello
la norma UNE-EN 12670 (Piedra Natural. Terminologia,
2001) y se establecera como minimo la familia petrolo-
gica de la roca.

Si la descripcion petrografica no aporta suficiente infor-
macion para asignar una definicién petrografica, seran
necesarios ensayos posteriores, fundamentalmente de
analisis quimicos y mineraldgicos (difraccion de rayos X).

Microscopia electrénica"
Muchas de las propiedades de una roca ornamental,

de un estuco o del pigmento de una pintura, depen-
den en gran medida de sus caracteristicas microsco-



picas. De hecho, si nos centramos en el analisis del
proceso de alteracién de una roca ornamental (por
ejemplo, una caliza), observaremos que si bien su
degradacion se manifiesta de forma macroscépica por
una serie de fendmenos tales como la arenizacion, la
formacion de desplacados o el desarrollo de costras
negras, es a escala microscopica donde tienen lugar
los procesos quimicos y fisicos que provocan dicha
alteracion (WINKLER, 1984; PRICE, 1996).

Fenomenos tales como la disolucion y precipitacion
de fases minerales o la carbonatacién de un mortero
de cal, por citar tan solo un par de ejemplos, se pro-
ducen a escalas que el ojo humano no puede detec-
tar (su limite de resolucion es de una décima de mili-
metro, lo que equivale al grosor de un cabello). Para
visualizar las caracteristicas microscopicas de un
material ornamental es necesario utilizar técnicas que
nos permitan aumentar dicho poder de resolucion.
Estas son las llamadas técnicas de microscopia
(MATTEINI & MOLES, 1984). Clasicamente, los
microscopios han utilizado la luz visible como “sonda”
electromagnética para indagar en el mundo de lo
microscopico; con tamafos cercanos a la micra (1
um = 10°m) o inferiores. Sin embargo, el poder de
resolucion & de un microscopio, es decir, la capacidad
de distinguir dos puntos contiguos, separados a una
distancia minima (8), es directamente proporcional a
la longitud de onda empleada (A). La relacién entre &
y A viene dada por la siguiente ecuacion:

Haz
incidente

Rayos-x de
fluorescencia

catodolumi-
niscencia

17. Resultado de la interaccion de un haz de electrones con una muestra

6 =0,61A / (nsen 0)

Donde n es el indice de refraccion del medio entre el
objeto observado y la lente del objetivo (tipicamente el
aire en el caso de un microscopio optico), 6 es %2 del
angulo apical del cono de luz que va del objeto a la lente
del objetivo, y 0,61 es la constante de Abbé (AGAR et al.,
1974; ARAI, 1996; BULCOCK, 2000).

Seglin la anterior ecuacién, cuanto mayor sea la longi-
tud de onda de la radiacién electromagnética utilizada
como fuente de iluminacién en un microscopio, menor
sera el poder de resolucion. El poder de resolucion de
un microscopio optico puede aumentarse ligeramente
mediante la observacion de un objeto inmerso en un
liquido de alto indice de refraccidon. Sin embargo, la gran
limitacion de este tipo de microscopios es que su poder
de resolucion para luz blanca (con A de 300 nm a 700
nm) es de 0,2 um (200 nm) (ARAI, 1996). Tal valor de
4 es bastante mayor que el tamafio de muchos de los
elementos o caracteristicas que interesa observar al
estudiar materiales ornamentales. Por ejemplo, las par-
ticulas de Ca(OH), de una cal tradicional suelen presen-
tar tamafios cercanos a 50 nm, mientras que los pig-
mentos de una pintura, con caracteristicas coloidales,
presentan tamafios del orden de 100 nm. Obviamente,
tales particulas no pueden ser observadas con el
microscopio optico (su tamarfio es inferior al poder de
resolucion de éste).

En el afo 1932, Knoll y Ruska construyeron la primera
lente electromagnética capaz de focalizar un haz de
electrones (KNOLL & RUSKA, 1932; BULCOCK, 2000).
Tal descubrimiento, asi como el posterior desarrollo de
un nuevo tipo de microscopios que utilizaban como
fuente de iluminacion un haz de electrones, vino a paliar
en gran medida las limitaciones de la microscopia opti-
ca antes sefaladas. Tales microscopios se denominaron
electronicos.

La longitud de onda de un haz de electrones se relacio-
na con el voltaje de aceleracion (V) al que dicho haz se
ve sometido en la columna de un microscopio electroni-
co mediante la siguiente ecuacion:

A =(1,5/V)"* (en nm)
Para un voltaje de aceleracion de 100 kV, la longitud de

onda de un haz de electrones sera de 0,004 nm.
Debido a errores de aberracion (esférica) de las lentes
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electronicas de este tipo de microscopios, el poder de
resolucion puede llegar tipicamente a valores de 1 nm,
aunque se pueden alcanzar valores cercanos a 1 A
(AGAR et al., 1974). Tal poder de resolucion permite
incluso observar dtomos. El extraordinario poder de
resolucion de los microscopios electronicos, asi como
su versatilidad, entre otras caracteristicas que se veran
a continuacion, han hecho de éstos una de las herra-
mientas mas utiles y de mayor aceptacion en el mundo
de la conservacion, donde es necesario efectuar anali-
sis muy detallados de las caracteristicas de un mate-
rial ornamental antes (y después) de realizar un deter-
minado tipo de tratamiento, utilizando un minimo de
muestra.

A continuacion, se indicara como es la interaccion de
los electrones con la materia, para en apartados sucesi-
vos describir las técnicas de microscopia electronica
mas usadas en conservacion de materiales ornamenta-
les, presentando ejemplos de sus aplicaciones.

Interaccion de los electrones con la materia

Al impactar una haz de electrones (que viajan a veloci-
dades cercanas a la de la luz y que dependen del volta-
je de aceleracion al que se vean sometidos) con un séli-
do, se produce una serie de fendmenos que de forma
grafica se presenta en la figura 17 (LORETTO, 1984;
ARAI, 1996). Entre éstos cabria destacar: electrones que
al chocar con la capa mas superficial del solido provo-
can la expulsion de otros electrones, llamados secunda-
rios y, en segundo lugar, electrones que son capaces de
atravesar el solido y que se denominan electrones trans-
mitidos.

La deteccion de los primeros (electrones secundarios)
permite obtener informacién sobre la topografia del
material analizado. La técnica que detecta tales electro-
nes y ofrece imagenes de dicha topografia es la llamada
microscopia electrénica de barrido (con siglas en inglés
SEM). La técnica que detecta los electrones transmitidos
es la de microscopia electronica de transmision (con
siglas en inglés TEM).

Ademas de electrones transmitidos y secundarios, se
generan fotones de luz visible (catodoluminiscencia) y
de rayos-X. La deteccién de estos Ultimos permite efec-
tuar analisis composicionales de una muestra
(LORETTO, 1984).

Microscopia electronica de transmision (TEM)
Fundamentos y aplicaciones

En la figura 18 se muestra esquematicamente cémo es
un TEM y se compara la trayectoria de los electrones
con la sufrida por la luz al atravesar las lentes del obje-
tivo y ocular de un microscopio 6ptico convencional
(ARAI, 1996). En el TEM, la funcién de las lentes de un
microscopio optico la desempefian una serie de lentes
electromagnéticas. Tales lentes son electroimanes que
condensan el haz de electrones (en cierto modo lo
refractan, tal y como ocurre con un haz de luz al atrave-
sar una lente convencional) para asi focalizarlo sobre la
muestra analizada, obteniendo una imagen magnificada
de la misma, imagen que es formada por los electrones
que logran atravesarla. Los electrones son generados
por un filamento incandescente: efecto termoeléctrico o
Edison (AGAR et al., 1974). En aparatos mas modernos
los electrones se generan mediante un sistema de emi-
sion de campo (LORETTO, 1984). La diferencia de
potencial entre el filamento (catodo) y la columna del
microscopio (que acttia como anodo) provoca la acele-
racion de dichos electrones. Para evitar que se desace-
leren al chocar con las moléculas de gas del tubo del
microscopio, éste se somete a un alto vacio. Mediante
las lentes electromagnéticas se focaliza el haz de e-y se
modifica la magnificacién variando la fuerza del campo
magnético de las mismas.

Bomie de wmeic

18. Comparacion entre la trayectoria de la luz en un microscopio convencional
(izquierda) y la trayectoria de los electrones en un TEM (derecha)



Una vez que los electrones atraviesan la muestra, la ima-
gen se proyecta en una pantalla fluorescente. EI TEM
permite obtener dos tipos de imagenes: imédgenes de
contraste de amplitudy de contraste de fase (LORETTO,
1984). Las primeras, también llamadas imdgenes de
baja resolucion, informan sobre caracteristicas textura-
les de una muestra, tales como morfologia y tamafio. La
figura 19 muestra un ejemplo de este tipo de imagenes.
Las segundas informan ademas sobre aspectos estruc-
turales (cristalograficos) de los sdlidos cristalinos. Un
ejemplo de imagen de alta resolucion de varios compo-
nentes de un ladrillo (mica y mullita) se muestra en la
figura 20 (RODRIGUEZ-NAVARRO et al., 2003).

Con el TEM se pueden observar muestras de distinto
tipo de materiales ornamentales y de sus productos de
alteracion (ceramicas, costras de alteracion, rocas orna-
mentales, pigmentos, cales y morteros, entre otros) a
magnificaciones de hasta 400.000x (para microscopios
que trabajen con voltaje de aceleracion de 200 kV). En
ocasiones, y trabajando con microscopios de mayores
voltajes de aceleracion (de hasta 1.000 kV), es posible
obtener imagenes de los dtomos de una muestra. Sin
embargo, tales voltajes de aceleracion no se suelen uti-
lizar en el estudio de materiales ornamentales.

Una de las caracteristicas mas relevantes del TEM es
que, ademas de generar imagenes “reales” de una
muestra, permite visualizar cortes bidimensionales de la
red reciproca de un solido cristalino (PUTNIS, 1992). En
términos fisicos, la red reciproca de un sélido cristalino
es la transformada de Fourier de la imagen real de su
estructura atomica. Este tipo de imagenes se produce
por la difraccion de los electrones al atravesar un solido
con estructura atémica ordenada y periodica (es decir,
cristalina). Las imagenes de difraccion de electrones
(con siglas en inglés SAED) dan informacién muy preci-
sa sobre la estructura de un cristal y, al igual que la téc-
nica de difraccién de rayos X, ayudan en su identificacion
(LORETTO, 1984). En la figura 21 se muestra una ima-
gen de cristales de Ca(OH), de una cal hidratada y se
incluye su imagen de SAED que presenta los valores hk/
(indices de Miller) de los planos que generan difraccion.

Tal y como se aprecia en la figura 17, la interaccion de
los € con un solido genera rayos X de fluorescencia.
Dichos rayos X pueden ser detectados y su energia es
caracteristica para cada uno de los elementos que com-
ponen dicho sélido. Asi, su analisis permite deducir la
composicion de una muestra. Dicho tipo de analisis se

19. Imagen de baja resolucion de una pieza ceramica (ladrillo). Se observa la trans-
formacion de una mica (Ms) en mullita (Mul). Los cristales de Mul estan inmersos
en un fundido (vidrio)

5nm
——

20. Imagen de alta resolucion de los cristales de mica y mullita de la pieza ceramica
de la figura 19. Se aprecian las imagenes de "lattice” tanto de un cristal como del
otro. Entre éstos se dispone un material amorfo (casi transparente a los e-) que
corresponde al vidrio formado tras la fusion de los cristales de mica (a temperaturas
superiores a los 900°C)
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21. Imagen de baja resolucion de un agregado de cristales de hidroxido célcico de una
cal en polvo. Se incluye la imagen de difraccion de electrones en la que se indican los
valores hkl de las reflexiones principales del Ca(OH),. Se observa que tales cristales son

nanomeétricos y se disponen en agregados de tamafo micrométrico. Tales cristales se
orientan al azar, lo que genera "anillos" de difraccion en la imagen de SAED
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denomina analisis espectrométrico de energia de rayos
X, con siglas EDS (o EDX) en inglés.

Preparacion de muestras para su estudio mediante TEM

Hay que destacar que una de las caracteristicas princi-
pales del TEM es que ofrece la posibilidad de estudiar
muestras de tamafo micrométrico y nanométrico. De
hecho, las muestras analizadas suelen ser de dimensio-
nes muy reducidas: en general menores de 1 mm. Tal
caracteristica hace que esta técnica sea minimamente
destructiva, lo que es de suma importancia en el estu-
dio de materiales ornamentales (BULCOCK, 2000).

Existen dos formas de preparar una muestra para su
observacion al TEM: aros y rejillas. Los aros, general-
mente de Cu (aunque pueden ser de otro tipo de metal,
como Au o Pt), son circulares, de 3 mm de didametro y
con un hueco en el centro de un tamafo cercano a 1
mm de diametro (figura 22). Los aros se emplean cuan-
do la muestra a estudiar se ha preparado previamente
como lamina delgada (sin cubrir). Dichos aros se pegan
sobre la zona a estudiar y, una vez seco el pegamento
que los une a la muestra, se arrancan (junto con la
muestra) y ésta se adelgaza mediante bombardeo idni-
co (GOODHEW, 1985). Si las muestras son pulverulen-
tas (por ejemplo, un pigmento o una cal), se utilizan las
rejillas. Estas son de Cu generalmente v, tal y como se
muestra en la figura 22, tienen forma de disco con el
interior en forma de rejilla o tamiz. La muestra pulveru-
lenta se deposita en dicha rejilla una vez dispersada en
alcohol. Las particulas de la muestra se adhieren a la
pelicula de carbon (o de Fombar) de dicha rejilla.

Microscopia electronica de barrido
Fundamentos y aplicaciones

Los electrones que saltan de la muestra al chocar el haz
incidente con ésta se denominan electrones secundarios
(figura 17). Al salir desde los niveles mas superficiales de
dicha muestra, su deteccion permite obtener informacion
precisa sobre la topografia de la misma. Basandose en
este fendmeno, Von Ardenne construyd en 1938 un
microscopio electronico al que anadid un sistema que
permitia variar periodicamente la direccion del haz de
electrones, por lo que se podia “rastrear” o “barrer” la
superficie de una muestra y observar su topografia (VON
ARDENNE, 1938). Surgia asi el primer microscopio elec-
tronico de barrido (SEM). Las aplicaciones del mismo,

tanto en ciencia de materiales como en biologia, medici-
na, fisica, quimica y geologia, han sido incontables.
Ademas, en las ultimas décadas, la microscopia electro-
nica de barrido ha encontrado multitud de usos y aplica-
ciones en el estudio de materiales ornamentales, tanto
organicos como inorganicos (BURNSTOCK & JONES,
2000). De hecho, esta técnica ha sido profusamente uti-
lizada para analizar pigmentos de pinturas (FURLAN et
al., 1982; KUHN, 1985), para el estudio de la degrada-
cion de marmoles y de diverso tipo de rocas ornamenta-
les (GAURI et al., 1973), para el estudio de las caracteris-
ticas texturales y sistema poroso de ceramicas, morteros
y distinto tipo de piedras de uso en el patrimonio escul-
torico y arquitectonico (TITE & MANIATIS, 1975;
RODRIGUEZNAVARRO & SEBASTIAN, 1992; CAZALLA et
al., 2000; CULTRONE et al., 2001) y para el andlisis de
los  procesos de  corrosion  de  metales
(NIEUWENHUYSEN, 1984). Con un SEM es posible
observar la morfologia de los distintos tipos de muestras
antes indicados, con aumentos de hasta 100.000x (para
voltajes de aceleracion de 30 kV).

Si se compara con la técnica de microscopia de luz pola-
rizada, el SEM presenta, entre otras, las siguientes ven-
tajas: elevada resolucion, excepcional profundidad de
foco y compatibilidad con técnicas de analisis espectro-
métrico (EDX). Sin embargo, al estudiar un problema de
conservacion de material ornamental y dado la natura-
leza de los mismos, asi como las caracteristicas ambien-
tales en las que la mayoria de los procesos de alteracion
tienen lugar, en numerosas ocasiones un SEM conven-
cional presenta enormes limitaciones. Entre otras,
cabria senalar las siguientes: el SEM es un instrumento
que trabaja con alto vacio, por tanto, las muestras ana-
lizadas deben ser estables a muy bajas presiones; esta
premisa a priori descarta el analisis de toda clase de
muestras humedas, hidratadas o que puedan despren-
der cualquier tipo de gases (ROBINSON, 1978). Por otro
lado, para obtener imégenes de suficiente calidad, es
necesario cubrir (metalizar) la muestra con algun tipo de
sustancia conductora (C, Au, etc.); si no, la aparicion de
cargas en zonas superficiales ocasiona distorsiones en
las imagenes obtenidas, impidiendo la correcta observa-
cién de la muestra. Tales limitaciones han sido solventa-
das mediante el desarrollo de una nueva gama de
microscopios de barrido, denominados ambientales
(con siglas en inglés ESEM). De hecho, la aparicién del
ESEM ha ampliado enormemente las posibilidades de
analisis por microscopia electronica de muestras orna-
mentales (RODRIGUEZ-NAVARRO, 1996).



La figura 23 muestra un esquema de la columna de un
ESEM. Al'igual que en el TEM, el haz de electrones gene-
rado por un filamento se condensa y focaliza mediante
una serie de lentes electromagnéticas. Sin embargo, en
el SEM o el ESEM, el haz focalizado es desviado
mediante una bobina. Tal haz oscila periédicamente
sobre la superficie de la muestra, de tal forma que es
posible “barrerla”, obteniendo informacion topografica
de un area amplia de la misma.

En un ESEM, a diferencia del SEM convencional, se
puede variar la presion en la camara portamuestras
introduciendo un gas (generalmente vapor de agua). Asi,
es posible provocar fendmenos de condensacion y eva-
poracion, por lo que se pueden simular in situ procesos
de alteracion a los que un material ornamental se ve
expuesto. Estos procesos se estudian a gran magnifica-
cion, lo que amplia enormemente las posibilidades de
este tipo de microscopios electronicos en el campo de la
conservacion. Ademas, no es necesario cubrir la mues-
tra con un material conductor, lo que hace que esta téc-
nica no sea destructiva (por ejemplo, es posible estudiar
una pieza ceramica o0 una joya sin tener que tomar una
muestra de la misma: tan sélo hay que introducirlas tal
cual en la camara portamuestras).

Con el ESEM es posible estudiar procesos dindmicos a
gran magnificacion. Procesos tales como fenémenos de
corrosion, ciclos de humedad-sequedad, accién de sol-
ventes, problemas de succion y penetracion capilar, cris-
talizacion de sales, ciclos de fusion y solidificacion, seca-
do de capas pictdricas, ciclos de hielo-deshielo, forma-
cion y propagacion de fracturas, cambios en polimeros
(consolidantes y/o hidrofugantes) debidos a su envejeci-
miento, ataque en atmdsferas contaminadas (SO,, NO,,
etc.), ciclos térmicos, etc. Para una exhaustiva revision
bibliografica del tema ver Danilatos (1993).

Otra de las posibilidades del ESEM es la de efectuar
analisis quimicos mediante EDX. Este tipo de técnica,
similar a la usada en el SEM convencional, permite com-
binar todas las posibilidades de un microscopio de barri-
do con las de una microsonda electronica, con la venta-
ja de que los analisis se pueden efectuar en muestras
sin metalizar (BOWER et al., 1994).

Como ejemplo de las posibilidades del ESEM en el estu-
dio de materiales ornamentales, en la figura 24 se
muestra una secuencia de imagenes de la hidratacion
de una roca caliza porosa que contiene sales (sulfato

< >

3 mm

22. Aro (izqda.) y rejilla (dcha.) para muestras de TEM

10" Fa

Haz de

w0'Ps
10 Pa

Valuka del gas
10-250 Pa

23. Esquema de un ESEM. En este tipo de SEM es posible variar la presion en la
columna del microscopio, de forma que ésta sea muy cercana a la atmosférica en la
camara portamuestras (tomado de Rodriguez-Navarro & Doehne, 1999)

24. Secuencia de imagenes de ESEM del proceso de hidratacion (a-b) y secado (b-c)

de una muestra de caliza oolitica contaminada por sales de sulfato sodico. La presion
generada por la cristalizacion de estas sales provoca la rotura de parte de la muestra

(c). Tomado de Rodriguez-Navarro et al. (2000)

waler

25. Secuencia del proceso de disolucion (a-b), precipitacion (c), y deshidratacion (d)
de cristales de sulfato sddico en los poros de una roca caliza a medida que transcurre
el tiempo (tomado de Rodriguez-Navarro & Doehne, 1999)
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sodico). Se aprecia que tal fenomeno ocasiona proce-
sos de cristalizacion de sales que generan dafios irrever-
sibles en dicho material (RODRIGUEZ-NAVARRO et al.,
2000). En la figura 25 se muestran detalles de la cris-
talizacion y deshidratacion de cristales de mirabilita
(sulfato sodico decahidratado) formados en los poros
de dicha roca ornamental (RODRIGUEZ-NAVARRO &
DOEHNE, 1999).

Preparacion de muestras para su estudio mediante
SEM o ESEM

En términos generales, tanto el SEM como el ESEM
requieren una minima cantidad de muestra para efec-
tuar analisis texturales y/o composicionales. Unas
pocas particulas de tamano milimétrico son mas que
suficientes para este tipo de analisis. Tales tamafios,
ademas, aseguran que el método es minimamente des-
tructivo. Sin embargo, en algunos casos puntuales sera
necesario preparar muestras de mayores dimensiones.

Por ejemplo, si se desea estudiar las caracteristicas del
sistema poroso de una roca ornamental, idealmente,
sera necesario utilizar muestras de unos 0,5 cm’. En este
caso, una muestra de mayores dimensiones asegura que
los datos obtenidos (al estudiar una superficie mas repre-
sentativa del conjunto de la roca ornamental) sean mas
precisos. Otra posibilidad para obtener una adecuada
representatividad es estudiar muestras mas pequenas
(de 1 mm), efectuando analisis en un niimero elevado de
las mismas (generalmente, un minimo de tres).

En un SEM convencional, las muestras, una vez pega-
das al portamuestras (con forma de seta), se metalizan
con Au o con C, antes de introducirlas en el SEM.
Tipicamente, una muestra se metaliza con Au para estu-
diar en detalle aspectos texturales a elevada magnifica-
cion. Por el contrario, si lo que se pretende es obtener
datos composicionales (EDX), las muestras deben meta-
lizarse con C.

En el caso del ESEM, el tamafio de las muestras viene
limitado por las dimensiones de la camara portamues-
tras. Con un ESEM se pueden observar objetos de hasta
20 x 20 x 20 cm. Sin embargo, lo habitual es trabajar
con muestras de tamafno milimétrico. Por otro lado, las
muestras que se estudian con el ESEM no necesitan
ninguin tipo de metalizado previo a su observacion, tal y
como se ha indicado anteriormente. En ocasiones (ana-
lisis dindmicos), se pueden estudiar muestras liquidas o

suspensiones, depositandolas en contenedores de acero
especiales con forma de cubeta cilindrica de unos pocos
mm de diametro. Si se efectiian analisis de los cambios
sufridos por una muestra al calentarla (desde -50 °C
hasta 1000 °C) o enfriarla, el portamuestras serd de
tipo ceramico’.

Analisis fisico-mecanicos"

Las propiedades fisico mecanicas de los materiales
pétreos naturales son parametros intrinsecos del mate-
rial, que permiten poner de manifiesto su grado de dura-
bilidad, en un determinado ambiente, al ser sometidos
a una serie de fendmenos de alteracién conocidos a
priori. Dentro de este grupo se incluyen la
porosidad/distribucion del tamafio de poro, propiedades
hidricas, propiedades mecanicas.

Porosidad

Las rocas naturales son agregados de minerales dis-
puestos de tal manera que entre ellos se genera una
serie de espacios vacios. Estos espacios constituyen la
porosidad, que se define como el porcentaje en volumen
de espacios vacios que presenta el material respecto a
su volumen total. Pueden aparecer como poros y fisu-
ras, constituyendo uno de los componentes mas impor-
tantes en las rocas desde el punto de vista de su com-
portamiento fisico, jugando un papel importante en el
proceso de degradacion quimica, cuando éstos estan
intercomunicados. En este caso, mas que la cantidad de
poros, influye su forma, tamano y distribucion.

La porosidad total es un dato importante, pero no es
decisivo para establecer el comportamiento del material
frente a los agentes de alteracion; los aspectos que real-
mente condicionan su comportamiento son el tamano y
geometria.

En relacion con el tamafo, en la bibliografia se encuen-
tran clasificaciones en funcion del rango que viene defi-
nido por la resolucion que nos dan las distintas técnicas
de anélisis empleadas para su estudio (tabla 6).

En el caso de la geometria, la clasificacion mas extendi-
day utilizada es la de Choquette y Pray (1970) (tabla 7)
que tiene en consideracion los tipos basicos de porosi-
dad, origen de la misma, tamafio, forma y abundancia
de los poros.



Objetivos

El estudio de la porosidad tiene como objetivo determi-
nar cuantos poros son (volumen poroso) y como son
(sistema poroso) (tabla 8). Al ser la roca un medio con-
tinuo y tridimensional, el sistema poroso resulta comple-
jo y dificil de observar, describir y cuantificar.

Su estudio incluye los modelos del sistema poroso
(poros, accesos y medios figurados), elementos cuantifi-
cables (volumen de espacios vacios, tamafo, forma,
grado de comunicacion y distribucion) vy tipos de espa-
cios vacios (origen genético y connotacion morfoldgica).

Campo de aplicacion

El interés de estudio de la porosidad en la piedra natu-
ral se centra en los siguientes aspectos seglin Rodriguez
Navarro (1996, 2003):

* La porosidad pone en contacto el interior de cada
componente mineralogico y textural con el exterior.

* Actlia como via de transporte de fluidos (agua con sales)
controlando la dinamica de los procesos de alteracion
tanto fisicos como quimicos (MONTOTO, 1983; ESBERT et
al., 1984 y ALONSO, 1986) (WARDLAW, 1976).

* En gran medida condiciona otra serie de caracteristi-
cas petrofisicas en el material como son su dureza,

resistencia mecanica, permeabilidad, conductividad,
etc. (TORRACA, 1988; STRAMBOLOV, 1976).

* Puede venir dada en forma de poros (intragranular,
intergranular, matricial, intercristalina, moldica y vascu-
lar) o fisuras (intragranular, borde de grano y transgranular).

La aplicacion de las distintas técnicas de analisis permi-
te determinar el volumen total de poros existentes en el
material y algunas de ellas permiten conocer el denomi-
nado espectro de porosidad, que refleja la distribucion
por tamafo de los poros. Ninguna técnica por si sola
nos da toda la informacion, por lo que es interesante uti-
lizar el méximo numero de técnicas para obtener una
informacion lo mas completa posible.

Técnicas de analisis recomendadas

En la actualidad existe un amplio numero de técnicas de
estudio; las mas utiles son las de tipo indirecto, que se
basan en la impregnacion, succion capilar de agua, adsor-
cion de gases e inyeccion de mercurio. Como complemen-
to a estas técnicas se utilizan otras llamadas directas.

En la figura 26 se indican las técnicas habitualmente
mas utilizadas en la caracterizacion del sistema poroso.

1) Métodos directos
Estos métodos se basan en la observacion visual de la

porosidad mediante el empleo de la microscopia optica
y electronica.

Tabla 6. Clasificaciones de tamaio por rango segun distintos autores

AUTORES TECNICA DE ANALISIS TAMANO (RADIO DE POROS)

Macroporos Mesoporos Microporos
Choquette & Pray (1970) Petrologia sedimentaria Megaporos 262 mm-60 um < 60-0,1 um
IUPAC (1976) Russell (1927) Quimiadsorcion y catalisis >5nm 2 nm < radio < 5 nm <2nm
Asthurst & Dimes (1977) y ~ Microscopia 6ptica >2,5um <2,5um
otros
Pellerin (1980), Ordaz & Porosimetria de mercurio > 75 um <75 pum
Esbert (1985) y otros
Prevosteau, Ragot y Sima > 75 um 7,5-0,03 um

(1970)

infraporosidad < 03 um
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Tabla 7. Geometria de los poros seglin Choquette and Pray

(1970)

Poros como elementos de fabrica

Intergranular
Intragranular
Intercristalina
Moldica
Menestral
Shelter
Framework

Origen

Original o deposicional

Dentro de un grano mineral

Entre cristales

Originada en la diagénesis por disolucion de bioclastos

De pequefo tamafio originados por etapas o procesos de desecacion
Cavidades formadas bajo grandes clastos

Causada por crecimientos de organismos constructores

Porosidad superpuesta a los elementos de fabrica

Fractura
Channet
Vug
Caverna
Estirolitos

Asociadas a fenomenos téctonicos

Canales de percolacion ligados a fenémenos karsticos a pequefa escala
Formados por la percolacion de aguas ricas en CO, de tamafio > 1/16 mm
De origen karsticos de escala métrica

Fracturas a gran escala

Poros que se pueden o no superponer a los elementos de fabrica

Breccia
Boeing
Burrow
Shinkage

Fractura a gran escala

Debida a actividad organica
Debida a actividad organica
Debida a procesos de desecacion

Tabla 8. Analisis del sistema poroso

MODELOS POROSOS

ELEMENTOS DEL SISTEMA POROSO

TIPOS DE PORO

Volumen Tamafo Forma Grado comunicacion
Sistema poroso Poros <8% <60 pm Intergranulares
baja microporo Intragranulares
Equidimensional Variable Matriciales
8-16% 60 pm-4 mm Intercristalinos
media mesoporo Moldicos
Vasculares
> 16% < >4 mm
alta macroporo
Accesos <0,75
microporo
>0,75
macroporo
Sistema fisural Longitud <1,5% <100 pm Planares Elevada Intragranulares
baja micro Borde de grano
Transgranulares
>1,5% > 100 pm
alta
Espesor <1pm

microfisuras

> 1um
fisuras

* Microscopia 6ptica y microscopia electronica

La microscopia dptica permite, en una seccion bidimen-
sional, la observacion del sistema poroso vy la cuantifica-
cion del area de cada tipo de poro para el rango de
tamafos comprendido entre 2,5-10.000 um. Fue pues-
ta a punto por Fitzner (1987), Fitzner & Kownatzki
(1989), obteniendo resultados muy satisfactorios al
correlacionar los datos con otras técnicas como porosi-

metria de mercurio, adsorcion de nitrogeno y saturacion
de agua al vacio.

Presenta los siguientes limitaciones: no cuantifica poros
de tamano < 2 um y se necesita realizar gran numero
de medidas, sobre multiples ldaminas delgadas, para que
los resultados puedan ser representativos a gran escala.



La microscopia electronica permite la observacion direc-
ta del sistema poroso, en secciones tridimensionales,
para un rango de tamafio comprendido entre 0,1-500
um. La limitacion de esta técnica esta en la escala a la
que se trabaja, mucho mas pequefa que la anterior.

Ambas técnicas se auxilian del analisis digital de
imagenes, que permite cuantificar con exactitud la
forma y dimension de los poros mediante la adquisicion
de iméagenes digitalizadas. La impregnacion con resinas
coloreadas o fluorescentes (tabla 9) de la muestra
permite discriminar entre los poros y la matriz o cualquier
otro componente petrografico.

* Microscopia confocal laser

Permite observar de forma directa la estructura porosa
de distintos tipos de materiales mediante la impregna-
cion en el solido poroso de una resina (epoxidica) dopa-
da con una sustancia fluorescente a la luz del laser. Se
puede tomar imagenes tridimensionales de material
haciendo distintos cortes sobre la misma estructura, lo
que permite observar la geometria de los poros y su dis-
tribucion (RODRIGUEZ NAVARRO, 2003).

2) Métodos indirectos

Estos métodos permiten obtener informacién indirecta
de la porosidad mediante la determinacion de las pro-

Analisis
del siste-

ma poroso

> Microscopia > Saturacion de agua al

optica vacio

> Microscopia > Métodos de succion
electrénica > Absorcion de Niy: BET
> Microscopia > Picnometria de He
confocal > Difraccion de Rx de bajo

angulo
> Porosimetria de Hg

26. Técnicas de andlisis aplicadas al estudio de la porosidad

piedades fisico-quimicas de un fluido (liquido o gas) o
una radiacion al entrar en contacto con el material a tra-
vés de sus poros. Entre estas técnicas destacan:

* Absorcion forzada de agua a vacio. Densidad real y
aparente

Este método permite conocer el contenido maximo de agua
que es capaz de retener una roca. A partir de la absorcion de
agua al vacio se determina la masa saturada (Ms), conteni-
do en agua en saturacion (W) y grado de saturacion (S).

Para su descripcion se han tomado de referencia las
siguientes normas: UNE-EN 1936/99, Rilem: Comision
25-PEM. Este ensayo también se denomina absorcion
de agua al vacio y contenido en agua en saturacion.

Procedimiento. Se parte de 3 a 6 probetas de forma cilin-
drica, cubica o prismatica, con un volumen minimo de 25
ml, que se sumergen en un tanque de inmersion en fun-
cion de las condiciones del ensayo (inmersién en agua en
ebullicion, inmersion al vacio e inmersion en agua a pre-
sion elevada). Después de secarlas a 70 °C + 5, hasta
masa constante, las probetas se pesan y se colocan en
un recipiente de vacio durante 24 + 2 horas para eliminar
el aire en los poros abiertos. Pasado este tiempo se intro-
duce lentamente agua desmineralizada, a 20 °C de tem-
peratura, de tal manera que pasados 15 minutos las pro-
betas estén totalmente cubiertas, manteniendo la misma
presion hasta pasados 24 h + 2 h. Después de este tiem-
po, se restablece la presion atmosférica, se dejan las pro-
betas bajo el agua otras 24 h + 2 h y se pesa, determinan-
do la pesada hidrostética y, por Ultimo, se seca la probe-
ta con un pano himedo y se determina la masa satura-
da. Los parametros que se determinan son los siguientes:

Porosidad abierta:

M. —M
mCe)=

K h

100

Densidad aparente:
M
d, =—32\g/cm’
ap Ms _Mh % )

Contenido de agua a saturacion:

w. =—MS_MO><

A

100
MO
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Tabla 9. Métodos de impregnacion

METODOS DE IMPREGNACION

PROCEDIMIENTO

RANGO DE ESTUDIO

Exclusion cromatografica
(Halsiz, Vogtel, 1978)

Penetracion forzada bajo presion de 10 Mpa
de un liquido cromatografico en la muestra y la
observacion posterior con luz ultravioleta. Se
correlaciona con otros métodos, por ejemplo
porosimetria de mercurio

Micro e infraporosidad (0,4-0,0001 um)

Luminiscencia cinética
(Zakharov, Grishaeva, Aleskovskic, 1975)

Penetracion forzada de un liquido luminiscente
(tryplaflavia), cuya luminiscencia se extingue por
reaccion con el oxigeno

Micro e infraporo

Impregnacion con sustancias fluorescentes
(Montoto, et al., 1987)

Penetracion forzada de sustancias luminiscentes,
con posterior observacion con el microscopio y
tratamiento digital de imagenes

Inmersién en liquido de baja viscosidad
(Kuz'min, Postnikov, 1969)

Utilizan diversos tipos de liquidos, tales como
xileno, tetracloruro de carbono, solo 0 mezclado
con hexadecano. Se cuantifica, por pesado, el
liquido penetrado

Analiza microporos

Analisis "pore cast".
(Pittman & Duschatko, 1970)

Con la impregnacion de una resina plastica en el
material y posterior disolucion de la roca, nos
queda la impronta del sistema poroso. Segln dis-
tintas secciones, nos permite obtener una infor-
macion interesante (forma, tamafo y intercone-

Analiza microporos

xion) del sistema poroso

Donde M, corresponde al peso seco, M, al peso satura-
do sumergido (pesada hidrostatica) y M, al peso satura-
do al aire.

* Método de succion

Este método permite determinar el didmetro, volumen y
distribucion del tamano de los poros en base a la deter-
minacion del agua retenida por el material bajo la apli-
cacion de diferentes presiones de succion (pF). La suc-
cion se mide como altura y representa la presion nega-
tiva que retiene el agua en los poros. A medida que la
roca se seca, el agua se confina por succion capilar en
poros cada vez de menor tamano. Esta presion varia de
forma continua con el grado de humedad de la muestra
desde cero (para materiales saturados en agua) hasta
miles de cm en agua (para materiales secos), por eso se
utiliza escala logaritmica:

pF = Lgyh

Donde h es:

_ 20 cos6
pgr

h

Siendo p densidad, o tension superficial, 6 angulo de
contacto, r radio y g gravedad

h:ﬁlgi
Mg - 100

Donde R es la constante de gases, t temperatura, @
humedad relativa, M peso molecular de agua y h suc-
cion expresada en cm’ de agua.

Existen tres métodos seglin la normativa Rilem 25 PEM
(tabla 10). Estos métodos permiten determinar la distri-
bucién cuantitativa del volumen de poros para diametro
comprendido entre 0,0003-3000 um (amplio rango de
aplicacion). Ademas, aunque son métodos menos rapi-
dos, necesitan aparatos relativamente sencillos y pocos
costosos.

Procedimiento. Se parte de un minimo de dos muestras
para ensayar de forma discoidal 2 a 3 cm de diametro
y 0,3 2 0,5 cm de altura, para el método de la placa, y
4-5 ¢cm de diametro para el resto de los métodos. Las
muestras se secan en una estufa a 105 °C + 5 hasta
masa constante y posteriormente se introducen en los



distintos dispositivos, donde se les hace el vacio y se les
somete a las condiciones de presion indicadas en la
tabla 10.

Resultados. La curva de succion refleja la relacion entre
el valor del contenido en humedad y pF (presiones de
succién). El tamafo de poro de méximo diametro para
una succion determinada se calcula segun la siguiente
expresion matematica:

46 cos
=—X
pgh

d 10°

Donde & corresponde a la tension superficial (N/m), p
es la densidad del agua, 0 el angulo de contacto, g la
gravedad y h la succion.

Los resultados se representan graficamente en un eje
cartesiano; en abscisas, el tamafio de poro (a escala
semilogaritmica) y, en ordenadas, el tanto por ciento de
volumen de poros.

La succion pF (en cm® de agua) y el tamafo de poro
maximo de acceso correlativo se pueden obtener usan-
do unas tablas normalizadas cuyos valores varian en
funcion del método de succion.

* Absorcion de N,: Bet

Es una técnica que permite medir la cantidad de gas o
vapor absorbida por un sélido poroso en funcion de la
presion a temperatura constante. A través de ella se
obtiene la denominada isoterma de adsorcion. Existen
dos técnicas fundamentales para su determinacion: por
gravimetria, que evalua la masa del fluido adsorbido con
una balanza electromagnética, y por volumetria, que
determina la adsorcion de un gas conociendo el volu-
men adsorbido a diferencias de presién.

Con esta técnica se puede emplear un nuimero impor-
tante de gases como adsorbato; sin embargo, es con el
N, con el que se obtienen resultados més satisfactorios.
A partir de los datos de una isoterma de adsorcion es
posible obtener la distribucion de tamafio de poro,
mediante el uso de la ecuacion de Kelvin (con ciertas
limitaciones seglin Everet, 1958).

2V, cos6
RTLni =—r
b r

Donde O es el angulo de contacto, y la tension interfa-
cial, p/p, la variacion de presion y r el radio de poro.

Si en esta ecuacion consideramos constante 0 y vy, la
p/p, va a estar en funcion de r. La curva de isoterma de
adsorcion representa la variacion de presion (p/p,) en
funcion del incremento de peso (W) en la muestra que
adsorbe N,. Diferenciando W respecto a r se obtiene una
curva de distribucion de tamano de acceso de poro.

Esta técnica permite determinar el volumen de poros de
un rango de tamanos comprendido entre 2 nmy 50 nm
(microporos, segun Russell, 1927, y mesoporos, IUP).

* Picnometria de He

El helio es un gas con un tamafo molecular muy
pequeno que al ponerse en contacto con un soélido
poroso permite ocupar todos los huecos del mismo y
por tanto darnos unos valores de porosidad lo mas
exactos posibles.

Procedimiento. Partimos de una camara de volumen
conocido, conectada a otra camara de volumen también
conocido. Estando las dos camaras vacias se comienza
a introducir He en una de ellas (a presion y temperatu-
ra constante). Una vez conectadas ambas camaras se
determina la presion del mismo (P,). Posteriormente se
introduce una muestra en una de las cdmaras y se hace
el vacio (10*torr) en ambas. Por Ultimo se introduce el
He en la cdmara vacia y se ponen en contacto con la
otra camara, controlandose la presion de He en su inte-
rior (P,). La diferencia entre P, y P, es proporcional al
volumen de la muestra, V., (sin considerar el volumen
poroso). Como se conoce previamente el volumen total,
la diferencia (Vi - Veeeo ) NOS esté dando la porosidad
total del material.

* Difraccion de rayos X de bajo angulo

El método consiste en someter el material a una radia-
cion de rayos X de bajo angulo (< 2°). Este haz de rayos
X produce una difraccion en determinadas direcciones,
cuya intensidad permite obtener conclusiones sobre el
nivel de compactacion y porosidad del material. Este
método permite medir poros con un rango de tamano
comprendido entre 0,5-50 nm.
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Tabla 10. Métodos de succion

METODOS DE SUCCION

SUCCION/CONTENIDO AGUA-(PF)
TEMPERATURA 21 °C

RANGO DE TAMANO

Método de la placa Oy3a
Método de la membrana de presion 3y 45
Método del desecador al vacio 45y7

2,973 ymy 2,95 um

2,95 y 0,19 um

0,009 a 0,0003 pm

* Porosimetria de Hg

La porosimetria de mercurio es uno de los métodos més uti-
lizados para el estudio del sistema poroso. Esta técnica se fun-
damenta en la inyeccidn isotérmica o isobarica de mercurio,
aprovechando la elevada tension superficial de esta sustancia.

Cuando se tiene un tubo capilar de radio (r) en contacto
con un liguido que no moja, la presion que es necesario
ejercer para que puedan ser invadidos capilares de dicho
radio viene dada por la siguiente ecuacion (Young-Laplace):

11
_+_
R sz

Donde AP es la diferencia de presiones entre la cara
céncava y convexa de la gota de Hg, o la tension super-
ficial, y R;, R, corresponde a los radios de la gota de Hg.

=0

Si la gota fuese esférica, como R es igual a:

r

R=
cosf

La ecuacion que obtenemos es la de Washburn:

AP — 20 cosb

r

120
100
80
60

% volumen

40

" A
0

0,001 0,01 0,1 1 10 100
Radio (Lm)

27. Curva de intrusion de mercurio: (1) acumulada, (2) no acumulada

Como oy, es 480 dinas/cm’ a 20-25 °C y el © es 140°,
la expresion de Washburn queda reducida a la siguiente
expresion para el caso del Hg, permitiendo conocer el
radio de poro en funcion de la presion.

AP = E(alinas/cm3)
r

Procedimiento. Seguin describe la norma Normal 4/80,
se parte de una muestra de forma cilindrica de tamano
superior a 3,15 mm secada en una estufa a 60 + 5 °C
que posteriormente se deja enfriar. El método experi-
mental requiere la previa “evacuacion” de la muestra
solida y la posterior “presurizacion” para forzar la entra-
da de Hg en el interior de los poros. El procedimiento
debe controlar de manera automatica la presion aplica-
da y el volumen de Hg introducido para cada valor de
presion ejercida. Una vez alcanzada la presion maxima,
se realiza la operacion contraria, obteniéndose asi la
curva de intrusién-extrusion de Hg (figura 27). El Hg
sale por poros mas pequenos de los que entrd; una vez
finalizado el ciclo, siempre queda alglin mercurio reteni-
do por la muestra, impidiendo que el ciclo se cierre
totalmente.

Esta técnica ayudada por programas de calculo permi-
te conocer el valor maximo de la Ultima penetracion
del mercurio (porosidad abierta total), la distribucion
del volumen de poros de un solido por unidad de inter-
valo de radio, la distribucion de la superficie de poro
frente a la misma magnitud y los porosimetros mas
avanzados pueden medir de forma automatica poros
de tamanio inferior a 18 A. Para tamafios inferiores se
recomienda utilizar otras técnicas, por ejemplo picno-
metria de He.

Las limitaciones de esta técnica son de dos tipos: meca-
nicas y fisicas. Entre las primeras, teniendo en cuenta que
las presiones maximas que soporta son de 3000 kg/n,
el tamafio minimo de poro al que se puede acceder es de
375 A. En cuanto a las limitaciones fisicas, estan relacio-



nadas con el valor méximo de poro que puede medir de
75 um a presion atmosférica. Van Brakel et al. (1981)
sefnala que la presencia de poros de grandes dimensiones
pasa inadvertida para esta técnica debido a la existencia
de una presion minima que impide su llenado.

Sin embargo la mayor limitacion es debida a la comple-
ja simetria del sistema poroso de la mayoria de los soli-
dos naturales. En primer lugar, no existe ninguna roca
que tenga sus poros de forma cilindrica y, por otra parte,
son frecuentes los poros tipo “ink-Bottle” o cuello de
botella en este tipo de material, aspecto que esta técni-
ca no permite detectar.

Propiedades hidricas

El agua es uno de los agentes de degradacion mas
importantes que afectan a los materiales pétreos, ya que
es en gran parte responsable de la disminucién de las
propiedades mecanicas, del riesgo de congelacion, la
proliferacion de microorganismos, la migracion de sales
y agentes de deterioro en los materiales.

El contenido en agua de un material pétreo depende de las
condiciones medioambientales del entorno y puede proce-
der de distintas fuentes: humedad atmosférica, agua de
precipitacion, agua procedente de salpicaduras, agua del
subsuelo (ascenso capilar del agua en muros de sétanos
y plantas bajas), filtraciones de conducciones rotas v
humedad de construccion. Este agua puede estar como:

Tabla 11. Rango de tamaiios de poros

* Agua de constitucion. Agua que reacciona quimica-
mente con el sélido y esté en funcion de las caracteris-
ticas del ambiente y de las condiciones de cristalizacion
de cada especie mineral.

* Agua de adsorcion. Se trata de agua ligada a la super-
ficie de los cuerpos cristalinos y esta relacionada con la
superficie especifica que poseen los materiales porosos.

* Agua capilar. En un ambiente saturado en vapor de
agua (humedad relativa > 98%), la roca a través de sus
poros de tamafo capilar experimenta fenémenos de
condensacion capilar. Todos estos poros capilares son
rapidamente saturados de agua, hablandose entonces
de absorcion capilar.

* Agua gravitacional. Este agua puede moverse dentro
del medio poroso de acuerdo con las fuerzas que actuan
sobre ella (gravedad, presiones externas, etc.), siendo
comun en la naturaleza el movimiento descendente. En
ambientes muy humedos y en relaciéon con caracteristi-
cas especificas de los solidos absorbentes, la absorcion
de vapor de agua puede dar lugar a nuevos fendmenos
como son la solvatacion, fendmeno caracteristico de
algunos solidos ionicos (ciertas sales) que pueden absor-
ber vapor de agua y pasar de estado anhidro al hidrata-
do, continuando la absorcién hasta total disolucion del
mismo e hinchamiento; fendmeno caracteristico de los
materiales arcillosos, donde la absorcion puede proseguir
indefinidamente hasta dispersion coloidal.

TAMANOS (um)

< 0,005 0,0050,1 0,102 0,2:0,4 0,4-0,6

> 10

0,6-

0,8 0,81 1-2 2-4

Tabla 12. Ensayos para determinar las propiedades hidricas

ENSAYOS

NORMAS DE REFERENCIA

Coeficiente de saturacion

Permeabilidad al vapor de agua

Absorcion de agua a baja presion
Absorcion libre de agua por inmersion total

Absorcion de agua por capilaridad, succion capilar, ascenso capilar

Desorcion libre de agua, evaporacion
Absorcion de gotas: tiempo y angulo de contacto

Expansion hidrica

Rilem 25 PEM test n° II. 1
Normal 21/85; Rilem 25 PEM test n° 1.2
Rilem 25 PEM test n° IIl. 3y 4 y Normal 44/93

UNE-EN 13755/02; UNE-EN 772-11:2001; Normal 7/81, Normal 7/81

UNE-EN 1925/99; UNE-EN 772-11:2001. - Normal 11/85 (Sustituida por UNI

10859), Rilem 25 PEM test Il n° 6

Rilem 25 PEM test n° I1.5
Normal 33/89, Rilem 25 PEM test I1.8

Rilem 25 PEM test n® 7
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Las propiedades hidricas de los materiales solidos pueden ser
consideradas bajo dos puntos de vista: cantidad de agua rete-
nida y movilidad del agua frente a las fases solidas, aspecto
que se puede cuantificar por la variacion del grado de satura-
cion respecto al tiempo que experimenta el material.

El contenido en agua maximo que un material puede
contener equivale a la porosidad total abierta. Cada
material presenta el llamado contenido de agua critico,
por encima del cual en el material tiene lugar la transfe-
rencia de agua liquida. Por otra parte, la pérdida de
agua o velocidad de secado del material pétreo depende
de la temperatura y humedad relativa y es independiente
de las propiedades del material (VILLEGAS, 1989).

Objetivos y campo de aplicacion

El estudio del comportamiento hidrico de los materiales
pétreos naturales resulta de gran interés por varias razo-
nes. El agua es uno de los agentes de degradacion mas
importantes que afectan a la durabilidad de los materia-
les siendo una via importante de transporte de agentes
de deterioro, ademas de un factor de alteracion por si
misma, por lo que es indispensable conocer la dinami-
ca del movimiento del agua en el seno poroso de estos
materiales. En este sentido cabe destacar su relacion
con la mayor o menor dificultad que presenta la extrac-
cion del agua de las rocas y, en consecuencia, el grado
de secado que éstas pueden alcanzar y el nimero de
ciclos a los que se ven sometidas. Parece existir una rela-
cién mas o menos continua de la estructura que presen-
tan las moléculas de agua adsorbida a medida que van
cubriendo el sdlido, asi se pasa de una absorcion quimi-
ca a la fisica y finalmente la condensacion capilar.

Paralelamente, las propiedades del agua retenida por el
solido van variando en relacion con los siguientes para-
metros:

* El tamano de los poros. Al disminuir el tamano, la pre-
sencia de agua aumenta, comenzando a presentarse a
partir de 0,1um.

* Grado de saturacion.

* La presion de vapor en el equilibrio. No es lo mismo
para un proceso de absorcion que de desorcion.

* Origen del agua. No es igual agua procedente de suc-
cion capilar que agua de condensacion capilar.

Ensayos recomendados

Existen cinco tipos de interaccion fisica del agua con los
materiales: absorcion capilar, absorcion de vapor de agua
(hidroscopia), absorcion de agua por inmersion total,
desorcion de agua por secado o evaporacion y permeabilidad
al vapor de agua. Otro tipo de interaccion es medible por la
evolucion del tamano expansivo. En la determinacion del
comportamiento hidrico de los materiales se emplea una
serie de ensayos (tabla 12) que permite conocer el contenido
en humedad, grado de saturacion y capacidad que tiene el
material para absorber o perder agua.

Actualmente existe un sistema instrumental Acuasor,
patentado por la Universidad de Cadiz, que se utiliza
para la realizacion de estos ensayos. Este sistema repre-
senta importantes avances en el desarrollo de este tipo
de medidas, pues elimina o minimiza diversas fuentes
de error de la metodologia normalizada. La cantidad de
datos que permite obtener al tratarse de un sistema
completamente automatizado vy el posterior tratamiento
de los mismos son las principales bases para el desarro-
llo de los procesos de simulacion a fin de obtener infor-
macion acerca de la estructura interna del material obje-
to de estudio (NAVAS, 2004).

Preparacion de las muestras

Aunque los ensayos estan fundamentalmente enfocados
para material pétreo, el método de preparacion de las
muestras puede ser aplicable a cualquier otro tipo de
material poroso.

En la caracterizacion hidrica de materiales empleados
en bienes inmuebles se utiliza, en la mayoria de los
casos, material procedente de cantera, debido a la can-
tidad de material que es necesario utilizar. En el caso
que sea posible es recomendable utilizar material de
monumento.

El nimero de muestras necesarias depende funda-
mentalmente de la homogeneidad del material. La
mayoria de las normativas recomiendan un numero
minimo de tres muestras por cada litotipo. EI tamafo
va a estar en funcion de su textura; en general, se reco-
mienda un tamafio diez veces superior a las dimensio-
nes del elemento textural de mayor dimension. En
todos los casos se utilizan muestras de forma geomé-
trica regular normalizadas (cubos, paralelepipedos,
cilindros, discos, etc.).



* Cilindros: diametro 5 ¢cm, altura 10 cm
* Discos: didmetro 5 cm, altura 1 cm

* Prismas: 11x5x5 cm

* Cubos: 5x5x5 ¢cm

* | ajas: Hxbx1 cm

LLas muestras previas al ensayo deben lavarse con agua
destilada para eliminar restos de material pulverulento y es
necesario determinar el peso seco de las probetas, para lo
cual se secan en estufa a 105 °C durante el tiempo nece-
sario (normalmente 48 horas) hasta peso constante.

Absorcion libre de agua imbibicion

El objeto de este ensayo es determinar la capacidad
natural de la muestra para absorber agua. El coeficien-
te de absorcion o grado de impregnacion relativa de un
material poroso refleja el volumen de agua presente en
los poros después de una completa inmersion a presion
atmosférica durante un tiempo definido respecto al volu-
men total de poros.

La absorcién libre de agua depende de las caracteristi-
cas del material y del tiempo de inmersion de forma
que, para tiempos de inmersion mas grandes, el com-
portamiento de los materiales en general es mas homo-
géneo. Dado que en muchos tipos de piedra el peso
constante no se alcanza jamas, se admite que el coefi-
ciente de saturacion es la relacion entre el volumen de
agua absorbida por la muestra después de una inmer-
sion en agua durante 48 horas a presion atmosférica y
el volumen de poros abiertos.

El contenido de agua en 24 horas se denomina indice
de vacio (norma ISSR/1979) y el contenido en agua en
48 horas absorcion de agua (norma ASTM/1978).

La determinacion del coeficiente de saturacion conocido
como el coeficiente de Mishwald (norma RILEM/1980) se
lleva a cabo mediante la inmersion gradual durante el pri-
mer dia. El contenido en agua para tiempos largos permi-
te alcanzar los valores de equilibrio constante que contem-
pla la norma Normal 7/81 como capacidad de absorcion.

Este coeficiente puede informar sobre la durabilidad de
la piedra, teniendo en cuenta que éste depende de la

textura de sus poros, es decir, de su tamafo y distribu-
cién. Asi un material con un coeficiente de saturacion
elevado es muy susceptible a la accion del hielo-deshie-
lo y por tanto a la alteracion.

a) Procedimiento

Las probetas se sumergen en una bandeja con agua
destilada sobre un soporte, para evitar el menor contac-
to de la probeta con la superficie, a temperatura cons-
tante (21 °C + 2) durante el tiempo necesario. Se va
determinando el peso humedo de las probetas (M) en
funcion del tiempo, eliminando el agua en exceso con
un pano humedo; la precision de la pesada debe ser de
0,01 g. Tras cada pesada se sumergen de nuevo en
agua y éstas deberan realizarse de manera mas espacia-
da a medida que progresa el ensayo. La duracion del
ensayo debe ser, al menos, de 7 dias; si se observa que
la variacion de peso en 24 horas es superior al 1%, se
debe prolongar el ensayo.

b) Resultados

Se expresan en forma de curvas de absorcién que refle-
jan la variacién en el contenido en agua (% peso) de las
probetas en funcion del tiempo (figura 28).

Experimentalmente se observa que la variacion de M,
respecto al tiempo en los primeros momentos es lineal.
Calculando la pendiente de esta recta se obtiene el coe-

w (%)

0 24 48 72 96 120 144 168 192
Tiempo (h)

28. Absorcion de agua
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ficiente de absorcién hidrica o velocidad de absorcion
caracteristica de cada material. A partir de un determi-
nado valor del tiempo, en todos los casos, se produce
una variacion de la pendiente llegando a hacerse la
curva asintética para un valor W que practicamente
coincide con la saturacion maxima W(max.).

La cantidad de agua absorbida AM/M (%) de la mues-
tra en el tiempo 1 se calcula con la siguiente formula:

Mi_MO
W4=7><

1

100
0

Los intervalos de pesada suelen seguir una progresion
logaritmica; son muy frecuentes al comienzo del ensayo
y se van espaciando posteriormente. Se calcula el coefi-
ciente de saturacion S; como:

S _ Mi_MO
i MS_MO

Donde M, es el peso en el tiempo t, M es el peso saturado
obtenido en el ensayo de absorcion a vacio y M, el peso seco.

Permeabilidad al vapor de agua

Se define permeabilidad al vapor de agua como la can-
tidad de vapor de agua que circula por unidad de tiem-
po, a través de un cuerpo de espesor determinado,
entre dos superficies paralelas, bajo el efecto de una
diferencia de presion parcial de vapor de agua entre
ambas.

Si'en un material existe un gradiente de presion, el vapor
se difundira en la direccion en que aquélla sea mas
baja. El flujo de vapor responde a la ecuacion siguiente
(en el supuesto que exista una situacion isotérmica):

q, = ogrdP,

Donde q4 corresponde a la densidad de flujo de vapor
de agua, P, a la presion parcial de vapor de agua y d es
el coeficiente de conductividad o permeabilidad al vapor
de agua.

Si el coeficiente de conductividad presenta un valor ele-
vado, indica que se transfiere mucho vapor.

a) Procedimiento

El ensayo se lleva a cabo al menos con dos muestras del
mismo litotipo en forma de paralelepipedos o cilindros
de seccion cuadrada de tamafio circular de 3 a 8 cm de
diametro y aproximadamente 1 cm de grosor. Las mues-
tras se secan a una temperatura de 60 °C, se pesan y
se sitian como “tapon” de un vaso de material imper-
meable (aluminio, PVC, etc.), en cuyo interior se
encuentra agua desionizada embebida en material
absorbente (algoddén o celulosa), situada al menos a 2
cm de distancia de las probetas. Las distintas muestras
deben ajustarse bien para evitar salidas de vapor de
agua por escape, de tal modo que éste solo pase a tra-
vés de material pétreo. Esta unidad probeta-vaso se
pesa y se introduce en un desecador amplio que man-
tenga las condiciones constantes y cuya temperatura
esté en torno a 25 °C + 5 (a ser posible, introducirlo en
una camara climatica). Esta célula completa se pesa a
intervalos regulares de tiempo hasta pesada constante.

b) Resultados

La permeabilidad al vapor de agua viene expresada en
gr/cm’®. 24 horas. Se obtiene al calcular la diferencia de
peso entre dos valores consecutivos AM (gr)/S (cm?)
siempre referido a 20 °C dividido por la superficie de la
muestra (en m?). Si la medida se realizd a temperatura
distinta, los datos se deben corregir seglin la siguiente
formula:

Permyyc = Perm o X Pyyor
P.c

Siendo P la presion parcial de vapor de agua para cada

temperatura. También se puede evaluar en un grafico

representando la pérdida de peso en funcion del tiempo

hasta que la curva se haga constante.

Permeabilidad al aire
El desplazamiento de un fluido a través de un material
poroso en condiciones isotérmicas viene dado por la

ecuacion q,:

K
qq = (P_grdp
n

Donde ¢ es la densidad del flujo (kg/m?), p la presion
del fluido (atm) y m la viscosidad dinamica (m?).



a) Procedimiento

Para la descripcion del ensayo se ha seguido la
norma Rilem 25-PEM. El ensayo requiere un niimero
minimo de 3 muestras que se secan en una estufa a
60 °C + 5 hasta masa constante. Las muestras se
introducen en un aparato de medida constituido por
un tubo de aluminio cerrado herméticamente por una
membrana para asegurar el aislamiento de la mues-
tra. La parte superior del tubo esta conectada a un
contador de presion y presion reducida, y la parte
inferior a un medidor de flujo. La relacion del flujo de
aire filtrado por la muestra es medida con el contador
de flujo.

b) Resultados

La permeabilidad del agua viene dada por la siguiente
formula:

K = q4M
pgrdp

Donde K es la permeabilidad del aire (m?), p es la dife-

rencia de presion de la muestra entre los dos extremos

medidos en el contador de presion del agua, n la visco-

sidad dinamica del aire (N.s/m’) y ¢ la gravedad espe-

cifica del aire (Kg/cm?).

Absorcion de agua a baja presion

Este ensayo mide el volumen de agua que absorbe un
material a baja presion a través de la superficie en fun-
cion del tiempo, refiriéndolo a la unidad de superficie.
Puede realizarse en laboratorio o in situ directamente
sobre la superficie (muros, sillares, etc.). En este Gltimo
caso el drea de contacto mayor deberd ser superior a 25
cm’y el espesor de la muestra mayor a 2 cn’.

Este ensayo es Util para la evaluacion in situ de ciertos
tipos de degradaciones, caracterizacion del material
sano (comparando las modificaciones superficiales o
alteraciones que modifiquen la absorcion de agua a
nivel de superficie) y evaluar el efecto del envejecimien-
to natural o artificial.

a) Procedimiento

La norma Rilem 25-PEM describe dos métodos: método
de la caja y método del tubo. La cantidad de agua que

penetra en la pared se va controlando directamente con
un tubo graduado en cm’. Durante los primeros minutos
la medida se realiza cada 15 segundos, después cada
minuto, hasta 5 minutos, y asi hasta pasados 30 minutos.

b) Resultados

Los resultados reflejan la absorcién de agua de la mues-
tra en funcion del tiempo para una determinada superfi-
cie. Se pueden expresar de forma grafica o numérica
mediante el calculo del grado de saturacion.

Absorcioén capilar

La absorcion capilar es el mecanismo de transporte de
agua y sales hacia el interior de la roca, debido al efec-
to de la osmosis y foresis. EI movimiento de los liquidos
a través de un solido poroso se realiza en sentido de
menor densidad o menor concentracion de sales. El
deterioro relacionado con el ascenso capilar se debe a
los procesos de cristalizacion de sales, circulacion de
agua en el interior de los poros capilares, accion de la
hidrdlisis, hidrataciones y oxidaciones de los componen-
tes minerales de la piedra. El empleo de este ensayo
puede ser utilizado para determinar la avidez del mate-
rial a la entrada de agua por ascension capilar y evaluar
la amplitud de ciertos tipos de degradaciones.

El agua liquida, en contacto con el sistema poroso de las
rocas, se ve favorecida por la succion. La fuerza de suc-
cion depende de la naturaleza de la superficie y del dia-
metro de poro. La altura de ascenso capilar puede ser
calculada de forma teorica por la siguiente ecuacion
(Ley de Javin):

_ 2cos6
ry

H

Donde H representa la altura de ascension capilar, © el
angulo de contacto liquido-sdlido, r es el radio de poro y
v la viscosidad.

La cantidad de agua absorbida en un cierto tiempo por
una superficie de una muestra prismatica de un mate-
rial que esta inicialmente seco y que esta en contacto
con una superficie de agua libre puede ser calculada
mediante la expresion:

m:A\/;
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Donde m se refiere a la cantidad de agua absorbida
(Kg/m?), t al tiempo en segundos (s) y A es el coeficien-
te de absorcion de agua.

En este ensayo se puede medir la variacion de la altura
alcanzada por el agua en funcion del tiempo, asi como
el incremento de la masa, referida a la superficie de con-
tacto con el liquido, en funcion del tiempo.

a) Procedimiento

Las probetas deben tener seccion constante a lo largo
de su altura y planeidad de sus bases. Para determinar
la altura alcanzada por el agua es aconsejable utilizar
probetas cilindricas o prismaticas, con la dimension
mayor perpendicular a la superficie de absorcion. Las
condiciones ambientales del ensayo estan en torno a
20 °C de temperatura, 20% humedad relativa y una
duracion de al menos 7 dias. Las probetas secas se situ-
an en una bandeja en cuya base se coloca una delgada
capa de material poroso (arena) sobre la que se coloca
otra de papel de filtro (al menos de 1 cm de grosor) y se
afade agua destilada hasta el nivel del papel de filtro,
manteniendo constante el mismo a lo largo de todo el
ensayo. Tras intervalos regulares, se van pesando las
probetas hasta que éstas no aumenten de peso; duran-
te la primera hora se aconseja llevar a cabo un mayor
numero de medidas. Las pesadas se realizan eliminan-
do, con la ayuda de un pafio himedo, el agua de exce-
so de la superficie inferior y depositando la probeta
(para la pesada) por la cara que no esté en contacto
directo con el agua. lgualmente se determina la altura
alcanzada por el agua, calculando un valor medio con
los datos de las cuatro caras.

w/s (%)

05

0,25

0 10 20 30 40 50
T /2 (minutos)

29. Curva de capilaridad

b) Resultados

La curva de absorcion capilar (figura 29) representa el
incremento de peso por superficie en funcién de la raiz
cuadrada del tiempo. Se representa graficamente
AM/S, siendo:

M. —M
AM, (g/em?)y="1—"70
S
Donde M; es el peso en el tiempo t;, M, el peso seco y
S la superficie de absorcion.

La curva de penetracion capilar representa la altura ascen-
dida (H) en funcion del la raiz cuadrada del tiempo.

Ensayo de desorcion de agua

Los dafios producidos por el agua en los materiales de
construccion son debidos en gran parte a los ciclos de
absorcion de agua y su posterior secado. Asi la alternancia
de ciclos de humedad y sequedad es un hecho de mayor
significacion que la permanente inmersion en agua.

La accion de desorcion de agua o evaporacion es mas
compleja que la de adsorcion, puesto que es necesario
romper la atraccion entre las moléculas de agua y la super-
ficie del solido. Influye la temperatura, la humedad relativa
y el movimiento del aire en la superficie del solido.

Cuando un material saturado de agua se seca, la evapo-
racion tiene lugar en dos etapas. En la primera, la velo-
cidad de secado es constante y alta, dependiendo de las
condiciones ambientales (temperatura, humedad relati-

W(%)

Tiempo (h)

30. Curva de desorcion



va, velocidad del viento, etc.). Esta evaporacién tiene
lugar en la superficie del material, existiendo un movi-
miento de agua liquida desde zonas internas a externas,
favorecido por el sistema poroso.

La velocidad de secado en la primera etapa viene dada por:

G=p(F,-F,)

Donde G corresponde a la velocidad maxima de secado, 3 es
el coeficiente de transferencia de vapor de agua, P, la presion
vapor maxima y P, la presion vapor en medio ambiente.

Este proceso se mantiene igual mientras exista continui-
dad en la pelicula de agua liquida. En esta primera
etapa son los poros de mayor diametro los que sufren el
proceso de evaporacion hasta que se alcanza el conte-
nido critico de agua de la piedra, que se produce en un
tiempo determinado desde el inicio del proceso, denomi-
nandose tiempo critico de secado. A partir de este
momento se pierde la continuidad en estado liquido, ini-
ciandose la segunda etapa de evaporacion.

En esta etapa la velocidad de secado es mucho mas
baja y el proceso de evaporacion se realiza en el interior
de la piedra. En este caso la fase el secado va a depen-
der no solo de las condiciones ambientales, sino de la
permeabilidad al vapor de agua del material. La veloci-
dad de secado viene dada por la siguiente expresion:

U
=—(P-P
0. -n)

Donde q, es la velocidad del flujo del vapor de agua, U el
coeficiente de conductividad vapor de agua, H la distancia
del agua a la superficie, P;la presion vapor en el interior de
la piedra y P, la presion vapor en el medio ambiente.

Cuanto mayor es la velocidad de secado, més bajo sera
el contenido critico del agua de la piedra. La evapora-
cion es mas rapida en materiales que posean un coefi-
ciente de permeabilidad mas alto.

a) Procedimiento

El ensayo debe realizarse en un recinto exento de
corrientes, donde la temperatura y humedad permane-
cen constantes (la temperatura puede mantenerse a
20 °C + 2 y la humedad en 40% + 5). Otros autores

establecen unas condiciones de temperatura en torno a
22 °C y HR 65% (RODRIGUEZ NAVARRO, 1995) ¢ 22 °C
y una HR de 70% (ALONSO, 1989).

Para comenzar, se saturan las muestras de agua y se
toma el peso de las probetas saturadas. Posteriormente
se sitlian sobre una rejilla de plastico para que la evapo-
racion afecte por igual a toda la superficie. A intervalos
de tiempo, mas espaciados a medida que avanza el
ensayo, se va determinando el peso de la muestra. La
duracién del ensayo es de 12 dias.

b) Resultados

Se calcula el contenido en agua de la muestra w, () asi
como el correspondiente grado de saturacién S, (). Sies
posible se toma el valor individual de cada muestra, en vez
del valor medio de cada litotipo. A partir de estos valores
se obtienen las curvas de evaporacion en funcion del tiem-
po (figura 30). Es conveniente indicar la humedad ambien-
te en la que se ha llevado a cabo el ensayo. De acuerdo
con su duracién, el tiempo se expresa en horas o bien en
dias; en el segundo caso, es conveniente llevarla sobre una
escala logaritmica. Algunos autores el tiempo lo expresan
en funcion de la raiz cuadrada (ALONSO, 1986).

Son parametros de interés la duracion y pendiente del
tramo lineal inicial de estas curvas, asi como los valores
de equilibrio que presentan w; () y S, (t).

Expansion volumétrica por absorcion de agua

Algunos materiales, durante la absorcion de agua, desarro-
llan tensiones que son puestas de manifiesto por la expan-
sion volumétrica que experimentan. La repeticion periodi-
ca de este proceso puede producir fisuraciones en el mate-
rial, que es de sumo interés en los procesos de alteracion.

Este comportamiento es atribuido a presiones de succion de
origen no muy bien conocido. Entre las distintas causas
apuntadas, las de mayor incidencia corresponden a fend-
menos de absorcion y adsorcion de los minerales arcillosos.

a) Procedimiento

El ensayo consiste en determinar el hinchamiento que expe-
rimenta una muestra no confinada durante la absorcion de
agua a partir de la medida de su expansion lineal segin
tres direcciones ortogonales. La duracion del ensayo es de
8 a 10 dias y la temperatura debe estar en torno a 21 °C.
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LLa muestra se coloca en una cubeta con un extensome-
tro mecénico (sensibilidad 1um) y se afiade agua hasta
cubrir sus 3/4 partes. Se va determinando el incremen-
to de longitud L en funcion del tiempo A(t) en %; las
muestras deben ser de forma prismatica con dimensio-
nes aproximadas de 70 x 30 x 30 mm.

b) Resultados

Los valores de & (Al(t)), dilatacion lineal, se representan
frente al tiempo t. La curva que se obtiene es la curva
de hinchamiento.

_ A

Ly

é %100

& max €S €l valor de equilibrio.
Absorcién de gotas de agua. Angulo de contacto

La velocidad de absorcién por gotas se define como el
tiempo de absorcion de una cantidad limitada y determi-
nada de agua por la superficie de un material. Si el
angulo de contacto presenta valores mas bajos nos esta
indicando que el material presenta mayor porosidad en
contraposicion con valores mas altos de angulo de con-
tacto para materiales menos porosos.

LLa medida del angulo de contacto se lleva a cabo seglin
el esquema indicado en la figura 31.

La absorcion de gotas de agua W, en la superficie pétrea (nor-
mal, alterada o tratada) se calcula en tanto por ciento, toman-
do como 100% la absorcion de la superficie de referencia.

T -T
W (%) =1-——"x100
Tx
GAS
Yo
LiQuipo
Vsv Yo

31. Medida del angulo de contacto formado por la gota de agua sobre el soporte
pétreo-aire. yg, representa la tension interfacial solido-liquido, y, es la tension superfi-
cial del agua (72.8 m.J/m’), y vs, es la energia superficial del sélido

Donde T, representa el tiempo de absorcion de la gota
en la superficie de las muestras a estudiar y T, es el
tiempo de absorcion de la superficie de referencia.

El agua de repelencia se puede obtener con la siguiente
formula:

WR(%) =100—-WA
a) Procedimiento

Si se coloca una gota de agua sobre una superficie
plana, en la que la absorcion de la misma sea nula o
muy lenta, y si ésta es lo suficientemente pequefa para
que su curvatura pueda considerarse esférica, el angulo
de contacto sera mayor cuanto més hidrofuga sea la
superficie (VILLEGAS, 1989). Se parte de una probeta
cuya forma y tamafo es indiferente, pero de superficie
plana y lo suficientemente grande como para que la dis-
tancia minima entre dos medidas sea superior a la distan-
cia de penetracion de dos gotas sucesivas. La superficie
no debe ser inferior a 9 cm” y espesor entre 1y 2 cm. El
ensayo consiste en medir la altura que alcanza la gota y
la longitud de base de las probetas sobre cinco medidas
minimas por probeta. El nimero de probetas depende de
la heterogeneidad de las muestras; se aconseja un mini-
mo de tres muestras. Se parte de muestras secas, (60 °C
+5) que se dejan enfriar a temperatura ambiente.

En la realizacion del ensayo se utiliza una bureta milime-
trada con un volumen total de 1 ml, situada a 1 cm de
distancia de la muestra a ensayar. La bureta va despren-
diendo gotitas sobre la superficie del material; el volu-
men de agua de cada una de estas gotas esta en torno
a 0,01 mly su distancia de separacion es aproximada-
mente 0,5 cm. El nimero de medidas por muestra no
debe ser inferior a 30 y se calcula el valor medio expre-
sado en grados.

La profundidad de penetracion de las gotas (i) se define
como la distancia que recorre la gota desde la superficie
a lo largo de una seccion perpendicular hasta su total
absorcion. El tiempo total de penetracion de las gotas
(t) sobre la superficie de la piedra a estudiar se mide
con un cronometro; se determina de igual manera el
tiempo de evaporacién (T,) de una gota de 1 ml sobre
una superficie de vidrio.

Se mide tanto la altura (h) como la longitud de la base
en contacto con la superficie del material (b), asi se



determina el angulo de contacto segln la siguiente
formula:

Donde O es el angulo de contacto, h la altura de la
gota y b la longitud de la base de contacto con la
superficie.

LLa medida del angulo de contacto de una gota de agua
en la superficie de un material pétreo permite evaluar su
grado de hidrorepelencia, estableciendo el limite de 90°,
por encima del cual la superficie en cuestion es hidrofu-
ga, mientras que por debajo de este valor el material pre-
senta un comportamiento hidrofilo.

Propiedades mecanicas

El proceso irreversible de alteracion en un material
pétreo encuadrado en un edificio esta ligado a un
conjunto de procesos de esfuerzo-deformacion, que
afectan a la estructura del material, sometidos a una
solicitacion mecanica estatica o dinamica. Por esta
razon, el comportamiento mecanico de los materia-
les requiere un conocimiento a fondo de la mecéani-
ca de los solidos.

En mecéanica de solidos hay que tener en cuenta
dos conceptos basicos: resistencia y rigidez. Cuando
sobre un cuerpo se aplica una carga perpendicular
a la superficie, ya sea de traccion o compresion, se
dice que estda sometido a tension (fuerza/superfi-
cie). Ante este tipo de esfuerzos un cuerpo puede
comportarse de manera ductil, si el material queda
deformado después del esfuerzo, fragil, si se dete-
riora visiblemente, o elastica, si el sélido vuelve a su
estado inicial.

En el régimen elastico existe una dependencia lineal
entre la fuerza ejercida y la deformacion que se
denomina ley de Hooke. El coeficiente de proporcio-
nalidad recibe diversos nombres seglin sea la carga
y la deformacion producida:

Donde o, representa la tension y E el modulo de
elasticidad.

A) Para tensiones o deformaciones paralelas a las
caras, se denomina Modulo de Young (Y) o modulo de
elasticidad (E).

B) Para tensiones o deformaciones perpendiculares,
recibe el nombre de Cociente de Poisson.

E
O,=—ey
\%4

Donde o, seria la tension aplicada, E el modulo de elas-
ticidad, y v el coeficiente de Poisson.

C) Deformaciones A debidas a fuerzas de cizalladura se
relacionan mediante el modulo de rigidez G.

T =GA

Donde t corresponde a la carga de cizalladura, G al
modulo de rigidez y A es la deformacion.

El valor minimo de carga capaz de producir una defor-
macion plastica se denomina limite elastico.

Objetivos y campo de aplicacion

El material pétreo, de acuerdo con su naturaleza intrin-
seca, esta constituido por agregados de minerales dota-
dos de propiedades fisicas-mecanicas vectoriales y orde-
nadas segun su textura particular.

La determinacion de las propiedades mecanicas de los
materiales resulta de interés para conocer su comporta-
miento estatico (en relacion con la forma, modalidad de
puesta en obra, condiciones de entorno y funcionalidad
de cada elemento de la estructura) y dinamico (en rela-
cion con las solicitudes naturales, especialmente aqué-
llas provocadas por la oscilacion térmica conectada con
las condiciones microcliméaticas del entorno). En funcion
de esto el comportamiento fisico-mecénico de un mate-
rial esta también directamente relacionado con:

* Las caracteristicas petrograficas, vinculadas a la resis-
tencia de cada uno de sus componentes petrograficos
(minerales, clastos o granos, fosiles y el cemento que
une estos elementos).

* E| sistema poroso y/o fisuras que presentan.
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* La presencia de agua en los poros. El agua provoca
una reduccion de la energia en la superficie de contac-
to entre los diferentes elementos del material, modifica
las uniones intergranulares por la presion de las mismas
en el seno poroso, provoca fendmenos de stress-corro-
sion y favorece la propagacion de fisuras.

Ensayos recomendados

Desde el punto de vista mecanico, a la hora de definir
un material, hay que tener en cuenta dos aspectos: el
comportamiento superficial y el comportamiento como
un todo frente a las fuerzas mecanicas externas.

Las propiedades mecanicas superficiales de los materia-
les pétreos dependen de la resistencia superficial a la
deformacion, que estan directamente relacionadas con
su grado de alteracion. Las propiedades mecanicas glo-
bales se valoran a través de ensayos directos, que miden
la fuerza critica que provoca la ruptura de una probeta
(resistencia a comprension, flexion y traccion), o bien
mediante determinados ensayos indirectos, que permi-
ten calcular el modulo dinamico de elasticidad en fun-
cion de la velocidad de propagacion de ciertas ondas a
través del material.

Como ensayos intermedios entre los superficiales y glo-
bales, se encuentran los ensayos de adherencia, que
miden la adhesion o falta de cohesion entre una capa
externa mas o menos profunda y el substrato.

Para la determinacion de las propiedades mecanicas se
han seleccionado los ensayos que se indican en la tabla 13.

Comportamiento mecanico superficial

Como consecuencia de la alteracion, las capas mas
externas de los materiales pétreos pueden presentar
resistencias menores con respecto a las zonas mas pro-
fundas, aun sin alterar. Estos aspectos se pueden poner
de manifiesto a través de la determinacion de las propie-
dades mecanicas superficiales que estan ligadas a la
dureza superficial y podrian considerarse como el com-
portamiento fragil o plastico de un material pétreo fren-
te al impacto o debilidad.

Dureza y resistencia al rayado (dureza mineralégica)

Se basa en la propiedad que tienen todos los materiales
a rayar a otro 0 a ser rayado por él. Los ensayos estan

en funcion de la presion requerida para realizar un raya-
do o el tamafo de rayado producido por un estilete o
punta que corre sobre la superficie del material bajo una
carga fija. Los aparatos utilizados habitualmente son el
de Martens y microdureza de Knoop.

a) Procedimiento

El aparato de Martens se compone de un pequefio carro
que descansa sobre dos ruedas y una punta (de acero
tratado o punta de diamante de forma piramidal), cuyo
angulo en el vértice es de 90°, y sobre la cual, median-
te un brazo de palanca, se hace actuar una carga de 3
kg. La probeta, cubierta con negro de humus, queda
sujeta en un soporte adecuado y sobre ella se desplaza
la punta de raya.

Se requiere de un minimo de 3 a 5 probetas por litoti-
po de forma cubica, de 4 a 8 cm de diametro, dis-
puestas perpendicular a la estratificacion o anisotro-
pia del material. La muestra se raya, la visualizacion
de la marca se ve favorecida por el contraste entre el
negro de humo y el color claro de la piedra. La anchu-
ra de la raya se mide con un micrémetro, auxiliando-
se con la ayuda de una lupa.

La dureza de Knoop emplea un microdurémetro cons-
tituido por un portamuestras, un penetrador intercam-
biable, para la aplicacién gradual de la carga, y un
microscopio con micrometro para la medida de la
huella. El ensayo se efectua sobre un minimo de 4
muestras de 12 x 5 x 1 cm. La superficie de una de
las caras de la muestra se pule (carborundum vy alu-
mina).

Seguidamente se situa la muestra bajo el plano del
durémetro y se efecttian 20 determinaciones, utilizando
una carga de 100 g a lo largo de dos alineaciones, dis-
tantes 2 cm vy paralelas a la arista mayor de la probeta.
Cada una de las determinaciones, sobre una misma ali-
neacion, estard distanciada 1 cm una de otra.
Finalmente se mide la longitud de la diagonal mayor de
cada una de las huellas resultantes, estableciendo la
relacion existente entre la carga que actuia sobre el pene-
trador y la huella obtenida.

Estos ensayos se realizan habitualmente en laboratorio;
la medida no es muy precisa, requiriéndose un gran
numero de medidas y no se pueden aplicar sobre mate-
riales demasiado duros, por ejemplo, granitos.



b) Resultados

Con el método de Martens se determina la media de un
total de cien medidas por litotipo llevadas a cabo sobre un
numero minimo de 5 probetas. La microdureza de Knoop
se calcula mediante la siguiente formula matematica:

DK = 139,454£
12

Donde P representa la carga del penetrador (g) y L la
longitud de la diagonal mayor de cada huella (mm).

El valor de la microdureza de Knoop sera la media arit-
mética de 20 mediciones sobre la misma muestra
(expresada en mega-pascales).

Ensayos de penetracion
a) Procedimiento

El ensayo de penetracion se basa en marcar la superfi-
cie del material con el apoyo de una punta. Segun la
forma geométrica de la punta y el método de aplicacion
de la carga, se distinguen varios tipos de ensayos: méto-
do de Brinell, que utiliza una bola esférica sobre la que
se aplica una carga constante; método de Vickers, en el
que se usa una punta piramidal de diamante (con angu-
lo entre las caras de 136°) y el valor de la carga es cons-
tante durante el tiempo del ensayo; y el método de
Rockwell en el que, siendo similar a los anteriores, la
diferencia radica en que la punta de diamante tiene

Tabla 13. Referencia de las normas existentes

forma conica (con un angulo de 120°) y estd redondea-
da circularmente (radio 0,2 mm).

b) Resultados

L.a microdureza se determina como el cociente entre la carga
aplicada y la proyeccion sobre la superficie de la muestra de
la huella dejada por la punta. Debido a las peculiaridades del
proceso experimental se considera que el valor del limite elas-
tico, medido a través de pruebas convencionales de com-
prension o traccion, es un tercio del valor de la microdureza;
el resto de la presion ejercida durante el ensayo de microdu-
reza solo contribuye a la deformacién de la red.

Desgaste por rozamiento y resistencia a la abrasion

Esta magnitud refleja la resistencia de un material a las
pisadas y determina la resistencia que opone la superfi-
cie del material al ser sometido a un desgaste lineal pro-
ducido sobre las tres caras de dos probetas.

a) Procedimiento

Para el ensayo se precisa de un aparato que consta de
una pista de rozamiento capaz de girar a una velocidad
minima relativa de 1 m/s, dos portaprobetas, solidarios
a los ejes de deslizamiento y diametralmente opuestos
sobre el bastidor que estan centrados sobre la superficie
de rozamiento, un dispositivo, mediante el cual se
puede comprimir una probeta entre los platos con una
presion de 0,0588 Mpa, otro que permita verter el abra-
sivo de manera uniforme, y agua en la superficie de
rozamiento (12 gotas de agua por minuto). Las probetas

ENSAYOS RECOMENDADOS

NORMAS

Maodulo de elasticidad dinamico, de Young (frecuencia de resonancia)
Modulo de elasticidad dinamico (ultrasonidos)
Adherencia

Resistencia a traccion

Resistencia a compresion

Resistencia a flexion a momento constante
Resistencia a flexion bajo carga concentrada
Desgaste por rozamiento

Resistencia a la abrasion

Dureza de Knoop

Resistencia al rayado

Dureza esclerémetro
Resistencia al choque

Rilem 25 PEM Test n® 1 1Il.1

Rilem 25 PEM Test n° 1 111.2 (1980) Normal 22/86

Rilem 25 PEM Test n°1 111.3 (1980)

Rilem 25 PEM Test n°1 [I.4 (1980)

Rilem 25 PEM Test n°1 1.5, UNE-EN 1926/99, UNE-EN 772-1/00
UNE-EN 13161/02

UNE-EN 12372/99 y UNE-EN 12372 (AC)/03

UNE 22-173/85

Rilem 25 PEM Test n® 1 V. 2

PEI (norma ASTMC/448-64)

UNE 22-178/85
Rilem 25 PEM Test n® 1 V.1 (1980)

Rilem 25 PEM Test n° 1 IV.3
UNE 22-179/85
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se someten a un recorrido de 1000 m, sacandolas
posteriormente de la maquina y limpiandolas cuidado-
samente.

Se requieren un minimo de dos probetas de 7 ¢cm de
arista, con una tolerancia de +5%. A la hora de situar las
probetas hay que tener cuidado con los planos de estra-
tificacion del material o/y las anisotropias. Se determina
su volumen inicial por pesada hidrostatica y la superfi-
cie a desgastar con un calibre (precision 0,1mm).

b) Resultados

El desgaste lineal (mm) se determina con la siguiente
expresion:

Vi _Vf

A

D=

Donde v, es el volumen inicial, v; el volumen final y A la
superficie de las caras de las probetas en contacto
(mm).

Se toma como resultado definitivo la media aritmética
de los desgastes lineales de cada una de las dos probe-
tas con un error inferior de 0,1 mm.

Dureza por rebote y choque

Los ensayos de rebote o retroceso se basan en la caida
sobre el material de una bola o pequeno martillo de
punta redondeada. La energia de caida es absorbida por
el material en forma de una huella parcialmente elasti-
ca. El martillo o bola rebota elevandose a una altura
inferior a la de su partida, y esta altura se toma como
medida de la dureza por rebote.

Para el ensayo se utilizan varios aparatos; los mas cono-
cidos son el esclerdmetro de Shore y el durometro.
Estos instrumentos actuan en posicion horizontal y
sobre superficies horizontales o poco inclinadas.

a) Procedimiento

Con el método del esclerdometro se utilizan dispositi-
vos diferentes si se trata de piedras blandas o duras;
en el primer caso, el martillo gira sobre un eje y, en el
segundo, el martillo es guiado dentro de un tubo. Las
muestras se colocan sobre el lecho de arena, desde
cuyo centro se deja caer la esfera de acero (de 1000
y 250 g) desde una altura inicial de 5 cm. Se incre-

menta gradualmente la altura de caida en 5 cm, fina-
lizando el ensayo cuando se produce la rotura de la
muestra o cuando la altura de caida ha alcanzado los
150 cm.

Este ensayo se realiza sobre material in situ con la
superficie lo mas lisa posible. En el laboratorio las medi-
das se realizaran sobre un minimo de 4 placas del
mismo litotipo del 20 x 20 x 3 cm.

b) Resultados

La resistencia al choque sera la altura (cm) a la que se
produce la rotura de la muestra, o 150 cm, si ha resisti-
do el ensayo sin romperse. Los calculos se realizan
determinando el valor medio, indicandose el tamano de
las probetas y el nimero de medidas efectuadas.

Adherencia

Este ensayo mide la adhesion entre dos materiales, esti-
mando la resistencia a la traccién de materiales pétreos.

a) Procedimiento

El equipo empleado consta de un dispositivo de trac-
cion, un dinamometro y una cortadora de diamante con
un diametro interno de 5 ¢cm, movida por una maquina
rotatoria de perforacion.

La muestra se corta circularmente hasta la profundidad
que se considere apropiada; se precisan al menos tres
probetas diferentes del mismo litotipo.

Una vez perforada la muestra se encola una pieza meta-
lica de 5 ¢cm de diametro en el area delimitada por la
huella de la perforacion. Se une la pieza metédlica al dis-
positivo de tensién a través de un tornillo de cabeza esfé-
rica y se aplica la fuerza de traccion hasta que se pro-
duzca la ruptura de la probeta.

b) Resultados

Se anota la carga maxima que soporta la probeta
durante el ensayo. La fuerza de ruptura, expresada
como la relacion entre la adhesion y el area de la pieza
metélica, viene dada en Mpa. En los resultados se
incluyen los valores individuales para cada perforacion
y el valor medio de los resultados para cada profundi-
dad de penetracion.



Ensayos mecanicos globales

La resistencia mecanica global de un material se defi-
ne como la maxima solicitud que éste es capaz de
soportar frente a la accion de fuerzas mecanicas
externas. Esta propiedad es posible determinarla
mediante pruebas de laboratorio en cada momento a
través de los siguientes parametros: velocidad de apli-
cacion de la carga, deformacion y variacion longitudi-
nal maxima absoluta (AL,). Parametros que permiten
conocer:

* La carga maxima aplicada o resistencia a compresion
estandar (Kp/cm®):

F
o=—(N/cm?)
K
* Deformacion longitudinal:
e=AL/L,
* Modulo elastico o modulo de Young:
E=o /¢
* La relacion esfuerzo-deformacion

Estos valores permiten definir, para cada esfuerzo (o), un
determinado valor de deformacion (g). La representacion
de todos los valores hasta llegar a la rotura refleja la lla-
mada “curva de esfuerzo-deformacion”. A partir de esta
curva se calcula el coeficiente de Poisson, que es la rela-
cion entre la variacion de la longitud y la del grosor de la
muestra a medida que se aplica el esfuerzo.

Para la realizacion de estos ensayos se precisa de pro-
betas de forma regular, cilindricas, prismaticas o cubi-
cas cuyas dimensiones dependen del tipo de ensayo. No
es posible dar un coeficiente de correspondencia entre
la resistencia del cilindro, el prisma y el cubo, ni entre
cilindros de diferente relaciones h/d (h= altura, d= dié-
metro de la base). Se recomienda que el diametro o
dimension lateral (distancia entre caras verticales opues-
tas) esté comprendida entre 4y 8 cm, y la relacion entre
el area superficial y el volumen sea de 0,7 a 1,5 cm™. En
probetas cilindricas la relacion h/d debe ser 1 6 2, y en
las paralelepipédicas d x b ¢ d x 2b (siendo b la tercera
dimension). Para el ensayo de flexién las probetas reco-
mendadas son de 20 x 10 x 5 cm.

Los ensayos deben realizarse sobre estados de hume-
dad diferentes bien definidos, es decir, estado natural,
saturado y seco, para poder determinar claramente el
comportamiento del material en distintas condiciones
medioambientales. EI nimero de probetas por litotipo
debe estar comprendido entre un minimo de 3 y un
maximo de 10, las normas UNE- EN 1926/99 estable-
cen el numero en 6.

A) Métodos directos
Ensayo de resistencia a compresion

Se define como la carga por unidad de superficie bajo
cuya accion un blogue o probeta rompe por fuerza de
cizallamiento o hendimiento. Se utiliza como un indice
general de resistencia de la roca (triaxial y uniaxial); la
mas utilizada es esta ultima que se utiliza como un
parametro muy importante en mecanica de rocas
(UNE-EN 1926).

a) Procedimiento

El ensayo consiste en someter las probetas a un esfuer-
70 a compresion con la ayuda de una prensa, segun el
esquema indicado en la figura 32.

Las maquinas para el ensayo de compresion deben
estar previstas de un cadenciometro o dispositivo equi-
valente, que permita aplicar la carga a la velocidad
indicada (alrededor de la carga maxima prevista) y dos
platos de acero con una dureza Vinckers minima de
600 HV.

Las superficies de los platos deben ser planas y un poco
mas grandes que las caras de la probeta sobre las que
se aplica la carga (inferior a un 3%); en el caso de pro-
betas pequefas deben usarse platos intermedios meno-
res unidos a los platos mayores.

Una vez limpias las probetas superficialmente y los pla-
tos de carga, éstas se centran sobre la placa de carga
inferior. Se aplica la carga inicial a una velocidad que
permita ajustar manualmente el plato de contacto
sobre la probeta y se asienta debidamente el bloque
esférico hasta conseguir un contacto uniforme, y cuan-
do se haya aplicado alrededor de la mitad de la carga
maxima prevista, se ajusta la velocidad de tal manera
que la carga maxima se alcance como minimo en 1
min aproximadamente.
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b) Resultados

Se calcula la resistencia a compresion mediante la for-
mula siguiente:

Donde o, representa la resistencia a la compresion de
la probeta ensayada (Mpa), Q es la carga total de la pro-
beta en la ruptura (N) y A es el drea calculada de la
superficie de la probeta (mm?).

Ademas, si el aparato lo permite, se puede representar
la curva esfuerzo frente a la deformacion.

Cuando la relacion h/d difiere de la unidad en un 25%
0 mas, se refiere el resultado a la probeta cubica equiva-
lente mediante la expresion:

o, =0,.[0.778+0,222(d + h)]

Donde o es la resistencia a la compresion de la probe-
ta cubica equivalente (MP,), o, la resistencia a la com-
presion de la probeta ensayada (MP,), del diametro o
dimension lateral de la probeta (cm) y h la altura de la
probeta (cm).

Ensayo a traccion

El ensayo de traccion mas frecuentemente utilizado en
materiales pétreos es el de traccion indirecta; en este
caso las probetas son discos que se someten a compre-
sion sobre dos puntos diametralmente opuestos que se
transmite a la probeta en forma de esfuerzo a traccion
indirecta.

En este ensayo las probetas son sometidas a unos
esfuerzos cuyo esquema viene indicado en la figura 33.
Los parametros controlados son los mismos que para el
ensayo a compresion simple: velocidad de deformacion,
carga aplicada y deformacion longitudinal.

a) Procedimiento

Para el ensayo se utiliza una prensa de sistema rigido
con capacidad maxima de 40 Tm. Se recomiendan de
5 a 7 probetas por litotipo de d (35 mm) y h (20 mm)
con una esbheltez (h/d) de 0,5 a 0,6.

A las extremidades de la probeta se pegan unas cabezas
metalicas y posteriormente se coloca la probeta en la
maquina de ensayo, centrandose de manera cuidadosa.
Se aplica la fuerza de traccion de manera continua, sin
sacudidas, a una velocidad de 0,05 MPa/s hasta ruptu-
ra de la probeta.

b) Resultados

Conociendo la carga de rotura y los parametros anterior-
mente indicados, se calcula la resistencia a la traccion
indirecta seglin la siguiente formula:

20
"ol

Donde Q es la carga (N), d es el diametro de la probeta
(mm), I'la longitud de la probeta (mm) y o, la resisten-
cia a traccion (MP,).

Ensayo de resistencia a la flexion (modulo de ruptura)

El modulo de ruptura o resistencia a la flexion es la resis-
tencia de una losa de material a doblarse o flexionarse
(figura 34). La resistencia a la flexion puede permitir eva-
luar la resistencia de la piedra a la fuerza del viento, las
cargas de la nieve 0 a las cargas que se originan por la
superposicion de otros materiales.

Existen dos modalidades: resistencia a flexion a momen-

to constante (UNE-EN 13161/02) y a carga concentrada
(UNE-EN 12372/99).

ROCA

32. Ensayo a compresion



En el caso de resistencia a flexion bajo carga concentra-
da, el equipo consta de un punto de carga y dos sopor-
tes inferiores (situados simétricos y paralelos al punto de
carga). Los soportes de la probeta son dos rodillos de
tipo balancin, con los filos al menos tan largos como la
anchura de la probeta. El soporte de carga puede ser de
tipo balancin o rigido.

a) Procedimiento

Se colocan las probetas horizontalmente de manera
que las cuchillas descansen en posiciones correctas. A
continuacion se aplica directamente una carga a una
velocidad de (0,25 + 0,05) Mpa/s hasta ruptura de la
probeta.

El ensayo se realiza sobre al menos 3-10 muestras de
cada litotipo de espesor (h) comprendido entre 10y 25
mm, de longitud 6 veces el espesor y una anchura (b)
comprendida entre 50 mm b<3h.

b) Resultados

El' modulo de ruptura se calcula con la siguiente expresion:

3 0l
O, =—X—
)

bh?

Donde G es el modulo de ruptura (Mpa), Q la carga
total sobre la probeta en la ruptura (N), | la distancia
entre los ejes de apoyo (mm), h es la altura de la probe-
ta en la zona de ruptura (mm) y b el espesor de la pro-
beta (mm).

Resistencia a flexion a momento constante
a) Procedimiento

Consiste en colocar y centrar la probeta sobre dos apo-
yos; a continuacion, la probeta se somete a dos lineas
de carga que actuan sobre la parte superior de la pro-
beta de manera que la carga se localice a un tercio de
la longitud del vano. La carga se incrementa de forma
constante a una velocidad de (0,25 + 0,05) Mpa/s
hasta rotura. La probetas deben presentar las siguien-
tes dimensiones: espesor (h) entre 25y 100 mm, lon-
gitud (L) seis veces el espesor, ancho (b) entre 50 mm
y tres veces el espesor (50mmb3h) y la distancia entre
rodillos soporte debe ser igual o cinco veces superior al
espesor h.

b) Resultados

La resistencia a flexion a momento constante R, de
cada probeta se calcula con la siguiente expresion:

_F><L
bx h?

tc

Donde F seria la carga de rotura, en newton. El resulta-
do se expresa en N/mm’.

B) Métodos indirectos. Técnicas no destructivas

Se emplean para determinar el médulo de elasticidad
dinamico sobre materiales y, dentro de estos métodos,
se destaca la velocidad de propagacion del sonido.

Ultrasonidos

Los ultrasonidos son vibraciones elésticas de una fre-
cuencia tan elevada que no sobrepasa el umbral de per-
cepcion acustica humana (> 20 Khz), pudiendo alcan-
zar valores muy elevados. EI comportamiento de estas
ondas a través del material pétreo permite analizar
aspectos de sus caracteristicas fisicas en su interior o
superficie.

Estas ondas se propagan en medios donde existen frac-
ciones de materia. Asi, una particula de material se des-
plaza de su posicion de equilibrio por la aplicacion de
una fuerza externa; este desplazamiento induce a otras
particulas vecinas, dando lugar a una reaccion en cade-
na que permite la propagacion de la onda.

ROCA

33. Ensayo a traccion
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Las ondas ultrasénicas sufren fendmenos de reflexion,
refraccion y difusion, dependiendo de la impedancia
acustica del medio, de manera que cuando un haz de
ultrasonidos llega a la superficie de separacion de dos
medios cuya impedancia es diferente, una parte del haz
se refleja, otra es refractada y una tercera se difunde.
Precisamente en esta propiedad se basan las multiples
aplicaciones de los ultrasonidos como ensayo no des-
tructivo.

Z=Cp

Donde Z representa la impedancia, C la velocidad de la
onda y p la densidad del material.

La propagacion de las ondas ultrasonicas es posible en
cualquier medio si éstas son de tipo longitudinal, y sola-
mente en cuerpos solidos, si son transversales. Su velo-
cidad de propagacion depende de la naturaleza del
medio de propagacion.

La heterogeneidad natural que presentan las rocas pro-
voca en las ondas fendmenos de atenuacion que estan
directamente relacionados con la frecuencia y longitud
de onda. A medida que aumenta la frecuencia de la
sefal, lo hace la atenuacion debida al medio. Asi cuan-
do el ensayo tome una frecuencia alta, la longitud de
onda sera pequefia, y por tanto el poder de discrimina-
cion de la sefal aumentara, pero al aumentar la frecuen-
cia de atenuacion, la senal sera dificil de recibir. Por esta
razén es importante seleccionar la frecuencia adecuada
para cada caso, de forma que se minimice en lo posible
la atenuacion pero sin mermar el poder discriminativo
deseado.

La energia ultrasonica se origina mediante generadores
electronicos. Los procedimientos actualmente en uso se
basan en el efecto de magnoestriccion, por una parte, y
en el piezoeléctrico, por otra. Serd este Ultimo el mas uti-
lizado en la realizacion de este ensayo.

Aristas de Carga

ROCA

Aristas de Apoyo

34. Ensayo a flexion

El equipo consta de un generador de impulsos ultrasoni-
cos, un par de palpadores, un amplificador, un circuito
amplificado y circuito electrénico de medida del tiempo.

El generador de impulsos base produce impulsos muy
breves 10 segundos, con una frecuencia de repeticion
propia del aparato. Los impulsos se propagan en el cuer-
po y las ondas reflejadas en la superficie opuesta o en
un defecto (grieta, etc.) vuelven al mismo palpador u
otro situado convenientemente, el cual por el proceso
inverso transforma el impulso ultrasénico en eléctrico
dando lugar a un oscilograma.

Analizando la posicion del palpador, la geometria de la
pieza, el tiempo transcurrido entre el impulso inicial y el
reflejado (eco) y la amplitud del impulso recibido, puede
obtenerse informacion sobre el estado del componente
0 pieza sometida al ensayo.

Los aparatos deberan satisfacer las siguientes especifi-
caciones: deben ser capaces de medir el tiempo de pro-
pagacion del impulso ultrasonido con una precision de
1%. La excitacion electronica del impulso aplicado al
palpador emisor tendré un tiempo de produccion no
mayor que un cuarto de su periodo natural; la frecuen-
cia de repeticion de los impulsos seréd suficientemente
baja para asegurar que el conjunto de sefales recibidas
esté libre de interferencias; el aparato mantendra sus
caracteristicas entre los limites de tension, temperatura
y humedad suministrados por el fabricante; la frecuen-
cia natural de los palpadores estara dentro del limite de
15 a 250 Khz.

Atendiendo a la forma de emision y recepcion de las
ondas, las técnicas de ultrasonidos pueden clasificarse
como: método de reflexion por eco, en el que se traba-
ja con un traductor que sirve de emisor y receptor, de
forma que si el material presenta algiin defecto (por
ejemplo, una fisura), el tren de ondas ultrasdnicas reci-
be una reflexion que es posible registrar calculandose el
grosor y profundidad a que aparece. Los factores que
pueden ser tenidos en cuenta al realizar un ensayo por
este método son la posicion del palpador, amplitud del
eco recibido, recorrido de las ondas en el material y
forma del impulso.

Por otro lado, esté el método de transmisidn o transpa-
rencia. Este procedimiento es el mas utilizado; se traba-
ja con dos traductores (un emisor y un receptor), con fre-
cuencias bajas para conseguir una atenuacion lo sufi-



cientemente pequena y un mayor alcance de los impul-
sos ultrasdnicos en el material.

a) Procedimiento

La norma UNE 14579/05 establece un procedimiento
normalizado para la determinacion de la velocidad de pro-
pagacion de las ondas ultrasdnicas a través de la piedra
natural. Las muestras deben ser de forma regular: cubi-
ca, cilindrica (didmetro 5 cm) o paralelepipedo (seccion
minima debe ser de 7 x 7 ¢cm). La esbeltez de las probe-
tas debe estar comprendida entre 1 y 4. El nimero de
probetas utilizado para el ensayo no debe ser inferior a 5
y va a estar en funcion de la heterogeneidad del material.

Para la puesta a punto del equipo, la lectura cero repre-
senta el tiempo de propagacion de los impulsos entre el
palpador-emisor y el palpadorreceptor existiendo entre
ellos un espesor nulo. Esta medida puede realizarse pre-
sionando entre si los dos palpadores con el mismo
medio de acoplamiento que vaya a utilizarse en la ins-
peccion del material. También puede utilizarse un mate-

Emisor Receptor
35. Transimision directa
Emisor Receptor

36. Transmision semindirecta

Emisor Receptor

37. Transmision indirecta

rial tarado (por ejemplo una pieza de metacrilato) cuyo
tiempo de propagacion sea conocido.

Los palpadores se colocan sobre las probetas segun las
posiciones que se indican en las figuras 35, 36 y 37 en
caras opuestas (transmision directa), en caras adyacen-
tes (transmision semindirecta) y en la misma cara
(transmision superficial). La posicion mas recomendada
es la que permite una transmision directa ya que la
maxima energia de los impulsos se dirige hacia el palpa-
dor receptor, obteniéndose la maxima sensibilidad.

Para asegurar que los impulsos ultrasonicos generados
en el palpador emisor pasen a través del material y sean
detectados por el receptor, es necesario que exista un
adecuado acoplamiento entre la superficie del material y
el palpador. Para ello se utilizan unas sustancias que per-
mitan una superficie de contacto homogénea (vaselina,
grasa, glicerina etc.). Se hace necesario que esta capa sea
fina y los palpadores se cologuen haciendo presion sufi-
ciente para llevar a cabo un registro de tiempo adecuado.

b) Resultados

La velocidad de propagacion de los impulsos ultrasoni-
cos v viene dada por la formula:

Donde L es la longitud del camino recorrido en metros
y t el tiempo de propagacion en segundos. En base a las
variaciones de velocidad que experimentan las ondas
ultrasonicas, seguin determinadas direcciones, se puede
deducir la anitrosopia existente en el material.

Ensayos de alteracion acelerada de
materiales""

La realizacién de ensayos de alteracion acelerada de
materiales pétreos puede tener uno de estos tres objeti-
vos: estudiar la resistencia de la piedra a los agentes de
alteracion, investigar los mecanismos de alteracion o
evaluar la eficacia de un determinado tratamiento.

Es por ello que siempre debe realizarse el(los) ensayo(s)
que mejor reproduzcan las condiciones reales de exposi-
cion y los mecanismos de alteracion que tengan lugar
en el caso que se estudie.
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Existen pocas referencias sobre ensayos a la intemperie
con piedras, debido a su larga duracion por la lenta alte-
racion de estos materiales. En la mayoria de los casos,
los ensayos a la intemperie se realizan fundamentalmen-
te para realizar el seguimiento del comportamiento de
tratamientos aplicados sobre probetas o elementos pre-
parados a proposito. Normalmente el grado de altera-
cion alcanzado es pequefio y numerosos tratamientos
no pierden sus caracteristicas.

De ello se deduce la necesidad de realizar ensayos de
alteracion acelerada para acortar la escala del tiempo.

Los ensayos acelerados se basan en una accion violen-
ta y concentrada en el tiempo de los principales factores
de alteracion. Tienen los inconvenientes de que no suele
ser posible comparar sus resultados con los obtenidos
en tiempo real y, ademas, no existe seguridad de que
actuen los mismos mecanismos de alteracion. Esto se
ha explicado considerando que generalmente se recurre
a experiencias demasiado simplificadas, sin tener en
cuenta la existencia de efectos concomitantes entre las
diversas variables. Por esto se recomienda con frecuen-
cia llevar a cabo combinaciones de ensayos.

En la bibliografia se encuentran cinco tipos basicos de
ensayos de alteracion acelerada: Heladicidad, cristaliza-
cion de sales, termohigrométricos, de radiacion UV, de
ataque quimico.

En este apartado se realiza una propuesta de ensayos
de alteracion acelerada, de acuerdo con la experiencia
adquirida en el Instituto Andaluz del Patrimonio
Historico y previamente en el Departamento de
Ingenieria Quimica y Ambiental de la Escuela Superior
de Ingenieros de Sevilla.

Una vez definido el ensayo que se va a desarrollar en
funcién del objetivo deseado, el punto de partida es una
preparacion adecuada de las muestras. Las probetas
utilizadas son normalmente paralelepipedos o cilindros
cuyas dimensiones dependen del ensayo; las mas
empleadas son las cubicas de 5 centimetros de arista.
Otro aspecto muy importante se refiere a las condicio-
nes iniciales de las muestras (limpieza, contenido de
agua, etc.) que pueden determinar en gran medida los
resultados.

En todos los casos es importante realizar el ensayo con
un numero representativo de probetas, que nunca debe

ser inferior a tres; en caso de material muy heterogéneo,
habria que utilizar al menos cinco. Cada probeta debe
estar perfectamente caracterizada antes de comenzar el
ensayo, por lo que se refiere a diversas propiedades:
peso, porosidad, velocidad de ultrasonidos, si es posible
dureza superficial, absorcion y desorcion de agua para
probetas tratadas.

El control de las alteraciones que vayan apareciendo se
puede realizar con los siguientes métodos: observacion
visual de las alteraciones macroscopicas, variacion de
peso de las muestras, observacion al microscopio elec-
tronico de la microfisuracion y de las transformaciones
sufridas por la pelicula de tratamiento en el caso de las
probetas tratadas, asi como de posibles compuestos for-
mados en reacciones quimicas, variacion en las propie-
dades fisicas (porosidad, porometria), variacion de las
propiedades mecanicas (medida directa de la resisten-
cia mecanica, superficial o global, o medida de la velo-
cidad de ultrasonidos), variacion de las propiedades
hidricas para el caso de probetas hidrofugadas, analisis
quimico de la cantidad de sulfato (u otros compuestos,
seglin el contaminante utilizado) que se forma en la
superficie, en los ensayos de ataque quimico.

La duracién de los ensayos puede fijarse de antemano
o0 prolongarlos hasta que se consiga el grado de altera-
cion deseado en las probetas.

Ensayos de heladicidad

Los objetivos de los ensayos de heladicidad son reprodu-
cir el clima al que esta sometido el material o crear con-
diciones mas severas para obtener resultados en un
menor intervalo de tiempo vy, de esta forma, estudiar los
dafios originados por el hielo.

Este tipo de ensayos consiste, en lineas generales, en
una serie de ciclos que incluyen una fase de hielo y otra
de deshielo; en la primera, que generalmente se lleva a
cabo al aire, la muestra saturada de agua se somete
durante unas horas a temperaturas del orden de -15°
a -25 °C. La fase de deshielo puede tener lugar bien en
aire, bien en agua (lo mas frecuente) y la temperatura
varia entre 1 °Cy 24 °C o temperatura ambiente. Las pro-
betas deben secarse previamente y saturarse por inmer-
sion en agua antes de comenzar la secuencia de ciclos.

La duracién del ensayo es funcion de que se adopte el
criterio de lograr alteraciones macroscopicas o de seguir



la evolucion de ciertas propiedades, controladas des-
pués de cada cierto numero de ciclos.

En muchas ocasiones, después de un numero relativa-
mente elevado de ciclos, no se manifiestan alteraciones
macroscopicas, debiendo medirse posteriormente diver-
sas caracteristicas del material para determinar el efec-
to del ensayo.

Ensayo propuesto

El ensayo que se realiza habitualmente en el IAPH esta
formado por ciclos que constan de las siguientes fases:

* Fase previa de impregnacion con agua a presion y tem-
peratura ambientes durante 24 horas.

* Fase de congelacion en camara climatica (o congela-
dor) a -20 °C durante 20 horas.

* Fase de descongelacion en agua a temperatura
ambiente durante 4 horas.

Cada cinco ciclos se secan las probetas a 65 °C para
determinar su peso y evaluar las variaciones que se pro-
duzcan.

Ensayo de cristalizacion de sales

Este ensayo tiene como objetivo simular las tensiones
que se producen en el interior de los poros del material
cuando cristalizan o se hidratan sales; ambos hechos
implican un aumento de volumen considerable, de
forma que puede llegarse a la ruptura del material.

El fundamento de este ensayo consiste en inducir suce-
sivamente la solubilizacion y cristalizacion de una sal
determinada en el interior de las muestras. Esto se logra
sometiendo las muestras a una fase de impregnacion de
la sal y a otra posterior de secado, repitiéndose este
ciclo un determinado nimero de veces.

La sal mas frecuentemente utilizada es el sulfato sddico
(SO,Na,) que puede cristalizar hasta con 10 moléculas
de agua por cada molécula de sal (SO,Na,.10 H,0), con
lo que se produce un aumento de volumen del 308%
con respecto a la sal anhidra, por lo que esta particular-
mente indicado para simular las tensiones que se crean
en el interior de la piedra como consecuencia de la cris-
talizacion e hidratacion de sales.

La fase de impregnacion con la solucion salina puede
efectuarse por inmersion, capilaridad o niebla salina. La
fase de secado se realiza a 65 °C 0 105 °C. Con 65 °C
existe el problema de que aumenta el tiempo necesario
para lograr un secado completo y es dificil conseguir que
la duracion del ciclo sea igual o inferior a un dia; por otra
parte, cuando se estudian muestras con tratamientos
organicos, la adopcion de temperaturas elevadas puede
degradarlos.

En caso de que el ensayo se use para evaluar tratamien-
tos es necesario definir perfectamente la forma de apli-
cacion del mismo, asi como decidir si se impregnan
todas o algunas caras. El tratamiento utilizado no alcan-
za generalmente el corazon de la probeta, por lo que se
crea una interfase entre la piedra tratada y la no tratada
que es la zona mas susceptible de alteraciones, y que
puede ser causa del desprendimiento en placas de la
parte superficial.

Ensayo propuesto

La sal utilizada es el sulfato sédico anhidro, en una con-
centracion del 10% (p/p). En el caso de materiales
sometidos a ambiente marino puede sustituirse por clo-
ruro sédico en la misma concentracion.

Pueden realizarse dos tipos de ensayo, segin como se
lleve a cabo la impregnacion de las probetas con la solu-
cion salina.

1) Impregnacion con la solucion por capilaridad

Este caso se aplica a probetas no tratadas o tratadas por
una sola cara. Las cuatro caras perpendiculares a la
cara tratada se envuelven en polietileno, para impedir la
evaporacion de la solucion por ellas y conseguir que
tenga lugar sélo por la cara tratada.

El ensayo consiste en colocar las probetas en con-
tacto con la solucién por la cara opuesta a la trata-
da, sumergiendo las probetas aproximadamente 10
mm y manteniendo constante el nivel de la solu-
cion. Se realiza a temperatura ambiente. En este
ensayo tienen lugar simultaneamente la absorcion
de solucion por la cara inferior y el secado por la
cara superior.

Aintervalos de tiempo regulares, por ejemplo 10 dias, se
secan a 65 °C y se pesan.
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Al finalizar el ensayo se lavan las probetas con agua, que
se renueva a menudo, durante 6 dias, se secan a 65 °C
y se pesan.

2) Impregnacion con la solucién por inmersion

Este caso se realiza con probetas no tratadas o tratadas
por todas las caras. El ensayo esta formado por ciclos
consistentes en dos fases: fase de impregnacion de las
probetas por inmersion en la solucién durante 24 horas;
y fase de secado a 65 °C durante 22 horas; enfriamien-
to y pesada hasta completar las 24 horas.

Al finalizar el ensayo se lavan las probetas con agua, que
se renueva a menudo, durante 6 dias, se secan a 65 °C
y se pesan.

Ensayo termohigrométrico

Los ensayos termohigrométricos estudian los efectos
que las variaciones de temperatura y humedad tienen
en los materiales pétreos. Las condiciones de humedad
se pueden lograr fundamentalmente de dos formas: por
exposicion a una atmosfera con humedad relativa ele-
vada (cerca de la saturacion) lo cual se consigue nor-
malmente utilizando una camara climatica, o bien por
inmersion en agua normalmente a temperatura
ambiente.

En ambos casos, se establecen ciclos que tengan la
duracion suficiente para que la muestra llegue al equili-
brio. Estos ensayos, muy poco severos y por tanto de
gran duracion, son aplicables solo a la evaluacion de tra-
tamientos, ya que la gran mayoria de los litotipos practi-
camente no se alteran en estas condiciones.

Ensayo propuesto

Pueden realizarse dos tipos de ensayo:

1) Humedad-sequedad

El ensayo esta formado por ciclos consistentes en dos
fases: fase de humidificacion por inmersion en agua a
temperatura ambiente durante 24 horas; y fase de seca-

do a 80 °C durante 22 horas; enfriamiento y pesada
hasta completar 24 horas.

2) Termohigrométrico

Esta variante se realiza en una camara climatica, en la
que se llevan a cabo ciclos formados por las siguientes
fases: fase de humidificacion (temperatura 40 °C y HR
proxima a saturacion durante 24 horas) y fase de seca-
do (temperatura 20 °C y HR proxima al 20% durante
24 horas).

Ensayos de radiacion UV

Los ensayos de radiacion también estan orientados a
determinar el efecto de la radiacion UV sobre los mate-
riales, especialmente los tratamientos de tipo organico.
La radiacion utilizada es exclusivamente la ultravioleta,
con energia suficiente para alterar solo determinados
enlaces quimicos presentes en los compuestos organi-
cos; los compuestos inorganicos componentes de las
rocas no se ven afectados por esta radiacion.

Normalmente el ensayo consiste en someter las mues-
tras a radiacion UV durante periodos prolongados de
tiempo, oscilando desde pocos dias hasta un mes. En
algunas ocasiones se combina el efecto de la radiacion
con los ciclos termohigrométricos.

Ensayo propuesto

El ensayo consiste en someter a las probetas a radiacion
UV de forma continua durante el periodo de tiempo pre-
fijado o hasta que se observe la aparicion de alteracio-
nes. Dada la suavidad de este ensayo, normalmente las
alteraciones aparecen a escala microscopica en los tra-
tamientos aplicados, y pueden detectarse por la modifi-
cacion de las propiedades debidas a éstos, por ejemplo,
el efecto hidrofugo.

Ataque quimico

Es bien conocida la importancia de la contaminacion
atmosférica en la alteracion de los materiales pétreos,
con efectos que vienen a sumarse a los de los agentes
meteorologicos, multiplicando enormemente la veloci-
dad de deterioro. Los contaminantes mas peligrosos
desde este punto de vista son gases acidos capaces de
reaccionar con los componentes de la piedra.

Inicialmente la investigacion se centrd casi exclusive-
mente en el anhidrido sulfuroso que, bien en la atmos-
fera bien sobre la piedra, puede transformarse en acidos



sulfuroso o sulfurico, que reaccionan con el carbonato
calcico. Sin embargo, mas recientemente se han llevado
a cabo algunas experiencias en las que se estudia el
efecto de otros contaminantes (como los oxidos y acidos
del nitrogeno y otros).

Las concentraciones de anhidrido sulfuroso utilizadas
oscilan entre pocas partes por millén hasta 10.000, en
funcion del grado de aceleracion deseado.

La humedad de las muestras es un factor decisivo en
los mecanismos y velocidades de alteracion con anhidri-
do sulfuroso. La mayoria de los ensayos se desarrollan
a humedades relativas altas y simulando lluvia con pul-
verizacion de agua.

En los Ultimos afios se han desarrollado numerosas ins-
talaciones que permiten la generacion de atmosferas
contaminadas, controlando ademas todas las variables
ambientales (temperatura, humedad relativa, concen-
tracion de los gases contaminantes) y permitiendo tam-
bién el empleo de radiacion UV y la simulacion de llu-
via 0 niebla (con agua o soluciones de distinto tipo). En
este tipo de camaras es posible simular la accion de
todos los factores de alteracion, pudiendo efectuarse
todos los tipos de ensayos anteriormente mencionados,
tanto de forma separada como combinados. Los ensa-
yos que se realizan en estas instalaciones son los que
mejor pueden reproducir las condiciones reales de
exposicion.

Seccion de preparacion del aire

Humificacion

Purificacion

Adicion de
NOy

Adicion

de 502

Otros gases

38. Ensayo de ataque con atmdsferas contaminantes

Ensayo propuesto

La instalacion necesaria para llevar a cabo el ensayo de
ataque por atmosfera contaminada responde basica-
mente al esquema que se muestra en la figura 38.

Una primera seccion seria la de preparacion del aire,
que se seca, se limpia de impurezas y se humidifica
para conseguir el grado de humedad requerido. El cau-
dal debe controlarse para obtener las concentraciones
de contaminantes en el interior de la camara y la reno-
vacion deseada.

En la seccion de introduccion de contaminantes se adi-
cionan los gases que se utilicen, regulandose los cauda-
les para conseguir las concentraciones fijadas en el inte-
rior de la cdmara de ensayos. Tanto éstos como el cau-
dal de aire pueden regularse automaticamente en fun-
cion de las concentraciones existentes en el interior de
la camara y de los valores fijados. El aire y los contami-
nantes se introducen en la camara de mezcla, de donde
la corriente final pasa a la cdmara de ensayos.

En la camara de ensayos se dispone de un sistema de
pulverizacion que permite la simulacion de lluvia o nie-
bla, con agua o con soluciones de distintas sales.
lgualmente existe una lampara UV para someter a radia-
cion las probetas.

Por ultimo, una unidad de muestreo y medida hace
posible conocer las concentraciones de los diversos con-
taminantes en el interior, asi como la temperatura y la

Radiacion UV

del aire

Lluvia

Camara de

mezcla Camara de ensayos

Unidad de
muestreo y
medida
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humedad relativa. Utilizando analizadores en continuo y
un sistema de control automatico programable es posi-
ble mantener las condiciones de consigna prefijadas en
el interior de la camara, ademas de realizar ciclos con
variaciones en la temperatura (incluso por debajo de
0 °C), la humedad relativa, radiacion UV o lluvia.

Biodeterioro™

La aplicacion de técnicas microanaliticas no destructi-
vas y de diagnostico son de gran utilidad para el estu-
dio del estado de conservacion del Patrimonio Historico
Arquitectonico. Distintos monumentos artisticos se van
deteriorando progresivamente debido a un triple ata-
que: fisico, quimico y biologico. Aunque las alteraciones
bioldgicas son las menos conocidas, constituyen la
causa primaria de la destruccion de los materiales de
construccion.

El biodeterioro de los materiales pétreos se produce por
varias causas. En primer lugar, por las condiciones
ambientales a las que estan sometidos; en segundo
lugar, por los distintos tipos de organismos que coloni-
zan o se asientan en dichos materiales; vy, por ultimo,
por el propio tipo de sustrato (G. CANELA, M.P. NUGARI
y O. SALVADORI, 1994).

En este apartado se pretende hacer una breve recopilacion
de los principales métodos y técnicas de analisis que se
utilizan en los estudios de biodeterioro sobre bienes
inmuebles. Desde el punto de vista de su estado de
conservacion, es necesario identificar qué tipo de alteracion
biologica esta sufriendo el inmueble y cudles son los agentes
de deterioro que la estan ocasionando para, posteriormente,
seleccionar los productos biocidas mas adecuados para su
control. Por Ultimo, es necesario evaluar el comportamiento
de los diferentes productos y su interaccién con los
materiales existentes de la obra en estudio.

Para la identificacion de los distintos mecanismos y fac-
tores de alteracion se sigue una metodologia de estudio
determinada. Dependiendo de cual sea la naturaleza de
los organismos que se sospecha puedan ser responsa-
bles de un fenomeno de bioalteracion, serd necesario
llevar a cabo una serie de analisis que permita estable-
cer si es asi 0 no.

Los métodos utilizados por los diferentes autores son
variados y no existe un criterio o protocolo basico al

que someterse. Cabe distinguir entre lo que podriamos
llamar métodos directos de estimacion de organismos
y métodos indirectos, segiin se compruebe la presen-
cia directa de los agentes bioalterantes o de sus pro-
ductos metabolicos, actividad bioquimica, etc., respec-
tivamente.

Para su estudio es necesario el empleo de métodos mor-
fologicos y estructurales, los cuales implican varias téc-
nicas de examen del material pétreo (ICR-CNR, Normal
24/86). En una primera aproximacién, se emplea la
observacion visual; por otro lado, tras la toma de mues-
tras, la observacion con estereomicroscopio, aunque de
escaso aumento, permite identificar los organismos pre-
sentes; mas adelante, con microscopio optico, se puede
reconocer la morfologia y estructura celular de cada
grupo de organismos y microorganismos; vy, por Ultimo,
se puede observar la muestra con microscopio electré-
nico de barrido, para la observacion tridimensional de
las células o de la superficie de la piedra, y con micros-
copio electronico de transmision, para observar las
caracteristicas ultraestructurales de las células.

Objetivos

El analisis y la determinacion de los organismos y micro-
organismos responsables del biodeterioro deben ser
considerados como una contribucion importante e
imprescindible al estudio de tratamientos biocidas para
la conservacion. Estos analisis, por tanto, son Utiles para
el control del biodeterioro.

Los principales objetivos son, por tanto, y a grandes
rasgos, la deteccion y el tratamiento de los distintos
agentes bioldgicos que causan el deterioro de los mate-
riales pétreos.

Asi pues, en base a esto se establecen los siguientes
fines:

* Estudiar los grupos de organismos que intervienen en
este proceso, indicando los principales mecanismos de
biodeterioro de algas, liquenes, briofitos, plantas supe-
riores y animales (aves).

* Recolectar, conservar e identificar dichos organismos
y establecer un estudio de la sucesion de especies.

* Todo esto encaminado a la posterior eleccion de los
productos biocidas mas adecuados para el control de



estos organismos, mediante ensayos de eficacia (in
situ) y ensayos de interaccion biocida-organismo (en
laboratorio).

Campo de aplicacion

LLos mecanismos y aspectos morfoldgicos del biodeterio-
ro son de diverso tipo. Por un lado, estan los procesos
fisicos 0 mecanicos (de disgregacion o fracturacion), los
procesos quimicos (de descomposicion) y, por ultimo,
los procesos estéticos.

Los estudios de biodeterioro se centran principalmente
en la caracterizacion e identificacion de los distintos
organismos biologicos responsables de la alteracion, el
analisis de su ecologia v fisiologia, el estudio de las alte-
raciones que provocan, asi como las propuestas de las
medidas de control y/o erradicacién mas apropiadas
para cada caso en concreto.

Una amplia gama de organismos, desde bacterias a
plantas superiores, interviene en los procesos de biode-
terioro. La utilizacion de técnicas de microscopia electro-
nica, microbiologia, métodos de biologia molecular u
observaciones in situ permite diagnosticar el tipo de
organismo implicado en el biodeterioro y proponer medi-
das de control biologico.

Descripcion de las técnicas y ensayos
Estudio bioldgico

Para el analisis y la determinacion de los organismos
presentes y responsables del biodeterioro se puede recu-
rrir a métodos morfoldgicos, microbioldgicos, bioquimi-
cos, histoquimicos y quimicos.

La metodologia de estudio a seguir dependera de la
naturaleza de los organismos que en principio puedan
ser responsables de un fendmeno de bioalteracion. Para
ello se realiza una serie de analisis que permita recono-
cerlos y relacionarlos con dicho fendmeno. Tras la toma
de muestras, los estudios bioldgicos se llevan a cabo
mediante una serie de técnicas.

1) Toma de muestras
LLa toma de muestras se realiza en aquellas zonas donde

se observan las alteraciones mas importantes. La meto-
dologia que se sigue, el instrumental y los recipientes o

contenedores usados seran diferentes dependiendo del
tipo de organismo que sospechamos estad implicado en
la alteracion estudiada (Normal 3/80).

a) Microorganismos

La toma de muestra para los analisis microbioldgicos
debe ser efectuada con distintas metodologias depen-
diendo de la naturaleza del agente bioldgico que ocasio-
na el deterioro: polvo superficial, costra, escamas, pati-
na o pelicula (figura 39).

Las muestras pueden ser tomadas con instrumentos
tales como bisturfs, espatulas e hisopos, previamente
esterilizados, y colocadas en recipientes (placas de petri
0 probetas) también estériles. Cuando no es posible rea-
lizar inmediatamente los andlisis, las muestras recogi-
das han de conservarse en un frigorifico a +4 °C (tem-
peratura que bloquea la reproduccién microbiana sin
que llegue a producirse la muerte).

b) Organismos botanicos

Con respecto al analisis botanico, los liguenes, musgos,
hepaticas y plantas superiores no requieren técnicas de
cultivo para su identificacion. La toma de muestra se
lleva a cabo en aquellos lugares donde es evidente la
alteracion del sustrato o en zonas préximas. La forma de
tomar la muestra depende del tipo de agente bioldgico,
alteracion y estructura de la obra (escultura, muro, relie-
ve, etc.). Las muestras se toman rascando o haciendo
palanca mediante un escalpelo o espatula y, en el caso
de plantas superiores, con una picola.

2) Métodos de estudios para la estimacion directa de
organismos

a) Reconocimiento de visu

Cuando se trata de plantas superiores u organismos de
tamafno macroscopico se realizard su determinacion a
simple vista.

b) Microscopia

La microscopia es una técnica empleada principal-
mente para evaluar la accion alterante de los organis-
mos mediante el estudio de la interfase sustrato-organis-
mo. Por otra parte permite establecer casi inmediata-
mente el tipo y morfologia de los organismos presentes.
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En el caso del analisis microbiologico, la colonia micro-
biana que se ha desarrollado en el cultivo sera poste-
riormente estudiada al microscopio optico y al micros-
copio electronico de barrido para una completa identifi-
cacion. Se observan las estructuras vegetativas y repro-
ductivas de los microorganismos (cianobacterias, algas
verdes, hongos).

La identificacion de organismos botanicos puede ser
realizada en el campo o en el laboratorio tras la toma de
muestras, mediante observacion al estereomicroscopio
y/0 al microscopio optico. Normalmente se examinan el
talo y las estructuras reproductoras de liquenes y briofi-
tos, mientras que para las plantas superiores se estu-
dian los distintos elementos del cormo como hojas, flo-
res y frutos.

Las técnicas microscépicas incluyen microscopia ptica
o de luz y microscopia electronica. En el primer caso, las
muestras pueden ser observadas directamente en fres-
co o pueden ser montadas, previa tincion o no, para su
observacion.

La microscopia electrénica (Normal 8/81) requiere una
serie de pasos mas o menos complicados previos a la
observacién. Se obtienen aumentos mayores que los
alcanzados por medio de sistemas opticos que utilizan
radiaciones luminosas como fuente de iluminacion.
Para ello se requiere una fuente radiante constituida por
un haz de electrones a gran velocidad.

La microscopia electronica de barrido en este caso
implica la preparacion de las muestras bioldgicas de
manera diferente a las muestras inorganicas. En primer
lugar, se procede a la fijacion de las muestras en una
solucion de glutaraldehido al 1% en tampdn fosfato 0,01
M. Después se realiza una postfijacion en tetradxido de
osmio (1%). Posteriormente, las muestras se deshidra-
tan en varias series: en etanol (30-70%), se sumergen
en acetona (70-100%) y se secan al punto critico de
secado. Por Ultimo se metalizan cubriéndolas de oro (X.
ARINO Y COL., 1995).

c) Métodos de analisis microbiologico

Junto a la identificacion de los organismos que estan
presentes sobre un sustrato (andlisis cualitativo) es
necesario realizar, cuando sea posible, los analisis cuan-
titativos. No es suficiente saber si un microorganismo
estd presente 0 no, sino también en qué cantidad esta

para determinar si juega un papel importante en el pro-
ceso del biodeterioro.

Tras la toma de muestras mediante material para la
identificacion de los microorganismos (bacterias, actinomicetos,
algas y hongos), es indispensable realizar los cultivos pertinentes
sobre varios sustratos o medios de cultivo. Estos medios pueden
ser liquidos o solidificados con agar, y poseen diferentes
composiciones que contienen todas las sustancias nutritivas
indispensables y favorables para el crecimiento de los
microorganismos en estudio (Normal 9/88). Puede ocurrir que
durante la preparacion de los cultivos y del aislamiento de
cultivos puros del microorganismo que debe ser identificado, se
produzca una contaminacion. Por lo tanto es necesario esterilizar
el medio de cultivo antes de usarlo y continuar toda la operacion
en asepsia.

Entre algunos métodos microbioldgicos (GARCIA Y
MARTIN, 1996), podemos citar: el recuento del nimero
de unidades formadoras de colonias, cuyo fin es la
identificacion y cuantificacion de la microflora que se
desarrolla sobre la piedra, siendo, al menos en un
primer término, una determinacion de poblaciones
caracterizadas por sus funciones bioquimicas, en lugar
de caracterizacion de especies; la obtencion de cultivos
puros, para lo cual se lleva a cabo en varios pasos sobre
medios de cultivo de enriquecimiento, utilizando como
inoculo el tubo de mayor dilucion y posterior siembra en
tubo con agar; técnica de impresion de placa con agar,
usada para poner de manifiesto la distribucion de los
microorganismos en la superficie de la piedra; pruebas
fisiologicas, ensayos microbioldgicos para evidenciar las
caracteristicas fisiologicas y bioquimicas de los
diferentes microorganismos que crecen sobre la piedra;
recuentos bacterianos en el aire que consiste en el
analisis de carga microbiana del aire, ya que la gran
parte de los microorganismos presentes en sustratos
pétreos proviene directamente del aire que les circunda,

39. Toma de muestras de algas



sobre todo aquellos con una alta produccion vy
dispersion de esporas; y, por ultimo, /a técnica de la ATP
luminiscencia (STANLEY, 1989). Todas las células
microbianas vivas contienen adenosin trifosfato (ATP)
que puede ser extraido y por tanto analizado con la
enzima catalizadora luciferin-luciferasa. La cantidad de
luz generada por esta reaccion enzimatica puede ser
medida y directamente relacionada con el extracto de
ATP vy, por tanto, con el nimero de microorganismos.

d) Métodos de andlisis botanico

En el caso de los liguenes, la toma de muestra se lleva
a cabo mediante inventarios en zonas de distinta ecolo-
gia. Se registran las caracteristicas del area elegida, tipo
de sustrato, orientacion, inclinacion, asi como las espe-
cies que aparecen acompafadas de dos indices: abun-
dancia/dominancia y sociabilidad. También se indica la
fertilidad de cada taxdn en el lugar inventariado. Es
decir, todos los datos Utiles para su determinacion y des-
cripcion dentro de cada una de las ecologfas determina-
das (GARCIA ROWE y SAIZ-JIMENEZ, 1991).

La presencia de los liquenes se manifiesta en forma de
polvo y fragmentos (pulverulentos), en forma folidcea o
crustaceos y epiliticos o endoliticos (Normal 19/85). Se
procede a su determinacion y descripcion en el labora-
torio, utilizando lupa binocular, microscopio optico vy
bibliografia especializada adecuada.

Ademas de la observacion de la morfologia del talo y las
estructuras de reproduccion sexual (mayoritariamente
apotecios), algunos géneros precisan algunas pruebas
quimicas por lo que para su determinacion se utilizan
los siguientes reactivos, indicando en cada caso si la
reaccion es positiva y el color:

K: Solucién concentrada de KOH en agua

Cl: Hipoclorito sodico en solucion acuosa comercial
(lejia concentrada)

I: Solucién de yodo en yoduro potasico

N: Acido nitrico concentrado

Para ciertas especies es indispensable la observacion de
la morfologia de las esporas, para lo cual se da un corte
fino a la estructura reproductiva (figura 40). Dicho corte
observado al microscopio nos da informacion de las
esporas y sus caracteres taxonomicamente importantes,
tales como el contorno, el color, presencia o ausencia de
tabiques, tamanfo, etc. (figura 41).

En lo referente a las plantas vasculares, la toma de
muestras se lleva a cabo en las distintas estaciones
del ano. Para su determinacion y descripcion se utili-
za bibliografia especializada. Se pueden realizar dos
tipos de estudio: estudio cualitativo (floristico), en que
se efectia solamente un listado de las especies pre-
sentes en un area determinada, con consideraciones
de tipo ecologico; y estudio cuali-cuantitativo (fitoso-
ciologico), en cuyo caso se examinan datos ambienta-
les (de la estacion y del sustrato) y datos de la vegeta-
cion que incluyen la composicion floristica, la cobertu-
ra y las asociaciones de las especies presentes. La
interpretacion de las interrelaciones entre los organis-
mos y el ambiente permite al analista definir el signi-
ficado ecologico de las distintas asociaciones. Por ulti-
mo, debe tenerse en cuenta la relacion entre la vege-
tacion y el sustrato, y la naturaleza de los mecanismos
de deterioro.

Métodos de control biolégico: estudios previos
con bhiocidas

El objetivo principal de los estudios de laboratorio es el
de identificar los agentes responsables del biodeterioro
de una obra de interés historico-artistico para determi-
nar posteriormente el método de intervencion mas ido-
neo para su control.

En las obras de arte y monumentos de naturaleza
pétrea, los métodos de control quimicos son los que se
emplean mas habitualmente. Tras la seleccion de los
productos biocidas mas adecuados para la obra en estu-
dio, se procede a la realizacion de una serie de estudios
previos (SCHNABEL, 1991).

Por un lado, se realizan los estudios de eficacia biocida
sobre las distintas especies: se prueba la eficacia de los
tratamientos a lo largo del tiempo. Por otro lado, se estu-
dia la posible interaccion biocida-sustrato.

1) Estudios de eficacia biocida
a) Aplicacion de los productos

Los productos empleados se disuelven en agua destila-
da a unas concentraciones que pueden reproducir el
efecto de tratamientos repetidos o tratamientos estacio-
nales (NUGARI, PALLECHI y PINNA, 1993). Estos bioci-
das se prueban in situ mediante aplicacion sobre el sus-
trato colonizado con pincel y, posteriormente, se realizan
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41. Liquen (Caloplaca sp.) observado al microscopio dptico: corte transversal de apo-
tecio, 500X

43, Estudios previos de interaccion biocida-sustrato: absorcion por capilaridad

ensayos de laboratorio en los que la aplicacion del pro-
ducto se realiza por inmersién de la parte superficial de
la piedra durante 5 minutos.

b) Métodos de analisis y resultados

La eficacia de los distintos tratamientos se estudia
mediante observacion directa de los organismos en dis-
tintos intervalos de tiempo (figura 42) y mediante el uso
del microscopio optico y del microscopio electrénico de
barrido (Normal 8/81). Se usan también el analisis digj-
tal de imagenes, colorimetro, método de extraccion de
clorofila (organismos fotosintéticos), etc.

Se puede observar un colapsamiento de las células en
el caso de las algas y los liquenes tratados con los pro-
ductos ensayados. También se puede analizar la interfa-
se del organismo con el sustrato, previamente tratado, al
microscopio electronico de barrido y realizar un estudio
comparativo entre muestras tratadas y no tratadas
(ARINO y COL., 1995). Por ultimo, se puede cuantificar
el cambio de color producido por la eliminacion de los
organismos tratados.

Sin embargo, por otro lado, es importante estudiar el
efecto de estos productos sobre los materiales que com-
ponen las estructuras sobre las que se aplican. Por lo
tanto, es necesario determinar el efecto de los tratamien-
tos biocidas sobre los materiales de construccion utili-
zando diversos ensayos y métodos de aplicacion de los
productos (CANELA y COL, 1996).

2) Estudios de interaccion biocida-sustrato
a) Aplicacion de los productos

Los biocidas se aplican de distinta forma, por capilari-
dad o inmersion, segun el ensayo al que se sometan las
probetas. Antes de aplicar los productos, se lavan las
muestras con agua destilada y se secan a 60 °C
(Normal 11/85).

En la impregnacion por capilaridad, las probetas se colo-
can sobre papel de filtro impregnado en los productos
durante 24 horas. Las muestras asi tratadas se usan
para determinar la alteracion cromatica y la absorcion
de agua por capilaridad.

El procedimiento consiste en la impregnacion por inmer-
sion de las muestras durante 48 horas. Dichas muestras



se observan al SEM para ver las posibles alteraciones
producidas.

b) Métodos de analisis y ensayos y resultados

Los ensayos que se llevan a cabo en las muestras de pie-
dra antes y después de la aplicacion de los biocidas son:
absorcion de agua por capilaridad, medida de la altera-
cion cromatica, observacion al microscopio electronico
de barrido y ensayos de envejecimiento acelerado.

En la absorcién de agua por capilaridad (Normal
11/85), las medidas se realizan antes y después de la
impregnacion (figura 43).

Respecto a la medida de la alteracion cromatica, el posi-
ble cambio de color que se produce en las probetas tras
el tratamiento biocida es cuantificado mediante un colori-
metro portatil. La medida del color se realiza en las mues-
tras tratadas por capilaridad con los herbicidas.

Por su parte, la microscopia electronica de barrido es muy
valiosa para el estudio de diversos mecanismos responsa-
bles de la alteracion de la piedra como: la formacion y cre-
cimiento de cristales en la superficie tras el tratamiento
biocida; la corrosion, lavado o disolucion de constituyen-
tes minerales como consecuencia de las soluciones aci-
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das; y el crecimiento sobre la piedra de organismos tales
como bacterias, algas, hongos v liquenes, con las corres-
pondientes consecuencias fisicas y quimicas.

La principal ventaja de este método se basa en la posi-
bilidad de realizar microanalisis, en una zona o punto
previamente seleccionados, mediante un detector de
espectrometria de energia dispersada (Normal 8/81).

Por ultimo, tenemos el ensayo de alteracion acelerada
(SAMENO PUERTO, VILLEGAS SANCHEZ y GARCIA
ROWE, 1996), (RILEM/; DIN 52104, DIN 52111, DIN
52250; ASTM C-67, ASTM C-88, ASTM C-218, ASTM C-
290, ASTM C-291; UNE 12370/99, UNE 12371/02,
UNE 13919/03, UNE 14066/03, UNE 14147/04). Tras
los estudios previos, una vez seleccionado el biocida
mas adecuado en cuanto a eficacia sobre los organis-
mos a eliminar y en cuanto a los resultados obtenidos
de su no interferencia con el sustrato, se procede a rea-
lizar una propuesta de tratamiento. Sin embargo, es
necesario tener en cuenta que el biodeterioro es un pro-
ceso mucho mas lento que el deterioro fisico y quimico
de la piedra, por lo que en ocasiones la eliminacion de
los organismos presentes en la piedra puede ser perju-
dicial para la propia estructura del edificio, puesto que
dichos organismos retardan la erosion debida a agentes
meteorologicos.
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microscopio elettronico a scansione (SEM)
19/85. Microflora autotrofa ed eterotrofa: tecniche
di indagine visiva

24/86. Metodologia di rilevamento e di analisi
della vegetazione

9/88. Microflora autotrofa ed eterotrofa: tecniche
di isolamento in coltura

1/80. (Normativa Manufatti Lapidei, CNR-ICR,
talia): Alterazioni macroscopiche dei materiali lapi-
dei: Lessico

10/82. Descrizione petrografica dei materiali lapi-
dei naturali

International Society for Rock Mechanics
(ISRM). (1972) Commission on Terminology,
Symbols and Graphic Representation. Final
Document on Terminology. English version, list of
symbols, 1970

RILEM. (1978) Comm Pierres Groupes 25 PEM:
Experimental methods recommended.
Proceedings of International Symposium on the
Deterioration and  Protection of  Stone
Monuments, UNESCO-RILEM, Vol.5, Paris June
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aspect of stones

Tests defining the structure 175-193
. n° 1 Porosity accessible to water
. n° 2 Bulk densities and real densities

. n° 4 Poro-size distribution (succion)
.n°5 Porosize distribution (mercury porosimeter)

Tests defining the properties connected with
the presence and the movement of water 195-
227

. n° 1 Saturation coefficient, S

. n° 2 Coefficient of water vapour conductivity

. n° 3 Water absorption under low pressure (Box
method)

. n° 4 Water absorption under low pressure (pipe
method)

. n° 5 Evaporation curve

. n° 6 Water absorption coefficient

. n° 8 Water drop absorption (a)

. n° 9 Water drop absorption (b)

Tests defining internal cohesion

. n° 2 Determination of the dynamic modulus of
elasticity by pulse velocity

. n° 3 The pull-out tests

. n° 4 Ultimate tensile strength

. n°® 5 Ultimate compressive strength

. n° 6 Ultimate bending strength

Tests to determine mechanical surface pro-
perties

. n° 1 Surface hardness measurement determined
by scratch with

abrasion resistance

Durability tests
. n° 1 Cristallisation test by total immersion
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