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El presente libro es el resultado de la colaboracién, existente desde hace afos, entre la Universidad
Auténoma de Madrid y el Instituto del Patrimonio Histérico Espafiol y su publicacién nos pa-
rece muy oportuna no sélo desde el punto de vista técnico de cada una de las aportaciones de los
especialistas que contiene, sino como una manifestacién de nuestro firme convencimiento de que
hoy en dia sélo es posible afrontar la complejidad de las tareas que comporta la conservacién del
patrimonio histérico con la colaboracién de la Universidad, por ser ella quien prepara a los di-
versos especialistas requeridos para intentar, en la medida de lo posible, paliar el deterioro que el
paso del tiempo y otras incidencias producen en los bienes culturales.

El importante desarrollo tecnoldgico producido en la segunda mitad del s. XX ha influido tam-
bién en la conservacién del patrimonio al ofrecer a los profesionales de este sector poderosas he-
rramientas para el andlisis, diagndstico y tratamiento de los bienes culturales. Contamos ahora
con la experiencia acumulada durante los dltimos cincuenta afios de aplicaciones de tratamien-
tos protectores, eliminacién del uso de productos por su toxicidad o por los malos resultados re-
gistrados a medio plazo, introduccién de técnicas redisefiadas especificamente para bienes cultu-
rales, implantacién de diversas posibilidades de estudios in situ, minimizacién progresiva de la
cantidad de muestra necesaria, elaboracién de proyectos con instalaciones mds racionales y de
menor coste de mantenimiento. Parece, desde este punto de vista, el momento idéneo de aden-
trarse en esta publicacién.

Este libro se propone exponer de manera accesible las posibilidades que las ciencias ofrecen en la
mejora de la investigacién y la conservacién de los bienes culturales para todos aquellos profesio-
nales del patrimonio o personas que quiera profundizar en el conocimiento de los bienes cultu-
rales. Uno de los principales objetivos es dar a conocer terminologia y principios basicos, en los
primeros capitulos del libro, para llegar después a casos de aplicacién directa. No se ha pretendi-
do elaborar un manual cientifico que aborde conceptos profundos de las ciencias fisicas, quimi-
cas, bioldgicas y geoldgicas, sino incidir en aquellos aspectos fundamentales que puedan hallar
aplicacién en la conservacién del patrimonio. También se ha pretendido profundizar en el cardc-
ter divulgativo de los contenidos de modo que se favorezca alcanzar el deseado acercamiento in-
terdisciplinar.

Este libro se propone exponer de manera accesible las posibilidades que las ciencias ofrecen en la
mejora de la investigacién y la conservacién de los bienes culturales para todos aquellos profesio-
nales del patrimonio o personas que quiera profundizar en el conocimiento de los bienes cultu-
rales. Uno de los principales objetivos es dar a conocer terminologfa y principios bésicos, en los
primeros capitulos del libro, para llegar después a casos de aplicacién directa. No se ha pretendi-
do elaborar un manual cientifico que aborde conceptos profundos de las ciencias fisicas, quimi-
cas, bioldgicas y geoldgicas, sino incidir en aquellos aspectos fundamentales que puedan hallar
aplicacién en la conservacién del patrimonio. También se ha pretendido profundizar en el cardc-



ter divulgativo de los contenidos de modo que se favorezca alcanzar el deseado acercamiento in-
terdisciplinar.

Un segundo objetivo guia este trabajo. No hay muchas publicaciones en castellano que recojan
las posibilidades y experiencias de las ciencias experimentales en nuestro patrimonio histérico.
Frente a la importante literatura desarrollada en los paises de nuestro entorno relacionada con
este tema, con revistas monogréficas incluidas como la francesa Techné, se observa en el nuestro
un cierto vacio dificil de asumir en un pais con tan rico patrimonio. Como ocurre en otros dm-
bitos cientificos, Espafia no alcanza todavia el nivel de implantacién de la tecnologia y la inves-
tigacién que le corresponde. Sucede también que los departamentos cientificos dedicados a pa-
trimonio son escasos, y su falta de personal unida a una inquietante falta de decisién politica, no
s6lo en la Administracién General del Estado, sino también en las Autonémicas, impide una ade-
cuada implantacién y un buen desarrollo de esta profesién. Una de las consecuencias més direc-
tas de esto es la falta de formacién bdsica del conservador y del restaurador para enfrentarse a las
decisiones del mundo pluridisciplinar en que se ha convertido su competencia profesional.

Alvaro Martinez-Novillo
Subdirector General del IPHE
Ministerio de Cultura
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Capitulo 3

Meétodos de caracterizacidon de bienes culturales

3.1. Aplicaciones de la microscopia Optica y electronica de barrido

David Juanes Barber, Carmen Martin de Hijas Diez
Instituto del Patrimonio Histérico Espanol (IPHE).
Auxiliador Gomez Morén

Instituto Andaluz del Patrimonio Historico (IAPH).

1. Introduccién

La microscopfa éptica y la microscopfa electrénica de barri-
do acoplada a un espectrémetro de fluorescencia de rayos X,
son dos técnicas ampliamente utilizadas en las distintas 4reas
del Patrimonio Histdrico. Se complementan entre si y resulta
muy dificil sacar provecho de una sin la otra.

La microscopfa éptica permite ver las muestras, observar su
color, textura, morfologia, etc. mientras que en la microscopia
electrénica de barrido se pierde el color aunque puede trabajar
con mayores aumentos, lo que permiten estudios mds profun-
dos de texturas y morfologfas, y el andlisis quimico elemental
de dreas de dimensiones de los micras.

En este trabajo mostraremos los fundamentos de estas téc-
nicas y su aplicacién al estudio de pintura, identificacién de fi-
bras textiles y papeles, soporte pétreo y metalurgia.

2. Microscopia Optica con Luz Polarizada

La microscopia dptica es una de las técnicas bésicas en la
caracterizacién de materiales. Habitualmente se emplea para
el estudio de pintura, policromia, material pétreo, cerdmicas,
metales, textiles, identificacién de microorganismos, etc.

Los microscopios son instrumentos disefiados con el fin
de poder observar objetos que son demasiado pequefios para
ser vistos a simple vista. En nuestro caso se emplean micros-
copios con luz polarizada. Estdn equipados con dos polariza-
dores colocados en el recorrido que hace la luz, uno antes de
que la luz llegue a la muestra (el polarizador) y otro entre el
objetivo y el ocular (el analizador). De este modo se aprove-
cha las propiedades Spticas de anisotropfa y revela informa-
cién detallada acerca de estructuras y composicién de mate-
riales. Ademds de estos componentes, los microscopios épti-
cos condensadores, fuentes de iluminacidn, filtros, pletinas,
etc (figura 1).

Generalmente se utilizan microscopios épticos con luz
polarizada de transmisién y de reflexion. En el microscopio
éptico de transmisidn la luz atraviesa la muestra, llega a los
objetivos y se observa la imagen a través del ocular. En el mi-
croscopio 6ptico de reflexién, la luz incide a través del objeti-
vo, alcanza la muestra, se refleja volviendo por el objetivo y se
observa su imagen a través del ocular.

Se suelen emplear dos tipos de fuentes de iluminacién:
una ldmpara de luz dia y la ldmpara de Wood.

La utilizacién de esta técnica requiere la preparacién espe-
cifica de la muestra. Para su estudio transversal, la micro-
muestra se incluye en una resina incolora y transparente. A



Figura 1. Microcopio dptico de transmision y reflexion. En la figura se de-
tallan algunos de sus componentes

continuacién se corta y se lija hasta obtener una seccién
transversal bien definida.

La preparacién de ldminas delgadas tiene una primera fase
de preparacion igual a la anterior. Una vez obtenida la seccién
transversal, se pueden realizar cortes con micrétomo, o bien
se puede pegar la estratigrafia obtenida sobre un portaobjetos
de metacrilato por la cara que se tiene la muestra, y lijar has-
ta obtener espesor del orden de micras que permita que la luz
atraviese la muestra.

3. Microscopia Electronica de Barrido acoplada a
un sistema de Rayos X por Dispersiéon de
Energias (SEM-EDX).

El microscopio electrénico de barrido acoplado a un es-
pectrémetro de rayos X dispersiva en energfas, permite traba-
jar con unos mayores aumentos que la microscopfa Gptica, y
es capaz de realizar andlisis quimicos elementales de zonas
cuyo tamafio sea del orden de los micrémetros. Consta de

Figura 2. (a) Interior de la cdmara de vacio del microscopio electrénico. La flecha indica por donde incide el haz de electrones (b) Soporte donde se colo-

(a)

una cdmara donde se coloca la muestra y en la que se realiza
el vacio (figura 2a).

Las muestras deben ser conductoras de la electricidad, de
lo contrario, es necesario un proceso de preparacién en el que
se recubren con una delgada pelicula de oro o grafito que las
hace conductoras (figura 2b).

Una vez la muestra esta preparada y en el interior de la cd-
mara, un haz de electrones incide sobre ella, generando una
serie de interacciones que proporcionan diferentes tipos de
informacién. En nuestro caso nos interesan tres:

e Los electrones, al incidir sobre la muestra, arrancan elec-
trones de su superficie lo que proporciona informacién
sobre la topografia de la superficie con imdgenes con
una gran profundidad de campo (figura 3a).

Los electrones incidentes colisionan con la muestra re-

botando hacia atrds, lo que aporta informacién sobre el
ndmero atdémico de los elementos que constituyen la
muestra. Se obtiene una imagen en tonos de grises con
menor profundidad de campo. Sin embargo, estos to-
nos proporcionan informacién sobre los elementos qui-
micos que la componen. Los tonos mds claros corres-
ponden a zonas de mayor ndmero atémico mientras
que las mds oscuras corresponden a elementos ligeros
(figura 3b).

Los electrones, al incidir sobre la muestra inducen la
emisién de la fluorescencia de rayos X en la muestra, lo
que permite identificar los elementos que constituyen
las zonas de andlisis y elaborar mapas de distribucién de
elementos (figura 3c).

4. Ejemplos de Aplicacion
A continuaci(')n NS CXPOHCH Cl empleo qllC generalmente NS

realiza de la microscopia éptica y el SEM-EDX en el estudio
de los bienes culturales.

(b)

can las muestras. En este caso las muestras estan recubiertas por una pelicula de oro.
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Figura 3. (a) Imagen de una sal recristalizada mediante electrones secundarios. Tiene una gran profundidad de campo que le proporciona esa trimensio-
nalidad. (b) Imagen por electrones retrodispersados de una roca. Los tonos de gris diferencian zonas de mayor y menos nimero atémico.
(c) Mapa de distribucion de una muestra de pintura. Se puede ver la situacion del oro, plata, estano, calcio y plomo en la muestra

4.1 Pintura de la pintura o la policromia, y una primera aproxima-
cién a los pigmentos empleados.

La microscopfa éptica con luz polarizada (MO) se emplea * El estudio de ldminas delgadas: determinacién de capas

en pintura y escultura policromada para: transparentes y semitransparentes (veladuras, barnices, etc.)

* Los andlisis microquimicos: estudio del tipo de agluti-

e El andlisis estratigréfico: el estudio de la sucesién de ca- nante, y con ello la técnica pictérica. También se pue-

pas pictéricas y estudios morfoldgicos de los pigmentos. den identificar pigmentos mediante los denominados

Proporciona informacién sobre la técnica de ejecucion test microquimicos a la gota.



(a)

(b)

Figura 4. Seccion transversal de la muestra del manto azul de la Virgen obtenida con (a) luz dia y con (b) lampara de Wood

Se requiere la toma y preparacién de las micromuestras.
Estas deben ser representativas del conjunto de la obra. Para
lo tanto, la toma de micromuestras debe estar apoyada por
técnicas de andlisis global (ultravioleta, radiografias, reflecto-
grafia infrarroja) y por técnicas de andlisis puntuales sin toma
de muestra (microscopia estercoscépica y EDXRF).

Una vez obtenidas las micromuestras necesarias se inclu-
yen en resina y se realiza el estudio de su seccién transversal.
Mediante microscopia dptica se estudia el nimero, sucesion,
color y textura de las capas de pintura. A continuacién se re-

Figura 5. (a) imagen SEM obtenida mediante electrones retodispersados de la muestra del mando. (b) Espectro EDX de la capa 2. La presencia de aluminio indica

(a)

(©

aliza el andlisis quimico elemental de cada una de ellas emple-
ando el SEM-EDX.

Un e¢jemplo de método de trabajo lo podemos ver en el es-
tudio de la seccidén transversal de del manto azul de la Virgen
de la obra “Inmaculada” de Juan Conchillos (S. XVIII,
Museo San Pio V, Valencia, Espafia). Al observarla mediante
MO con luz dia y ldmpara de Wood aparecen cinco capas de
pintura: una correspondiente a la preaparicién parda y otras
cuatro a diferentes capas de pintura azul (figura 4). Ademds
en la imagen obtenida con ldmpara de Wood podemos obser-

que se trata de indigo. (c) Espectro EDX de una particula de azul esmalte de la capa 4. (d) espectro EDX de una particula de azul ultramar de la capa de acabado

(b)

(d)
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(a) (b)

Figura 6. (a) Imagen de la seccion transversal de la muestra obtenida con lampara de Wood. Se observa una espesa capa con presencia particulas fluo-
rescentes. (b) Lamina delgada de la muestra. La capa 3 espesa presenta transparencia y un intenso color rojo

Figura 7. Estratigrafia de una muestra de "El Grutesco-Alcdzar de San
Juan” (Joaquin Sorolla y Bastida, 1908). Sobre una preparacion gris, existe
una capa amarilla elaborada con colores mezclados en humedo

var la fluorescencia blanquecina que genera el albayalde y la
que genera el aglutinante.

El empleo del SEM-EDX ha permitido identificar los
pigmentos de cada una de las capas (figura 5). El artista
empled una preparacion parda de tierras y a continuacién
aplicé una capa de indigo, seguida de una de azul esmalte

y, para bafar, empleé el azul ultramar. Esta es una técnica
de ejecucién cldsica de la pintura azul. Se comienza apli-
cando el pigmento mds barato, el indigo, a continuacién el
siguiente mds caro, el esmalte, y para los retoque finales, el
autor empleo el ultramar, uno de los pigmentos mds caros
empleados en la época.

Otro ejemplo es el estudio de una muestra procedente
de un trazo oscuro sobre dorado del grifo de Reja de la
Capilla de la Magdalena (Catedral de Santo Domingo de la
Calzada, La Rioja). En este caso, el estudio de ldmina del-
gada mediante MO vy el uso del SEM-EDX han permitido
identificar una espesa capa roja compuesta de laca y 6xidos
de hierro (figura 6).

El dltimo ejemplo corresponde a la estratigrafia de una
muestra procedente de “El Grutesco-Alcdzar de San Juan”
(Joaquin Sorolla y Bastida, 1908). Se puede observar que la
técnica de ejecucion es totalmente diferente a los casos ante-
riores (figura 7). No aparecen capas bien definidas sino que
los colores han sido mezclados en hiimedo sobre la superficie
del lienzo. Por eso no hay una separacién nitida y se arrastran
y vuelven sobre si mismos los matices, dando lugar a una capa
amarilla con matices mds claros, oscuros y verdosos compues-
ta por amarillo de cadmio, amarillo orgdnico, verde de cromo
(viridiana), albayalde y blanco de cinc.

La microscopia éptica también se emplea para realizar en-
sayos de coloracién de proteinas y lipidos sobre las estratigra-
fias, lo que permite determinar la naturaleza del aglutinante
en cada una de las capas que componen la pintura (figura 8).
Este método no implica la destruccién de la estratigrafia por
lo que puede ser realizado antes o después del SEM-EDX.

4.2 Estudio de soporte pétreo.

El estudio del soporte pétreo tiene una gran importancia
en la pintura mural, escultura y monumentos. La microsco-
pia dptica con luz polarizada (MO) se emplea en el estudio
del soporte pétreo principalmente para:

Figura 8. Ensayo de tincién con fuchsina dcida. Permite detectar la presencia de un aglutinante proteico en la capa de preparacion de la muestra



Figura 9. (a) Lédmina delgada de una caliza bioclastica en la que se pueden ver foraminiferos y equinodermos. (b) Ldmina delgada de un mortero de yeso

concarga de carbonato calcico.

* El andlisis estratigrdfico que determina la presencia de
patinas y capas superficiales.

* El estudio de ldminas delgadas con el fin de realizar es-
tudios morfolégicos y de texturas a nivel de conjunto,
permitiendo la cuantificacién de morteros (relacién 4ri-
do-ligante), la clasificacién de rocas y la composicién
mineraldgica a partir de propiedades Spticas (figura 9).

La microscopfa electrénica de barrido (SEM-EDX) se uti-

liza en el andlisis del soporte pétreo para:

* El estudio de la composicién de pdtinas y capas superfi-
ciales observadas mediante MO.

* Los estudios de texturas y composiciones.

¢ Los estudios de biodeterioro.

* La evaluacién de tratamientos realizados a la piedra.

Un ejemplo es el estudio de la seccidn transversal de una
muestra procedente del patio del museo de Burgos (figura
10). Se trata de una roca caliza disgregada por la presencia de
yesos. En la seccién transversal se observa una costra oscura
sobre una pdtina parda, todo ello sobre la roca caliza. El estu-
dio mediante SEM-EDX indica que la patina parda estd com-
puesta de carbonato, calcio y tierras, mientras que la costra
oscura estd constituida por yeso.

La microscopia electrénica de barrido es de gran utilidad
para el estudio de las morfologias del soporte pétreo. En la fi-
gura 11a se puede ver una roca de calcita que presenta un
poro que ha sido rellenado por cristales de calcita esparitica y
en la figura 11b, las ldminas de una caolinita.

También se emplea para evaluar un tratamiento consoli-
dante sobre el material pétreo. En la figura 12a se observa un

(a) (c)

Figura 10. (a) Estratigrafia de la muestra. (b) Espectro EDX de la costra (c) Espectro EDX de la patina ocre
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(a)

Figura 11. Imagen de electrones secundarios del poro (a) de una roca caliza. (b) laminas de una caolinita.

@

Figura 12. Imagen de electrones secundarios de (a) tratamiento inadecuado de un consolidante sobre la roca. (b) De un tratamiento correcto

tratamiento inadecuado, ya que se puede observar como las
sales procedentes de la roca han roto el recubrimiento del
consolidante. Probablemente, la aplicacién del producto tapd
todos los poros de la roca, impidiendo que las sales tuvieran
una salida al exterior.

Por el contrario, en la figura 12b aparece una aplicacién
correcta de un producto consolidante, se puede observar
como éste recubre los granos de la roca uniéndolos unos a
otros, dejando los poros sin obstruir, libres para el flujo de
humedad y sales.

4.3 ldentificacion de fibras textiles y de papel

La microscopia éptica con luz polarizada (MO) es una he-
rramienta muy til para la caracterizacién morfoldgica de las
fibras textiles y papeleras empleadas, en lienzos y tejidos, y so-
portes documentales y bibliograficos, tanto de naturaleza ce-
lulésica como proteinica. Esta caracterizacién puede ser lon-

gitudinalmente como en su seccién transversal. En el estudio
longitudinal de las celulésicas es necesario realizar la tincién
de las muestras fibrosas para poner de manifiesto su estructu-
ra

La figura 13a muestra la imagen obtenida de una fibra de
lino mediante microscopia Gptica de transmisién. Se pueden
apreciar los nudos y crucetas caracteristicas de estas fibras. Las
fibras, en su seccién transversal (figura 13b), aparecen con as-
pecto poligonal con el canal interno en el centro.

Existen excepciones como el caso de las fibras de lino y c4-
flamo donde no es posible diferenciarlas desde el punto de
vista morfolégico. Es necesario estudiar la seccidn transversal
y ademds realizar ensayos microquimicos con el reactivo de
Schweitzer. Su accién sobre las fibras vegetales es la de disol-
ver la pared celular de las fibras y poner de manifiesto el ca-
nal interno de las mismas. El canal del lino es fino y serpen-
teante con tendencia a salir del interior de la pared celular (fi-
gura 14a), el del cdfiamo es de mayor didmetro y tiende a
contraerse sobre s{ mismo (figura 14b).



(a) (b)

Figura 13. (a) Imagen de una fibra de lino obtenida mediante microscopia optica de transmision. (b) Seccion transversal de un grupo de fibras de lino

(a) (b)

Figura 14. Ensayo microquimico con el reactivo de Schweitzer (a) Imagen de un canal de lino tras disolver la pared celular. (b) Imagen de un canal de ca-
hamo tras disolver la pared celular

()

Figura 15. (a) Imagen SEM de electrones secundarios de fibra de algodon (b) Seccion transversal de un grupo de fibras de algoddn. Imagen obtenida me-
diante MO de reflexion con luz dia

Las fibras de algodén muestran una morfologfa diferente. La microscopia electrénica de barrido tiene gran utili-
El algoddn se caracteriza por la torsién que presentan sus fi-  dad en la caracterizacién de la estructura fisica de los pelos
bras (figura 15a). La seccién transversal tiene una forma arri-  y lanas asi como determinar su estado de conservacidén (fi-

fionada con el canal en un centro (figura 15b). gura 16).

(b)
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Figura 16. (a) Imagen obtenida de tres fibras de lana verde. (b) Imagen SEM de electrones secundarios de fibra de lana. En ambos casos son apreciables

las escamas de la fibra

4.4. Estudios metalograficos

Las técnicas metalogréficas permiten conocer la composi-
cién quimica y la estructura interna de los metales y las alea-
ciones. Los estudios metalograficos aplicados a bienes cultu-
rales se han revelado de gran importancia para el conocimien-
to material de la obra, asi como para determinar las técnicas
empleadas en su fabricacién. Ademds, son de capital impor-
tancia para seleccionar las técnicas de conservacién mds ade-
cuadas para cada obra.

Los estudios metalogréficos se sirven de numerosas técni-
cas analiticas, aunque este capitulo tratard sélo de las micros-
copias Gptica y electrénica de barrido.

La microscopia dptica se emplea para el estudio microes-
tructural de las aleaciones a partir de las que se deducen los pro-
cesos mecdnicos y térmicos a los que ha sido sometido el objeto
a lo largo de su fabricacién o ciclo de vida. También permite
identificar el tipo y grado de corrosién que estd afectando al ob-
jeto metdlico y determinar su estado de conservacién.

La preparacién metalogrifica para el microscopio éptico
se puede realizar sin toma de muestras, puliendo directamen-
te la superficie del objeto con una serie de lijas especiales de
grano cada vez mds fino. El proceso es mucho mds c6modo
cuando se dispone de algtin pequefio fragmento del objeto, y
en este caso se incluye en una resina para su pulido, lo que fa-
cilita tanto la preparacién metalografica como su posterior
observacién al microscopio éptico.

Una vez pulida la superficie se realiza un estudio al micros-
copio de las inclusiones, burbujas gaseosas, vacuolas y grietas.
A continuacién se ataca la superficie con una mezcla de reacti-
vos quimicos especificos para cada aleacién, la cual revela la es-
tructura metalografica al hacer visible los limites de grano del
metal. La forma de los granos, el tamafio y su disposicién es la
que proporciona la informacién sobre los procesos térmicos y

mecénicos que ha sufrido el objeto; martillado en frio, en ca-
liente, vaciado, recocido, laminado, perforado, etc.

La Microscopia Electrénica de Barrido, junto con el
Microndlisis de los Rayos X (SEM-EDX), constituye otra po-
derosa herramienta indispensable para la caracterizacién mi-
croestructural y composicional de los objetos metélicos. La
tnica limitacién en esta técnica la impone el tamafio de la c4-
mara de vacio donde se debe introducir la muestra.

Esta técnica permite obtener una informacién topografi-
ca valiosisima que documenta las huellas de trabajado dejadas
sobre la superficie del metal, procesos de desgaste por el uso,
etc.. . Estos datos se obtienen sin necesidad de preparacion de
muestra gracias a la naturaleza conductora del metal, excep-
tuando los objetos recubiertos por patina que requerirdn de la
metalizacién de la pieza para ser estudiados por esta técnica
(recubrimiento de la superficie con oro o carbén).

Si se requiere un estudio de la microestructura es necesa-
rio realizar una preparacién metalografica tal y como se des-
cribfa anteriormente para la microscopia éptica, mediante
pulido y ataque quimico de la superficie. A menudo se apro-
vecha la misma preparacién metalogréfica empleada en el es-
tudio por microscopfa éptica. Con este tipo de preparacién se
reconocen las estructuras metalograficas caracteristicas de de-
terminados procesos térmicos y/o mecdnicos que permiten
determinar la tecnologia de fabricacién del objeto.

Por otro lado, el espectrémetro de energias dispersivas de
Rayos X acoplado al microscopio electrénico permite la posi-
bilidad de observar una zona de la muestra y simultdneamen-
te realizar el andlisis quimico elemental, lo que la convierte en
uno de las técnicas de microandlisis mds empleadas.

La figura 17a corresponde a la seccién transversal pulida y
sin atacar de una muestra de hierro de la reja de la Capilla de
Santa Magdalena (Catedral de Santo Domingo de la Calzada,
La Rioja). En ella se distingue el metal base en tono anaran-



()

Figura 17. (a) Imagen obtenida mediante microscopia optica de la seccion transversal de la muestra de hierro sin atacar (X5) b) Imagen obtenida median-
te microscopia optica de la seccion transversal de la muestra de hierro después de ser atacada con nital(X20)

Figura. 18. Imagen de microscopia electronica de barrido en modo de elec-
trones retrodispersados de una seccién transversal de la muestra de hierro.

(a)

jado y un elevado niimero de inclusiones de color grisiceo de-
formadas segun la direccién de trabajado. En la capa externa
de la matriz metélica aparece una capa de corrosién de color
gris en la imagen. Al atacar la muestra con nital (C;HsOH-
HNOj3 ) se revela una estructura monofisica de ferrita (hie-
rro a) formada por granos poliédricos que indica que el me-
tal ha sido sometido a un tratamiento térmico denominado
recocido. Este proceso consiste en calentar al metal hasta una
temperatura determinada y mantenerla durante largo tiempo,
lo que libera las tensiones acumuladas por el trabajado del
metal a la vez que ayuda a homogeneizar la composiciéon de
la aleacién (figura 17b).

El estudio en el microscopio electrénico de barrido con
microandlisis mediante espectrometria de dispersién de ener-
gfas de rayos X ha permitido conocer la composicién quimi-
ca de la matriz metélica, hierro, y de la capa externa de 6xi-
dos de hierro que recubre la chapa (figura 18). El andlisis qui-
mico de las inclusiones indica que todas estdn compuestas por
silicatos (figura 19).

Figura 19. (a) Imagen de microscopia electrénica de barrido en modo de electrones retrodispersados. Detalle de la deformacion de las inclusiones por tra-

bajado (b) Espectro EDX de una inclusion

(b)
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Figura 20. Fotografia de microscopia dptica del fragmento de espejo
pulido (x50

Otro interesante estudio metalogrifico fue el realizado en
un fragmento de espejo procedente del Alcdzar omeya de
Amman. El ataque quimico para revelar la estructura metalo-
gréfica fue realizado con una disolucién de cloruro férrico
(FeCls) en etanol. En la figura 20 se observa una estructura
estratificada en la que se alternan dos fases, una de color gris
claro indicada como niimerol en la figura y otra gris oscuro,
indicada como niimero 2. Se aprecian glébulos de un tercer
componente disperso por toda la estructura y se ha indicado
con el nimero 3 en la figura 20.

Para la identificacién de las fases ha sido fundamental la
informacién sobre la composicién quimica del microscopio
electrénico de barrido (estudio realizado por D2 Montserrat
Algueré Borrds, Departamento Cientifico de Conservacidn,
IPHE). En la figura 21 de nuevo se indican las fases 1 y 2 que
han podido ser identificadas tras su andlisis quimico elemen-
tal. La 1 es la fase h (CugSns) y la 2 es la fase e (CusSn). Los
nédulos sefialados en la figura 20 con el nimero 3 estdn com-
puestos por plomo, que al ser pricticamente insoluble en el
resto de constituyentes se presenta formando glébulos disper-
sos en ambas fases.

(a)

Figura 21 ./magen de microscopia electrdnica de barrido en modo de elec-
trones retrodispersados. del fragmento de espejo

El espejo estd compuesto de un bronce plomado con alto
contenido en estafio, siendo esta composicién la responsable
de las propiedades reflectoras de la pieza imprescindibles para
cumplir su funcién de espejo. Por otro lado este tipo de alea-
ciones sélo pueden ser trabajadas en caliente al ser demasiado
fragiles para resistir un trabajado en frio.

Esta metodologfa de andlisis también se aplica a la orfebrerfa.
Durante el proceso de intervencién de la Cruz Alzada de la
Colegiata de Osuna (Sevilla) los estudios analiticos fueron decisi-
vos para discernir entre los elementos originales de la obra (alea-
cién de 92% en plata y el 8% en cobre) y los afiadidos en inter-
venciones posteriores (88% en platay 12% en cobre). Ademds ha
contribuido al conocimiento de la técnica de ¢jecucién de la obra,
asi como a la evaluacién de su estado de conservacién.

La técnica de dorado empleada en la Cruz se ha determina-
do gracias a la deteccién de trazas de mercurio en la superficie
metdlica que indica un dorado al fuego (figura 22 b). La téc-
nica consistia en la aplicacién de una amalgama de oro y mer-
curio sobre la superficie metdlica. Posteriormente se calentaba
hasta que el mercurio se evaporaba y quedaba una fina [4mina
de oro perfectamente adherida a la superficie de la plata.

Figura 22. (a) Imagen de microscopia electrénica de barrido en modo de electrones retrodispersados (b) Espectro EDX del dorado superficial con trazas

de mercurio

(b)



Figura 23. Imagen de microscopia electronica de barrido en modo de elec-

trones retrodispersados de la seccion fracturada de la Cruz de Osuna.

El estudio morfolégico de la seccién de algunas piezas en
las que se habian detectado fracturas mostré una alta porosi-
dad interna de la pieza, producto de una fundicién defectuo-
sa y que explica la rotura debido a su baja resistencia.

El estudio de microscopia electrénica de barrido es tam-
bién fundamental para conocer los elementos metdlicos que
forman parte de las obras textiles. Es muy ttil para determi-
nar la forma de elaboracién de hilos, lentejuelas y otros ele-
mentos decorativos, conocer la composicién del metal y las
alteraciones que presentan. Como ejemplo en la figura 24 se
observa una lentejuela perteneciente al Guidn Sacramental
del Sagrario (Sevilla). Al analizar la lentejuela se detectd la
presencia de tres elementos quimicos; plata, cobre y oro. Para
determinar la existencia del bafio de oro y descartar que este
elemento se encontrara en aleacién se analizé un corte trans-
versal, donde se analiza por separado el nicleo metdlico y el
recubrimiento superficial.

Figura 24: Imagen de microscopia electrénica de barrido en modo de elec-
trones retrodispersados de una lentejuela.

©)

Figura 25: (a) Imagen de microscopia electronica de barrido en modo de
electrones retrodispersados de la seccion transversal de la lentejuela. (b)
Espectro EDX del recubrimiento (c) Espectro EDX del metal base
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Con el corte transversal realizado en la lentejuela se deter-
mind que la composicién de la aleacién del metal base era de
un 98% de plata y un 2% de cobre, mientras que el recubri-
miento era oro.

5. Conclusion

La microscopia Sptica y la microscopia electrénica de ba-
rrido acoplada a un espectrémetro de fluorescencia de rayos,
son dos técnicas bésicas en las distintas dreas del Patrimonio
Histérico que se complementan entre si. Su aplicacién abar-
ca la pintura, policromfa, identificacién de fibras textiles y
papeles, soporte pétreo y metalurgia, y los resultados que pro-
porcionan son indispensables para la caracterizacién de las
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