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INTRODUCCION

Debido a la riqgueza cultural e historica con la que cuenta nuestro pais, la
preservacion de monumentos antiguos, representa un trabajo de suma
importancia, ya que constituyen el patrimonio cultural de presentes y futuras
generaciones, a la vez que son fuente de conocimiento.

Dichos monumentos han tenido grandes deterioros debido a su antigliedad:; la
degradacién de los materiales por el medio ambiente a través del tiempo, es un
fenémeno que abarca todos los ambitos de la actividad humana, los agentes de
deterioro se encuentran encabezados por la humedad y las variaciones de
temperatura.

A partir de la interpretacidon de las caracteristicas microestructurales y la
composicion quimica de los materiales podemos conocer sus propiedades y
también interpretar su procesamiento. En este caso es importante conocer el
proceso y las principales caracteristicas de los materiales para poder llevar a cabo
una mejor restauracién.(Fig. 1)

En particular, el estudio de las pinturas murales que datan de la Epoca
Virreinal, constituye una parte fundamental para el conocimiento del arte en
aquella época.

Las muestras a estudiar en esta tesis fueron tomadas de la Capilla de Santa
Maria Xoxoteco.

Xoxoteco se encuentra en la Sierra de Metztitlan (Figura 2) en el Estado de
Hidalgo y comresponde hoy al municipio de Metzquititian lugar por donde pasa la
carretera Méexico-Pachuca-Tampico.

El significado de Xoxoteco, en lengua nahuatl, es: "En la orilla de la verdura"
y efectivamente gqueda asi muy bien descrito el paraje en que se asienta la
poblacién.

ESTRUCTURA

PROPIEDADES PROCESAMIENTO

Fig. 1 Esquema de la ciencia en materiales
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Figura 2. Ubicacion de Santa Maria Xoxoteco

El objetivo de la presente tesis es la caracterizacion de una serie de
muestras de pinturas murales de la Epoca Virreinal, para conocer el tipo de
materiales de los cuales estadn constituidas y asi poder sugerir que técnica
pictdrica se utilizd en la elaboracion de las mismas, para llevar a cabo su
restauracion y conservacion.

Los colores que predominan en los murales de la Capilla y por lo tanto
fueron el objeto de estudio para esta tesis son: verde, amarillo, rojo, naranja, negro
y café.

El color verde ( se obtuvo del friso inferior, hojarasca); el color amarillo { se
obtuvo de la parte superior de la entrada, calvario); la muestra de color rojo ( fué
tomada del friso inferior, escudo); el color naranja ( se obtuvo del friso inferior,
bote pebeterc); el color negro ( se obtuvo del friso inferior, junto a la puerta de
sacristia); y por Ultimo la muestra de color café ( fue tomada del friso inferior, pie
de demonio).



La presente tesis esta ordenada de la siguiente forma:

La elaboracion de murales en ia Epoca Virreinal (siglo XVI) se describe en el
Capitulo 1.

En el Capitulo 2. Se realizé un analisis por Microscopia Optica para conocer
las propiedades fisicas de las pinturas.

Por medio de Microanaiisis a través de Microscopia Electrénica de Barrido
podemos conocer los elementos presentes en cada muestra asi como la
concentracion de los mismos, ademas de conocer la morfologia y el tamafio de las
particulas, que es lo que se muestra en el capitulo 3.

En el Capitulo 4.- Se pueden conocer compuestos 6 grupos mineralégicos
presentes en las muestras, esto por medio de la técnica de Espectroscopia de
Infrarrojo por Transformada de Fourier (FTIR).

Por medio de Difraccion de Rayos X se puede conocer la cristalinidad y la
composicién de las fases cristalinas, lo anterior se encuentra en el Capitulo 5.



CAPITULO 1.

ELABORACION DE MURALES EN LA EPOCA VIRREINAL
(SIGLO XVI)

1.1 BREVE RESENA DE LA ELABORACION DE MURALES EN LA EPOCA
VIRREINAL.

Para comprender la importancia que tuvo la pintura mural en los conventos
novohispanos del siglo XVI, no es suficiente realizar sélo los estudios estéticos,
tematicos o historicos de ella, pues existen dentro de estos mismos rubros, otros
aspectos de caracter fundamental todavia no evaluados, que pueden contribuir a
la comprensién de varios problemas que surgieron en torno a las tareas en que
tomaron parte frailes e indios.

Manuel Toussaint escribié:

"La pintura se us6 con gran abundancia en los primeros tiempos para predicar
a los indios", pero también consider6 que los indigenas necesitaban ser atraidos
por los monasterios que construyeron bajo la direccidon de los misioneros; "era
indispensable que los nuevos templos fueran atractivos, que llenasen la
imaginacién de los indios y por ningan motivo fuesen inferiores en esplendor a los
teocallis (lugar de reunién para practicar su religién los indigenas) que adn por
muchos sitios se veian.

Para fundamentar la idea de que los responsables de la pintura mural fueron
los indigenas jovenes. Primero se estudia la trascendencia que tuvo e! encalado
de los muros, tanto si se prepararon para pintar sobre su superficie los temas
decorativos y las escenas religiosas, como si tal trabajo se hizo para conservar en
buen estado las paredes. En segundo lugar se analiza la magnitud de la superficie
pintada; se explica su importancia en relaciéon con los factores econdémicos,
sociales y religiosos.

Al caer Tenochtitlan, en 1521, los mexicas y todos los pueblos dominados por
estos, en 10 que hoy es la Repulblica Mexicana, quedaron bajo el control de
Hernan Cortés, quien escribié al Rey Carlos V pidiéndole que enviara frailes para
implantar la religion cristiana en los nuevos dominios de Espana.

Los primeros frailes aprendieron el nahuatl por ser el idioma mas conocido y
con mayor difusién, a causa del dominio que ejercian los mexicas sobre otros
pueblos. Los indigenas eran intensamente religiosos y el sacrificioc humano era
una de las principales muestras de devocion a los dioses que adoraban. Este
hecho horrorizd a los frailes, por lo cual se propusieron destruir las creencias
ancestrales.

La tarea no fue facil, puesto que los sacerdotes indigenas, llamados por ios
espafioles "papas" o "alfaquies”, predicaban en contra de los europeos vy
amenazaban a su pueblo con castigos si traicionaban a sus dioses.

Ante tales hechos, los misioneros después de uno o dos afos que les tomo
aprender el nahuatl suficiente para predicar, empezaron a recoger nifios y jévenes
indigenas para convertirlos a la religion cristiana.
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El lugar principal de estas reuniones eran los claustros, pues alli, a la
manera medieval, crearon los frailes la escuela interna: en ella vivian y comian los
nifos y jovenes, hijos de los gobernantes y de la clase noble, para poder
educarlos con mayor esmero.

En los atrios de los conventos se encontraba la escuela externa, en la que
diariamente, dos horas por [a mafana, se ensenaba la doctrina a los hijos de las
clases bajas.

La serie de enfermedades traidas por los espanoles influyd en el animo de
los misioneros para acelerar la evangelizacién de los indigenas, a causa de que
habia decesos de los mismos en grandes cantidades sin haberse convertido ni
bautizado.

El factor economico influyé igualmente en la evangelizacion puesto gue los
frailes no disponian de dinero alguno, y aungque la autoridad espafiola les
ayudaba con lo indispensable, la gente de las poblaciones donde se establecian
para iniciar {a cristianizacidon les proveia de todo. Para la construccion de los
conventos, los indigenas proporcionaron todos los materiales y su fuerza de
trabajo.

Entre 1540 y 1558, las érdenes mendicantes de Franciscanos, Dominicos y
Agustinos ya habian construide 160 conventos en total. En los mas importantes,
se habia realizado gran numero de pinturas murales, cuya superficie se ha
calculado entre 250 y 400 mil metros cuadrados, correspondiendo entre mil a tres
mil metros cuadrados por edificio.

Es conveniente aclarar que en la evaluacién de las superficies no se
tomaron en cuenta algunas partes de los conventos tales como las bovedas
interiores o las exteriores pensando que en varios de ellos hubo techumbres de
madera, lo mismo que en los corredores de los claustros y también se
exceptuaron las superficies de las capillas abiertas.

Para lograr esta gran tarea de las pinturas murales, los misioneros
planearon cuidadosamente los ciclos con las escenas del Nuevo y el Antiguo
Testamento que se representarian en los muros de los conventos. Todas ellas
tenian por objeto ensefiar, de manera "audiovisual" el significado de la vida de
JesUs y de la Virgen, asi como la de los santos, siempre en relacién con la
salvacion del ser humano.

Observados asi los hechos, es logico pensar que los misioneros, aun
contando con la ayuda indigena, no hubieran podido sufragar los gastos enormes
que supone la realizacion de miles y miles de metros cuadrados de pintura, si
hubiesen tenido que pagar a pintores europeos. Pero todavia mas significativo fué
el hecho de que durante el periodo en que hicieron falta las imagenes, el numero
de pintores de mediana categoria llegados a la Nueva Esparia era minimo, apenas
tres o cinco. '



Por medio de sus alumnos, los frailes supieron también que en las escuelas
del Calmécac (del nahuatl: "casas en hilera"), el uso de imagenes coloridas era
parte importante de la educacidn prehispanica, en sustitucion del alfabeto del cual
carecian, y se valian de ellas para ilustrar sus actividades por medio de figuras de
diverso tipo. Los indigenas de alto estrato social y los escogidos por sus
cualidades, desde muy nifios habian aprendido alli a expresar su historia, su
religion, su economia, sus leyes, el linaje de los sefiores, la astrologia indiana, las
interpretaciones de los suefios, la elaboracién y el uso de los calendarios. Esas
imagenes coloridas hoy llamadas cddices, fueron destruidos por los
conquistadores y por los misioneros, por considerarlos como cosas de idolatria. 2

En los Calmécac los indigenas estudiaban también las "artes u oficios
mecanicos", entre los cuales se encontraban la escultura, la pintura, la arquitectura
y la plumaria. Estudiaban las técnicas de pintar al fresco y al seco (tempie).
Conocian a la perfeccion el manejo de los colores, donde se obtenian y como se
preparaban. Al conocer las cualidades de la educacién indigena, los misioneros
adoptaron y adaptaron al sistema escolar monastico algunas de las normas
precolombinas. 2

Al emplear este sistema mixto de educacion fué muy sencillo ensefiar a los
jovenes pintores a realizar las escenas murales, y para ello emplearon como
modelos los grabados que contenian los libros utilizados por los frailes, como:

Los Libros de Horas, los diversos Comentarios, las ediciones de ia Biblia y muchos
mas.

Los frailes, aprovechando las excelentes habilidades de sus alumnos, se
apoyaron en ellos para pintar los monasterios de Tetzcoco, Tlaxcala, Huejotzingo,
Cuernavaca, Xochimilco, Tepeaca, Tepeapulco, Tlaimanalco, Cholula, entre otros.
La mayor parte de la técnica utilizada era al fresco, aunque también hubo obras al
temple (seco), como en las obras del Sotocoro de Tecamachaico, Puebla, debidas
al indigena Juan Gersén (1562). Otro detalle precolombino fue el intenso brufiido,
tanto de las pinturas como de los muros sin pintura de los monasterios.

Aungue hay una corriente critica que atribuye las figuras correctamente
realizadas a maestros europeos y las mas burdas a los indigenas, se puede
senalar finalmente que la realizacion de las pinturas monasticas del siglo XVI, se
debieron al artista indocristiano (el pintor de conventos que se formé en dos
escuelas: la prehispanica y la monastica).
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1.2 CAPILLA DE SANTA MARIA XOXOTECO.

La Capilla de Santa Maria Xoxoteco se encuentra en la Sierra de
Metztitlan en el Estado de Hidalgo.

La Iglesia es un prisma sencillo, en el interior de la misma las cabeceras
son rectangulares en su parte inferior, mientras que la parte superior es
semicircular en correspondencia con la béveda. El exterior de la Capilla esta
encalado de blanco mientras que el interior se encuentra totalmente cubierto por
pintura mural. 4

Las paredes laterales de la Capilla contienen un friso clasico del siglo XVI
y este se encuentra a la altura de una persona. Sobre él y hasta el arranque de la
boveda, se desarrollan las pinturas murales.

En la parte opuesta a ia entrada, esta representado el juicio final, la
creacién, el jardin del edén y la expulsion del paraiso.

En la parte superior de la entrada se encuentra la representacion de un
calvario, cabe recalcar que estas imagenes son de las mas deterioradas.

Algunas partes de los murales estan borradas o desprendidas totalmente y
muestran reposiciones fragmentarias de aplanado. En otras se ha Perdido el color
aungue es posible distinguir muy tenuemente las lineas del dibujo.

La mayor parte de la pared estuvo recubierta de cal, por lo tanto, no produce
todo su efecto al primer momento, y hay que permanecer un tiempo razonable en
el interior de la Capilla para acostumbrar la vista y hacer evidentes los contrastes
de lineas y de manchas de color, *

El pintor que elaboré estos murales estaba profundamente influenciado
de ideas de su época, tanto religiosas como artisticas.

Los dibujos de Santa Maria Xoxoteco tuvieron gran influencia entre las
gentes contemporaneas a su realizacion y entre quienes los observaron durante
generaciones. Normaron su pensamiento y su conducta, al hacer presente un
sistema de valores necesario para la existencia individual y de la sociedad.

El motivo por el cual se realizaron estos murales fué fundamentalmente
didactico. Se trataba de mostrar el contenido del cristianismo por medio de
imagenes.



1.3 TECNICAS PICTORICAS EMPLEADAS EN LA ELABORACION DE
MURALES DE LA EPOCA VIRREINAL (SIGLO XVI).

Pintura al fresco.- Una pintura al fresco no contiene ningun tipo de materia
organica que sirva de aglutinante a los pigmentos, estos se aplican suspendidos
en agua sobre un enlucido de cal que esté humedo. El enlucido es la uitima capa o
estrato que se aplica al muro;, es el que recibe a [a pintura y, por lo tanto, le
imprime sus cualidades de textura y color. Los coiores quedan fijos porque el
liquido que permanece dentro del eniucido busca un frente de evaporacion; al
llegar a la superficie el agua se evapora, pero el hidréxido de caicio contenido en
ella se deposita en la superficie y comienza a reaccionar con el biéxido de carbono
del aire, hasta construir una red microcristalina de carbonato de calcio. °
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Figurat1.3.1. Esquema bdésico de la estratigrafia de una pintura mural
{técnica al fresco)



Pintura al temple.- La pintura al temple utiliza una sustancia organica como
aglutinante de los pigmentos. Las reacciones quimicas que se llevan a cabo entre
el agua de cal y las gomas vegetales permite obtener una mezcla con la
viscosidad necesaria para manejar las diversas caracteristicas de la capa

pictérica.

1.—~MURD DE PIEDRAS CALIZAS PEGADAS CON CAL

Z.—MORTERO: CAL, SASCAB Y GOMAS VEGETALES

3.-ENLUCIDO: CAL, SASCAB Y GOMAS VEGETALES

4.—CAPA DE COLOR CON AGLUTINANTE CRGAMNICO
DE GOMAS VEGETALES

Figura 1.3.2. Esquema basico de |a estratigrafia de una pintura mural
(técnica ai temple)



En los pigmentos minerales se encuentran los colorantes cerdmicos que
generalmente son oxidos metalicos puros 0 mezclados y las arcillas colorantes.

Los agentes colorantes mas comunes se presentan en la Tabla 1.1

Color Agente colorante
Blanco Oxido de Estario
Calcita
QOxido de Zinc
Gris Agentes negros diluidos
Negro Mezclas de oOxido de  hierro,
cromo,cobalto
Oxido de Iridio
Amarilio Vanadatos de Circonio
Cromato de plomo
Sulfuro de Cadmio
Verde Compuestos de cobre
Verde tierra (Fe++)
Compuestos de cromo
Rojo Oxido ferrico mas 6xido de zinc
Cinabrio
Composiciones de cromo-estario
Naranja Cromato de plomo
Azul Compuestos de cobalto
Oxido de Titanio
Oxido de Niquel
Marrén Compuestos de hierro con titanio
Compuestos de Manganeso
Oro Oro metalico '
Plata Platino metalico
Parpura Composiciones de  Cadmio-Sulfuro-

Selenio

10




CAPITULO 2.
MICROSCOPIA OPTICA

2.1. FUNDAMENTOS DE LA MICROSCOPIA OPTICA.

El microscopio 6ptico se emplea en el andlisis de materiales y nos ayuda
a determinar las propiedades fisicas de los mismos. La observacién de las
secciones al microscopio dptico nos permite realizar un analisis general de las
estructuras de los materiales.

Al realizar los analisis en el microscopio dptico es importante saber que es
lo que se busca asi como también conocer los antecedentes de cada una de las
muestras (ubicacion, color, etc.), para poder obtener mejores resultados.

Con la Microscopia Optica se determinan algunas propiedades fisicas de los
componentes de cada muestra de pigmentos, en principio si es amorfa 6 cristalina.

En el caso de que sea cristalina se determinan propiedades fisicas de los
cristales como puede ser el color, transparencia; si el color esta dado por cristales
semejantes ¢ se trata de una mezcla de cristales de diferentes colores que
producen un color determinado.

Propiedades Opticas:

Transparencia.- Cuando las sustancias dejan pasar la luz y permiten ver
claramente los objetos a través de elias.

Color.- La sensacién de color depende, en el caso de iuz monocromatica,
solamente de |a longitud de las ondas de luz que llegan a la vista. Si la luz
consiste de varias longitudes de onda es, el efecto combinado de estas, a lo que
se debe la sensacidén de color. En general, el color que percibe la vista es el
resuitado de la mezcia de las ondas gue no se han absorbido.

Se entiende por luz no sdlo la radiacion electromagnética visible, sino también
la infrarroja y la ultravioleta,

La longitud de onda se expresa en unidades de longitud por ciclo; la unidad
de longitud depende del tipo de radiacion, como se muestra en |a tabla (2.1). 8

Tabla 2.1 Radiaciones del Dominio Optico

Tipo de Longitud (m) Unidad
radiacion
107 Nanémetro
Ultravioleta
Visible | 10° Micrémetro
10~ Milimetro
Infrarrojo

La Microscopia Optica nos permitic realizar ampiificaciones de

colores. Todas las muestras fueron fotografiadas con luz blanca (normal). Las
fotografias fueron tomadas en las zonas mas representativas de ias mismas.
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2.2. DESARROLLO EXPERIMENTAL.

2.21. EQUIPO UTILIZADO

Se utilizd un microscopio compuesto al cual se le adaptd una camara de
ocular. La camara encaja en la parte superior del cuerpo del microscopio sobre el
ocular.

Para obtener buenas fotografias, uno de los factores méas importantes es
usar un sistema de iluminacidén que proporcione iuz de intensidad suficiente para
sacar el 6ptimo rendimiento del sistema 6ptico del microscopio.

El microscopio compuesto funciona formando una imagen real amplificada
del objeto, por medio de una lente liamada objetivo, y luego observando esta
imagen por medio de una lupa a la que se llama ocular. ©

<]

IMAGEN REAL
INVERTIDA
Y AMPLIFICADA

OBJETO

IMAGEN VIRTUAL
INVERTIDA
Y AMPLIFICADA

Figura 2.1. Esquema basico de un microscopio compuesto

Ocular.- Es un tubo que se adapta dentro del tubo del microscopio, en la
parte superior esta colocada una lente ocular y en la inferior una lente de campo.
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Objetivo.- El objetivo acromatico se emplea generalmente para el estudio de
cristales, fragmentos 6 secciones delgadas.
a).- Las principales caracteristicas de un objetivo son: la amplificacién inicial,
la longitud focal y la distancia de trabajo.
b).- La amplificacion de un microscopio se obtiene muitiplicando la
amplificacion del objetivo por ia amplificacion dei ocular.
c).- La distancia de trabajo es la que existe entre el objetivo, cuando esta
enfocado, y la parte superior de la muestra que cubre el portaobjetos.
Condensador.- La finalidad primordial de todo condensador es iluminar la
preparacién en la parte enfocada por el objetivo, de modo que el campo visual
presente una iluminacién uniforme.
Los microscopios con luz incorporada no llevan espejo. Ei sistema de
iluminacion se encuentra en el propio microscopio y tienen un condensador para la
luz emitida, colocado exactamente en el eje Optico del microscopio. ®

2.2.2 PREPARACION DE LA MUESTRA

1).- Se toman pequefios trozos de estuco.

2).- Se colocan en el portamuestras, tratando de que la superficie quede lo mas
plana posible.

3).- Muy cuidadosamente, se enfoca el ocular de la camara hasta que el reticulo,
generalmente una cruz central, se vea lo mas claramente posible.®

4).- Se enfoca el objetivo y lo que se vea enfocado en el ocular lo estara en la
camara.

2.3. RESULTADOS EXPERIMENTALES

Los resultados se presentan en las siguientes fotografias tanto de la superficie
como de estratigrafia para cada muestra, donde podemos observar los pigmentos
que producen el color de cada muestra y también se puede conocer el espesor de
la capa de pigmento.
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Figura 2.2 La seccibn ilustra el color verde. Se observa una superficie homogénea, donde el color
es producido por pigmento verde. La amplificacién es de 10X. Luz normal.
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Figura 2.3 Se observa el enlucido de cal y sobre este una capa de pigmentc verde.
Se hace notar el desplazamiento del color al interior del enlucido.
La amplificacién es de 10X. Luz normal
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Figura 2.4 Se observa un solo tipo de pigmento que es el que produce et color negro.
La amplificacion es de 10X. Luz normal.
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Figura 2.5 La seccién ilustra la capa de pigmento negro, la cual presenta un espesor
relativamente fino de 30 um. La amplificacién es de 10X. Luz normal.
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Figura 26 La seccion microscépica muestra el color naranja, el cual es producido por una

mezcla de pigmentos de color naranja y amarillo, cubiertos por una capa cristalina.
La amplificacién es de 10X. Luz normal.
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Figura 2.7 Fotografia donde se observa la capa de pigmento naranja, la cual tiene un
| espesor de 60 um. La amplificacion es de 10X. Luz nomal.
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Figura 2.8

La seccibn ilustra una superficie muy homogénea, es un solo tipo de pigmento el
que nos produce el color amarilio. La amplificacion es de 10X. Luz normal.
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Figura 2.9 La fotografia nos muestra la capa de pigmento amarilio la cual presenta un
espesor relativamente fino. La amplificacion es de 10X. Luz normal.
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Figura 2.10 La secci6n ilustra una superficie porosa del pigmento café,
se recurre a mezclar el pigmento café con el pigmento negro.
La amplificacion es de 10X. Luz normal,

22



W

Figura 2.11

La fotografia nos muestra un estrato de pigmento rojo sobre el enlucido de
cal. L.a amplificacion es de 10X. Luz normal.
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2.4 ANALISIS DE RESULTADOS

Por medio de la técnica de microscopia optica se determinaron
algunas propiedades de las pinturas como: si el color fue dado por una mezcla de
pigmentos, asi como el espesor de la capa de pigmento, aqui no se pudo
determinar la cristalinidad.

Es importante sefalar que todas las muestras de pinturas son muy
"duras”, excepto la muestra de la pintura verde.

Asi el color negro es producido por un solo tipo de pigmento negro y el
espesor de la capa de pigmento es de 30 um.

El color amarillo es producido por un solo tipo de pigmento con un espesor
sumamente fino.

El color naranja lo produce una mezcla de pigmentos de color amarilio y
naranja cubiertos por una capa cristalina y el espesor de la capa de pigmento es
de 60 um.

En el color verde se pudo observar que la pintura tuvo un mayor
desplazamiento al interior del sustratc (enlucido).

El color café lo produce una mezcla de pigmento café con pigmento negro y
se observa una superficie porosa.

El color rojo es producido por un solo tipo de pigmento.
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CAPITULO 3

MICROANALISIS A TRAVES DE MICROSCOPIA ELECTRONICA DE
BARRIDO

3.1 FUNDAMENTOS DE MICROANALISIS A TRAVES DE MICROSCOPIA
ELECTRONICA DE BARRIDO

3.1.1 MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO

El Microscopio Electrénico de Barrido, se utiliza para estudiar superficies de
sdlidos, el estudio por esta técnica es muy ventajoso, debido a que nos da
informacion de la morfologia de las muestras y sus beneficios son diversos

La Microscopia Electrénica es muy versatil se emplea en diferentes campos
y uno de ellos es la ciencia de los materiales.'®

La Microscopia Electronica de Barrido (SEM) consiste en la interaccién de un
haz de electrones que barre la superficie de la muestra y al chocar con ésta
produce, entre otros los siguientes procesos:

a).- Electrones Retrodispersados

b).- Electrones Secundarios

c).- Electrones Absorbidos

d).- Electrones Auger y Rayos X Caracteristicos.

Electrones Retrodispersados.

Son aquellos que se desvian del haz hacia atras debido a la dispersion elastica
por lo que el numero de electrones dispersados a un angulo dado dependeré de la
posicion del area donde incide el haz (dngulo de incidencia).

Si se barren distintas zonas de la muestra se tienen variaciones en la intensidad
de electrones retrodispersados a un angulo dado (dngulo de observacion), y el
resultado sera una fotografia de la topografia superficial de la muestra.

La intensidad del haz retrodispersado est4 determinada principaimente por la
probabilidad de que un electrén sea absorbido; entonces podemos esperar que la
intensidad del haz retrodispersado aumente cuando se incremente el numero
atéomico de los elementos que forman al sélido.

Electrones Secundarios.

Son originados en el sélido y emitidos como el resultado de excitacién atémica
por el haz primario, se caracterizan por tener un espectro de energias
comparativamente bajo en relacion al haz inicial.

Los electrones secundarios pueden escapar de la muestra y ser detectados
solo si son creados cerca de la superficie. ™
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Como es mas probable que los electrones secundarios emerjan de la
cima que desde un valle; entonces las sefiales de los electrones secundarios se
utilizan para las fallas de |a superficie de las muestras.

No todos los electrones secundarios son emitidos por el solido, sino que
existen también electrones de baja energia originados por colisiones inelasticas,
aunque no existe manera de distinguir los unos de los otros, por lo que todos los
electrones de baja energia son clasificados como secundarios. La emisién de
secundarios depende tanto de la densidad como topografia del sélido.

Electrones Absorbidos.

Los electrones que pierden tal cantidad de energia que no pueden salir del
sélido pueden ser detectados si se ponen electrodos en la muestra, de tal manera
que cuaiquier exceso de carga fluya a través de ellos a tierra.

Cualquier incremento local en el numero de electrones que abandonen e
solido (dispersados ¢ emitidos) causa el decremento correspondiente en la
corriente de absorbidos, por lo que la deteccion de estos electrones produce un
contraste complementario al obtenido por electrones retrodispersados y electrones
secundarios, al ser barrida la superficie de la muestra.

Electrones Auger y Rayoé X Caracteristicos.

Es de esperarse que se emitan Rayos X caracteristicos a las transiciones de
los electrones excitados por el haz primario y al contar con un espectrofotdmetro
apropiado y un detector de tipo Geiger 6 fotomultiplicador, se podra construir un
perfil de intensidades y conocer tanto los elementos gue componen la muestra, asi
COmo su concentracion; y es a lo gue se llama Microanalisis.

Podria suceder que, como alternativa el atomo excitado regresara a un estado
de energia menor emitiendo uno de sus electrones en vez de Rayos X. Tales
electrones, llamados Auger, se caracterizan por tener valores discretos bien
definidos de energia.
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HAZ INCIDENTE

ELECTRONES AUGER ELECTRONES RETRODISPERSADOS
ELECTRONES SECUNDARIOS
é_, RAYOS X
MUESTRA » ELECTRONES
ABSORBIDOS

Figura 3.1 Interaccion del haz electrénico con la materia.

3.1.2 MICROANALISIS

El Microandlisis es el método mas simple (y algunas veces el unico)
para analizar muestras microscopicas. Cuando electrones de energia apropiada
inciden sobre una muestra, causan la emision de Rayos X cuyas energias e
intensidad refativa, dependen de la composicion de la muestra. Se usa este
fenébmeno y los datos que proporciona para analizar el contenido elemental de
microvolimenes (esto es, unidades 6 centenas de micrémetros cubicos) es lo que
comunmente significa microanalisis.

Tiene otras ventajas también. Es sensible a bajas concentraciones, los
limites minimos de deteccién (MDL) estén abajo de 0.1% en el mejor de los casos
y tipicamente son menores de 1% y su rango dindmico es desde el MDL al 100%,
con una precision relativa det 1% al 5% a través del rango. El proceso que sigue a
la excitacion de la muestra por un electron cargado se le conoce como proceso de
emisién de Rayos X en donde las emisiones son recolectadas, clasificadas y
contadas a partir de esto se transforman en informacién analizable.'® Cuando un
especimen es excitado por electrones de suficiente energia, cada elemento en la
muestra emitira una unica y caracteristica forma de Rayos X. Bajo las condiciones
de andlisis dadas, el nimero de Rayos X emitidos por cada elemento lleva a una
relacion mas o menos directa a la concentracion de ese elemento. Para abundar
aun mas en esta técnica, aqui nos ocupamos solo del microandlisis de la energia
dispersiva en la cual las emisiones de Rayos X son clasificadas a través de

Microscopia Electrénica de Barrido. ) . _
ara formar una imagen por Microscopia Electrénica de Barrido se enfoca

un haz sobre una area muy reducida de la muestra y se barre la superficie de la
misma, moviendo el haz detectando en cada zona una intensidad promediada; y
es a lo que se le llama Microscopia Electronica de Barrido (SEM=Scanning
Electron Microscopy).
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3.2 DESARROLLO EXPERIMENTAL

3.2.1 EQUIPO UTILIZADO

Convertir las emisiones de Rayos X a informacién analizable, es el trabajo
de una serie de componentes electronicos, los cuales, al final, producen un
espectro digital de la radiacion emitida. El foton de Rayos X crea un pulso de
carga en un detector semiconductor, el pulso de carga es convertido en un pulso
de voltaje cuya amplitud refleja la energia det Rayo X detectado. Finalmente, este
pulso de voltaje es convertido en una sefial digital, la cual origina una cuenta para
ser anadida al canal corespondiente de un multicanal. Después de un tiempo, las
cuentas acumutadas de una muestra producen un espectro de Rayos X.

Obtener informacion cuantitativa de un espectro de Rayos X es
complicado. Algunos espectros producen picos falsos o causan verdaderos picos
espectrales mucho mas grandes o pequefios. Los picos muchas veces se
sobreponen haciendo dificil su solucion.

El analisis cuantitativo de un espectro se resume en 5 pasos.
1).- Conteo de los picos faisos.
2).- Identificacion de los elementos que dan origen al espectro.
3).- Remocidn del fondo.
4).- Amplificacion de los picos espectrales.
S).- El calculo de la concentracion de elementos es un proceso en el que se debe
tener presente los efectos entre elementos dentro de la muestra.

Se muestra esquematicamente las partes que se necesitan para la formacién
de una imagen en un Microscopio Electronico de Barrido (figura 3.2).
Se enfoca el haz sobre un area muy reducida de la muestra aproximadamente
10 nm, esto se hace colocando el &rea de observacidon en el foco de una lente
(Hamada objetivo), tos electrones emitidos por la muestra son recolectados por los
detectores apropiados, en general éstos son cajas de Faraday adaptadas a un
fotomultiplicador de centellec cuya sefial se amplifica sucesivamente y se utiliza
para modular la polarizacién de reja de un Tubo de Rayos Catédicos (TRC), de
manera que se establece una correspondencia uno a uno entre la cantidad de
electrones detectada y la intensidad del punto correspondiente en la pantalla de!
tubo. La imagen de la muestra finalmente se construye por medio de un generador
de barrido que detecta tanto et haz incidente como el haz del TRC, de manera que
a cada punto de area barrida de la muestra corresponde otro en la pantalla. La
amplificacion viene dada entonces como la razén entre el area barrida en la
pantalia y el area cubierta por el haz incidente de la muestra.
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Figura 3.2. Diagrama esquemético de un microscopio electrénico de barrido.

3.2.2 PREPARACION DE MUESTRAS
Para la preparacién de muestras se utilizaron dos metodologias.

1).- Para Microanalisis la preparacion de muestras fue de la siguiente forma:

a).- A cada una de las muestras se les agregd HCI diluido para la eliminacion
de carbonatos.

b).- La muestra es colocada en el portamuestras, adheriéndose a este con
cinta de carbono y de tal forma que la superficie de la misma quede
completamente plana.

¢).- Se coloca la muestra en la cdmara del microscopio para su estudio.
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2).- Para Microscopia Electronica de Barrido.

En el caso de formacién de imagenes en la microscopia electrénica
es necesario que la muestra sea una buena conductora de corriente eléctrica, es
por elio que se tomo otra serie de muestras y los estucos fueron adheridos al
portamuestras con una capa de pintura de plata y se les proporciond un bafio de
oro, asi la preparacion es de la siguiente forma:

a).- Se toman pequerios trozos del estuco sin ser triturados.

b).- La muestra se coloca sobre una barra cilindrica de latén, adheriéndose
a ella con una capa de pintura de plata.

c).- Se efectta un bario de oro (mediante la técnica de Sputtering) sobre la
muestra.

d).- Se coloca la muestra en la camara del microscopio para su estudio.

3.3 RESULTADOS EXPERIMENTALES

La caracterizacion de los pigmentos presentes en las pinturas, por medio de
Microanaiisis a través de Microscopia Electrénica de Barrido consisti® en
determinar los elementos presentes en las muestras asi como la concentracion de
los mismos, ademas se obtuvieron las micrografias donde se observa la
morfologia y tamario de las particulas presentes en los colores.

Los resultados se presentan en los siguientes espectros con sus respectivas
tablas, asi como las micrografias para cada pigmento.
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FS: 3381

Lsec ; 1560

SKa

CaKa

3.60 4.50 540 6.30 720 8.10 9.00

Figura 3.3 Espectro del pigmento Negro

Tabla 3.1 Elementos presentes en el espectro del pigmento Negro

EDAX ZAF Quantification {Standardiess)
Element Normalized
Element Wt% A% K-Ratio
CK 23.98 34.99 0.0475
0¥ 45.37 45.74 0.073%
Mg 0.36 G.26 0.00i5
A1K 0.39 0.25 0.0021
SiXK C.B2 0.5 0.00%7
S XK 13,70 7.%0 0.11%9¢
CakK 15.40 .74 0.1390
Total 100.00 100.00
Elemen! Nt Inte. Bkgd Inte. Inte. Error PB
C K 1B.63 0.4% 1.82 38.27
oK 86.75 1.5%0 Q.89 45.66
Mgk 2.94 6.50 B.53 0.4%
AlX 4.24 6.77 6.35 0.63
SiK 10.98 6.88 3.14 1.60
5 K 208.71 7.0% ¢.57 29.45
CaK 188.07 5.00 0. 60 37.61
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Label:PIGMENTO NARAMNJA HCI

Prat200L imec:200 14:51:23 2-10-97
SiKa

CiXa

119 2.19 3.19 4.19 519 619 | T.1% B8.1% 9.19 1019
FS: 2838 CPS : 1026 Cnts : 82 KeV :7.03

Figura 3.4 Espectro del pigmento Naranja

Tabla 3.2 Elementos presentes en el espectro del pigmento Naranja

Standardless, Elements ]
PEl Default Set : 1 : '

Element K Fatio Weight % Atomic %

CK 0.0043 0.432 0.754 '

O K 0.5032 50.320 €5.996

KaX C.GE19 6,192 5,651

Mak 0.0E586 5. 860 5.058

BiK 0.0087 0.867 0.674

5iK 0.31030 10.303 1.698

5K 0.0381 3.815 2.497

ClK 0.0880 B.802 5.210

KK C.0046 0.458 0.246

Ca¥ 0.2914 9.141 4.7B6

FeK 0.03B81 3.810 1.432

Total 100.000 100.000

Element HNet Inten Backgrd Inten Error P/B

CK 2.97 1.40 4.97 2,12
0K 58.38 2.5 0.95 21.23
NaK 25.89 4.33 1.50 5.98
MgK 3E.96 5.53 1.21 7.05
AiK .23 6.08 3.25 1.35
SiK 12:.79 6.49 0.66 18.77
S K 41.65 5.72 1.17 7.28
Cix 93.21 5.51 0.75 16.93
KK 4.66 4.84 4.53 1.00
CaK 92.83 4.91 0.73 18.983
FekK 22.67 3.18 1.59 7.13
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PIGMENTO YERDE HCI
LabelPIGMENTO VERDE HCI

Prst:200L Lsec:200 14:38:08 2.10-87

1.19 219 3.9 4.1% in 619 719 8.1% 219 10.19
FS5:3871 CPS - 1031 - Cnts : 132 KoV :1.94

Figura 3.5 Espectro del pigmento Verde

Tabla 3.3 Elementos presentes en el espectro def pigmento Verde

Standardless, Elements
PEI Default Set : 1

Elenent K Ratio Weight % Atomic %
CK 0.0126 1.260 2.233
0K 0.5299 52,991 70.495%
MgK 0.0050 0.502 0.438
AlK D.00T4 0.739 0.583
SiK 0.0219 2.192 1.661

, SK 0.1702 17.019 11.297
Clx 0.0052 0.520 0.312
K X 0.0025 0.250 0.13%
Cak 6.2332 23,319 12,383
FeK 0.0121 1.208 0.46C
Total 100.000 100.000

Elenent WNet Inten Backgrd Inten Error FP/B

. 2.28 3.05 3.1
CK 50,15 3.05 1.03 1€.44
MgK 2.72 4.59 7.03 ¢.59
AlK 5.73 5.66 1.16 1.0%
SiK 21.14 6.55 1.76 3.23
S K 151.57 5.91 C.59 23.67
ClK 4.49 5.95 5.13 0.75
K K 2.16 5.62 9.12 0.38
Cak 193.17 5.72 0.52 33.80
FeK 5.86 4.67 3.92 1.25
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FS : 4363 Lsec : 150

O Ka

SiKa

FeKa
FeKb

1.00 1.90 280 70 4.60 5.50 6.40 130 8.20 9.10

Figura 3.6 Espectro del pigmento Rojo

Tabla 3.4 Elementos presentes en el espectro del pigmento Rojo

EDAX ZAF Quantification (Standardless)

Element Normalized
Eiement Wt % At% K-Ratie
C K 45.22 51.68 G.10€3
o K 39.93 38.42 0.0782
Nak 0.53 0.3 0.0016
MK 1.32 .84 0.0058
ALK 3.42 1.85 0.90191
SiK 7.61 4.1% 0.0307
s K 1.43 0.€% 0.0111
K K Q.15 0.0 0.0013
cax 2.80 1.08 0.02€0
Fek 2.%% 0.71 0.0227
Total 100,00 100.00
Element Netinte, Bkgd Inte, Inte, Error PIB
K 76,53 0.%7 C.98 124.4¢
0K 154.5% 3.13 0.66 45.43
Fel 12.13 £.5% 2.69 2.3¢
NaK 5.03 6.89% 5.60 G.73
MgK 19.61 9.13 2.19 2.41
ALK £5.38 8.43 1.07 7.75
51K 1€%.27 9.33 0.65 17.72
5 K 2,83 B.7% 1.60 3.7
X K 2.2¢ 7.2 B.0S 0.4¢€
cakK 5%.40 §.78 1.12 2,96
Fek 27.18 2.54 l.64 12.70
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FS : 3670 Lsec ;180

C Ka
O Ka
CaKa
5 Ka
Kb
SiKa
Al
MgKa ICakKb

1.10 2.00 2.90 380 4.70 5.80 6,50 T4 8.30 9.20

Figura 3.7 Espectro del pigmento Café

Tabla 3.5 Elementos presentes en el espectro del pigmento Café

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normatized
Element Wt % At % K-Ratio
C K 51.61 61.95 0,.1851
oK 3€.72 33.12 0,0597
' MgK 0.53 0.32 0.0024
ALK 0.3¢ 0.19 0.0021
SiK 1.20 ¢.62 0.coss
S K 3.53 1.59 0.0314
CakK 6.04 2,17 0.0572
Tetal 100.00 100.00
Element Net Inte. Bkgd nte. Inte, Ervor P/B
C K 186.4¢€ Q.72 0.5 221.47
QK 130.58 3.91 0.67 38.48
MgK 106.41 B.55 3.42 i.22
ALK 5.05% 8.53 3.83 1.01
SiX 3€.35% .12 1.51 4.01
S K 117,¢%¢ 9.45 0.78 12.49
Cak 1€€.49 5.35 0.E4 31.10
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LaDelAMARILLO HCL

FS:537T3 Lsec : 150

L
s

- FeKa
R R e T e SRR,
SEiT o k!

1.00 1.90 280 3,70 4.60 5.50 6.40 7.30 8.20 $.10

Figura 3.8 Espectro del pigmento Amarillo

Tabla 3.6 Elementos presentes en el espectro del pigmento Amaritlo

EDAX ZAF Quantification (Standardless)
Element Normalized
Element Wt % At % K-Ratio
€K 10.21 17.30 ©.017:
C K 45.24 57.53 0.0€71
Mgk 0.68 0.57 0.0026
SikK 0.62 0.45 0.0042
S K 17.96 11.40 0.1553
CaK 24.71 12.%4 o0.2182
FeK 0.58 Q.21 0.0049
Total 100.00 100.00
Elernent  Net inte, Bkgd Inte. Inte. Error P/B
C K 5.87 0.25 3.47 16.92
O K €£9.07 1.%3 0.99 45.64
Mgk 4.55 5.€9 5.74 0.80
5i¥ 7.08 10.12 4.78 0.70
s ¥ 238.2¢6 8,57 2.54 27.16
Ca¥ 60,75 5.33 0.51 48 .5%¢
FeK 32.04 3.25 €.74 0.53

36



Figura 3.9 Encontramos que en la micrografia de la pintura verde, se observan placas
sobrepuestas de 0.5 um de ancho por 2 um de largo que se asemejan a los feldespatos.
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Figura 3.10 En la micrografia de la pintura negra, se observan placas
sobrepuestas de 0.5 um de ancho por2 um de largo.
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Figura 3.11 En la micrografia de ia pintura naranja, se observan
aglomerados de 0.5 pm de didmetro.
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Figura 3.12 En la micrografia de la pintura amarilla, se observan cristales de
calcita aproximadamente de 1 um de didgmetro,
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Figura 3.13 La micrografia de la pintura café, contiene aglomerados de 0.7 um
de diametro.
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Figura 3.14 En la micrografia de la pintura roja se observan aglomerados de 0.4 um de
diametro.
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Tabla 3.7 Se presentan las formas encontradas en las diferentes pinturas.

Pintura Verde | Negra | Amarilla Naranja Café Roja
Estructura {Placas [Placas |Cristales |Aglomerados |Placas |Aglomerados
Sobre- | Sobre-
puestas |puestas

3.4 ANALISIS DE RESULTADOS

Por medic de la técnica de Microandlisis a través de Microscopia
Electronica de Barrido se determinaron los elementos presentes y el porcentsje en
peso de los mismos en cada muestra.

Esta técnica nos permitio realizar la caracterizacion de los pigmentos, asi el
pigmento café contiene: Ca (24%), S (3%), Si {(1%); el pigmento amarillo; Ca
(24%), S (17%); el pigmento negro: Ca (15%), S (13%), Si (1%); e! pigmento rojo:
Ca (2%), S (1%), Mg (1%), Fe (3%); el pigmento verde: Ca (23%), S (17%), Si
(2%), Al (1%), Mg (1%); el pigmento naranja: Ca (9%), S (3%), Si (10%), Na (6%).

Ademas nos ayudé a determinar la morfologia y el tamafio de las
particulas. Asi el color negro se caracteriza por tener una serie de placas
sobrepuestas de 0.5 pym de ancho por 2 um de largo.

El color verde tiene una serie de placas alargadas de 0.5 um de ancho por 2
um de largo.
El color naranja tiene aglomerados de 0.7 um de diametro.

El color amarilio tiene cristales de calcita de 1 um de diametro.

El color café tiene aglomerados de 0.7 um de didmetro.
El color rojo tiene agiomerados de 0.4 pm de diametro.
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CAPITULO 4.

ESPECTROSCOPIA INFRARROJA (FTIR)
4.1. FUNDAMENTOS DE LA ESPECTROS_COPiA INFRARROJA

Un espectro de absorcidoh infrarroja es totalmente diferente del de las
regiones ultravioleta y visible. Incluso para compuestos relativamente sencillos hay
una complicada disposicion de picos maximos y minimos. Sin embargo, es esta
multiplicidad de picos la que caracteriza al espectro; no hay dos compuestos que
den identicos espectros. De este modo, es ampliamente aceptada la identidad de
espectros de una muestra y una sustancia conocida como prueba de identidad de
composicion. La Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier se usa
para determinar la presencia de grupos funcionales especificos. '

También se ha convertido en un instrumento indispensable como fuente
de datos estructurales de sustancias orgénicas e inorganicas.
La espectrofotometria de infrarrojo involucra los modos vibracionales y
rotacionales de torsién y flexion de los 4tomos de una molécula.
El estudio de la region infrarroja y su interaccion con la materia abarca un
campo muy amplio, por lo cual se subdivide de acuerdo a los datos siguientes:

Tabla 4.1 Subdivision de la Region de Infrarrojo

Region de Infrarrojo Intervalo “de Frecuencias|Intervalo de Longitudes de
(cm™) onda {um)

Cercano 13,300,000 0.75-25

(arménicos) ,

vedio 4, 000400 2.9-25

(rotacidn-vibracion)

Céjano 400-20 25-500

(vibraciones de esqueleto)

Las ondas son producidas por radiaciones electromagneticas, y esto
permite estudiar ios movimientos vibracionales de las moléculas.

La longitud de onda se expresa en unidades de longitud por ciclo; la unidad
de longitud depende del tipo de radiacidn en este caso.

Tabla 4.2 Radiacién de Infrarmojo

Tipo de Radiacion | Longiud (m) Unidad

intfrarrojo 0 Milimetro

44




En la interaccion con la radiacién infrarroja, parte de la radiacién incidente
se absorbe a longitudes de onda especificas; la multiplicidad de vibraciones que
ocurren simuftaneamente produce un espectro de absorcion muy complejo que es
caracteristico solamente de los grupos funcionales que estan presentes en la
molécula y de la configuracién global de la molécula. Los atomos o grupos
atomicos de las moléculas estan en continuo movimiento unos con respecto a
otros. '

La espectroscopia infrarroja es usada para determinar los grupos
mineraldgicos presentes en una muestra, estos grupos vibran en forma Unica y
caracteristica de cada molécula, por tal razén se consideré necesario aplicar FTIR
como técnica de caracterizacién para las muestras de pinturas a analizar.

4.2 DESARROLLO EXPERIMENTAL
4.21 EQUIPO UTILIZADO

Los componentes basicos que caracterizan a todos los espectrofotometros
modernos {figura 4.1) son:
1).- Una fuente de radiacion infrarroja, que suministre la iluminacién incidente
sobre la muestra que se estudia.
2).- Un monocromador, que dispersa la energia radiante en sus muchas
frecuencias. Para la region infrarroja ordinaria se requiere la utilizacion de
materiales costosos y de purificacién, en general estos materiales son cristales
con redes de coordinacién ibnicas, tales como cloruro de sodio, bromuro de
potasio, cloruro de plata y bromoyoduro de talio. Las caracteristicas de absorcion
de cierto nimero de materiales dpticos empleados son en funcién de la longitud de
onda.
3).- Una serie de rendijas o aberturas, selecciona ia banda estrecha de frecuencia
que incide sobre el detector, transformando la energia de la banda de frecuencias
en una senfal eléctrica, que se amplifica lo suficiente para ser registrada.
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HAZ PRINCIPAL

PURGA DIFUSORA
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DE LA MUESTRA B

| ALIMENTACION
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DETECTGOR
INTERCAMBIABL

ESPEJO DETECTOR

Figura 4.1 Componentes de un espectrofotémetro tipico de infrarrojo.

Se usan como fuentes sdlidos calentados, y la deteccion de la radiacion es
conseguida por medio de dispositivos sensibles al calor. Para la dispersién del
calor se emplean frecuentemente prismas; estos estan construidos de materiales
transparentes al infrarrojo, tales como cloruro de sodio, fiuoruro de litio o fluoruro
de calcio. Debido a que la mayoria de estos materiales son atacados por el vapor
de agua, debe tenerse mucho cuidado en evitar el deterioro por esta causa,'®

Para enfocar la radiacion se emplean espejos concavos, mejor que lentes, a
fin de reducir pérdidas de energia y también a causa de que no se dispone de
buenas lentes acromaticas para este tipo de radiacion.

Se emplean dos tipos de materiales para suministrar la energia radiante,
necesaria para trabajar en la region infrarroja.

Estos materiales son 6 sustancias refractarias que se calientan al rojo, 6 un
arrollamientoc de hilo Nicrom que se calienta por resistencia hasta la
incandescencia.

La radiacion de estos materiales se emite con una distribucién de longitudes
de onda caracteristica de la temperatura de los mismos.

Se utilizd el espectrofotémetro NICOLET 910, él cual utiliza la region de
infrarrojo medio (4000-400 cm™), que utiliza un laser de He-Ne como fuente de
radiacion y es propiedad del Instituto de Fisica de la UNAM.
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4.2.2. PREPARACION DE LAS MUESTRAS
La preparacidn de las muestras se realizd de la siguiente forma:

1).- Se raspé el pigmento, con la menor cantidad de estuco posible.

2).- Se molieron las muestras hasta obtener un polvo fino.

3).- Se mezclaron con KBr en proporcién 1:10

(Se utilizo KBr porque es un medio dispersante que es perfectamente

transparente a la radiacion infrarroja)

4).- Se verifico que el portamuestras estuviera limpio

5).- Se colocaron en el portamuestras quedando la superficie plana

6).- Se analizaron en e}l espectrofotémetro

4.3 RESULTADOS EXPERIMENTALES

Los resultados obtenidos en la caracterizacién por medio de
espectroscopia infrarroja, consisten en los espectros de las diferentes muestras en
los que se muestran las bandas de absorcién asociadas a los minerales que
constituyen a las muestras; estas bandas se comparan con las encontradas en la
literatura y esta comparacién se presenta en las tablas para los diferentes
minerales encontrados. 7

Los resuftados se presentan a continuacién:
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Figura 4.2 Espectro del pigmento negro.
(C-Calcita, G-Yeso, a-anortita).
Tabla 4.3  Datos teéricos y experimentales correspondientes
al espectro del pigmento negro (cm™).
Pigmento Negro
Calcita (C) Yeso(G) anortita (a)
Tedrico |Experimental| Tedrico Experimental Tebrico {Experimental
1423 1456 3543 3541 1146 1132
876 879 3400 3400 1023 1020
712 710 662 667 758 773
1625 1618 606 597
1787 1794
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Figura 4.3 Espectro del pigmento naranja.
(C-Calcita, A-Albita, a-anortita).

Tabla 4.4 Datos tedricos y experimentales correspondientes
al espectro del pigmento naranja (cm™).

Pigmento Naranja
Calcita (C) Albita (A) anortita (a)
Tedrico |Experimental| Tedrico |Experimental Tedrico | Experimental

1423 1457 1150 1144 1146 1144
876 843 1035 1019 1023 1019
712 709 786 778 758 778
1787 1792 720 707 758 778
1625 1620
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Figura 4.4 Espectro del pigmento verde.
{C-Calcita, G-Yeso, Q-Cuarzo, h-Anhidrita).
Tabla 4.5 Datos te6ricos y experimentales correspondientes
al espectro del pigmento verde (cm™).
: Pigmento Verde
Calcita (C) Yeso(G) Cuarzo(Q) Anhidrita (h)
Teorico | Experim. | Teérico | Experim. | Teérico | Experim. | Tedrico | Experim.
1423 1456 3540 3541 1170 1146 1155 1146
876 872 3400 3400 1020 1020 677 667
668 667 668 667 693 597 600 597
1625 1618 606 597
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Figura 4.5 Espectro del pigmento rojo.
{C-Calcita, G-Yeso, A- Albita).
Tabla 4.6 Datos tedricos y experimentales correspondientes
al espectro de! pigmento rojo (cm™).
Pigmento Rojo
Calcita (C) Albita (A) Yeso(G)
Tedrico [Experimental | Teérico | Experimental Tedrico | Experimental
1423 1435 1035 1020 3540 3541
876 872 786 780 3400 3408
712 710 720 710 668 667
1625 1611 606 597
1787 1794
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Figura 4.6 Espectro del pigmento café.
(C-Calcita, G-Yeso, a-anortita).

Tabla 4.7 Datos tedricos y experimentales correspondientes
al espectro del pigmento café (cm™).

Pigmento Café

Calcita (C) Yeso(G) anortita (a)
Tebrico |Experimental| Teorico Experimental Tebrico | Experimental
1423 1449 3543 3541 1146 1139
876 872 3400 3400 1023 1013
712 710 668 667 758 780
1625 1618 606 604 607 604
1787 1794
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Figura 4.7 Espectro del pigmento amarillo
(C-Caicita, G-Yeso, a-anortita).
Tabla 4.8 Datos tedricos y experimentales correspondientes
al espectro del pigmento amarillo (cm™).
_Pigmento Amarillo
Calcita (C) Yeso(() anortita (a)
Tedrico |Experimental | Teodrico |Experimental Teérico |Experimental
1423 1483 3543 3541 1146 1146
876 872 3400 3400 1023 1027
712 703 668 667 728 703
1787 1794 606 597 664 667
1625 1618
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Tabla 4.9 Estructuras encontradas para los diferentes pigmentos.

Negro Cafe Amarillo [Naranja Rojo Verde
Calcita X X X X X X
"Albita X X
Anortita X X X X
Cuarzo X
Yeso X X X X X
Anhidrita X

4.4 ANALISIS DE RESULTADOS

Por medio de esta técnica (FTIR) se pudo determinar la presencia de
Calcita, Yeso y Anortita, en los espectros de los pigmentos Negro, Café y Amarillo.

En el espectro del pigmento verde se encontré Calcita, Yeso, Cuarzo y
Anhidrita.

A través del espectro del pigmentc naranja se determind la presencia de
Calcita, Albita y Anortita.

Y por ultimo el espectro del pigmento rojo nos proporciond la presencia de
Calcita, Yeso y Albita.
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CAPITULO 5.

DIFRACCION DE RAYOS X
5.1 FUNDAMENTOS DEL METODO DE RAYOS X

La técnica por difraccion de Rayos X se utiliza en campos como la
metalurgia, geologia, quimica organica e inorganica, ceramica, farmacia, medicina,
efc.

Los Rayos X se pueden definir como una radiacion electromagnética
producida por la desaceleracion en el impacto de un haz de electrones de gran
energia contra los atomos de un obstaculo. De acuerdo con |a longitud de onds, los
Rayos X se pueden clasificar en el intervalo de aproximadamente 10° a 100 A
(1A=10® cm), aunque para fines experimentales en difraccién de Rayos X, 0.5 a
2.5 A es suficiente. .

En efecto los atomos ordenados en los cristales, desvian los Rayos X
originando patrones de difraccidn a partir de los cuales se calculan los parametros
deseados.

A traves del fenémeno de difraccién de esta radiacion es posible determinar
que estructuras cristaloquimicas ( o sea la cristalinidad y la composicion de las
fases cristalinas) estan presentes en la muestra, ya que cada una de ellas produce
"picos" (reflexiones de Bragg) de difraccion caracteristicos.

La gran ventaja de la caracterizacién por difraccién de Rayos X, es que al
emitir estos sobre la muestra, se obtiene un difractograma caracteristico de cada
compuesto, esto quiere decir que para cada compuesto que se tenga en la
muestra este va a tener un patron de difraccion caracteristico.

El dispositivo comun en los laboratorios para generar la radiacién X se le
conoce como tubo de Rayos X. Consta basicamente de una fuente de electrones y
dos electrodos. El alto voltaje aplicado a través de electrodos acelera los
electrones hacia el anodo, al cual también se le llama anticatodo o blanco. Los
Rayos X son generados en el punto de impacto de los electrones con el 4nodo e
iradiados en todas direcciones. Los anticatodos mas utilizados estan hechos de
cobre, cobalto, molibdeno, plata y tungsteno.

Durante el impacto es posible producir dos tipos de espectros de Rayos X:
continuo y caracteristico. El espectro continuo se denomina asi porque su
intensidad varia de manera continua con la longitud de onda, posee un limite bien
definido en el extremo de longitudes de onda minimas de acuerdo con el voltaje
aplicado.

El espectro caracteristico estd formado esencialmente por radiaciones
cuyas energias varian de manera discreta. Este espectro se presenta después de
un voltaje determinado y superpuesto al espectro continuo.

La radiacién X siempre es parciaimente absorbida al atravesar la materia y
la intensidad del haz de Rayos X transmitido estara en relacién con ef coeficiente
de absorcion masico de Rayos X y el grosor del material que esta siendo
atravesado.
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5.2 METODO DE POLVOS

El método de Rayos X conocido como "Método de polvos”, se liama asi por
el uso de un espécimen policristalino, el cual puede tener muchas formas fisicas,
pero casi siempre es un polvo.

En el estado sdlido, las sustancias estan formadas por particulas (iones,
moléculas, atomos) que ocupan posiciones mas o menos fijas. Si estas posiciones
se repiten a intervalos regulares en todas las direcciones det espacio, se dice que
la sustancia es cristalina; pero si la ordenacidn de posiciones es iregular ya tPoca
distancia, como en los vidrios, se dice que la sustancia es amorfa ( 0 vitrea).

En la actualidad se han diversificado mucho las técnicas por difraccion de
Rayos X, pero en general, se emplean con dos objetivos principales:

a).- Estructuralmente.- Para conocer la constitucién de compuestos puros tales
como minerales, compuestos organicos, organometalicos, inorganicos, etcétera.
b).- Analiticamente.- Para la identificacién y determinacién, a veces cuantitativa,
de las fases presentes en las mezclas.

La difraccién de Rayos X por cristales se ha tratado mediante la Ley de Bragg,
se representa a los cristales construidos por familias de planos que actian como
espejos semitransparentes donde al incidir un haz monocromatico de Rayos X,
ocurre el proceso de la difraccion. Si el espaciamiento interplanar se denomina “d”
esta condicion se expresa por:

nA =2d senb

ecuacion conocida como Ley de Bragg, donde:
n= numero entero

d= distancia interpianar

8= angulo de Bragg

A= longitud de onda de los Rayos X incidentes.
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5.3 DESARROLLO EXPERIMENTAL.
5.3.1 EQUIPO UTILIZADO.

Difractdbmetro de polvos.

El difractometro esta constituido por un goniémetro para medir los angulos
de difraccion, el cual estd acoplado a un sistema de "conteo" y circuitos
electronicos para determinar la intensidad de ia difraccion a cualguier angulo.

La radiacion difractada recibida en el contador se transforma a pulsos
electronicos, los cuales son amplificados y alimentados a diversos circuitos para
su medicién ya sea en cuentas por segundo o0 mas comunmente en una grafica de
intensidad vs. angulo de difraccidn, a la que se le denomina “difractograma”. 1°

Detector

~
e

~ Goniémetro

Qrco

Lineg focal

a9

Figura 5.1 Geometria de un difractémetro de polvos.

Donde el haz de radiacion emitido por la fuente del tubo de Rayos X, pasa
a través de unas placas paralelas, una rejilla de divergencia e irradia la superficie
plana del espécimen. Todos los rayos difractados en el angulo de Bragg, por los
cristaiitos con la orientacién adecuada, convergen en la rejilla receptora, en el
conjunto de placas paralelas, en la rejilia de dispersion y en el detector.
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5.3.2 PREPARACION DE MUESTRAS

El éxito de un experimento de difraccién depende, frecuentemente, de Ia
preparacion adecuada del espécimen y del tipo de instrumento disponible. La
informacién contenida en un patrén de difraccién puede ser usada para: identificar
las fases de una muestra, cuantificar su contenido, calcular el tamario de cristalito,
etcétera, por lo que la preparacion del espécimen, estara en funcién del tipo de
informacion deseada. Los factores mas importantes que suelen afectar los datos
de difraccion son: tamafio y forma fisica de la muestra, presencia de orientaciones
en el cristalito, posicién de la muestra en el instrumento, posibles variaciones
composicionales inducidas durante el manejo de la muestra, etcétera.

Para la difraccion de Rayos X, las muestras se prepararon de la siguiente
manera:
1).- Se toma un trozo de estuco sin ser triturado.
2).- Se coloca la muestra en la cavidad de un portamuestras generalmente de
fondo plano, de tal forma que la superficie de la muestra quede completamente
plana con respecto al resto de la superficie del portamuestras.
3).- Se coloca el portamuestras en el difractémetro para su andlisis.
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§.3 RESULTADOS EXPERIMENTALES

Los resultados experimentales se presentan en los siguientes difractogramas
para cada pigmento, donde podemos conocer los compuestos presentes en cada
muestra.

Conociendo las distancias interplanares y la intensidad relativa se
consultaron las tablas Powder Diffraction File (PDF) para comparar valores
experimentales con tedricos y asi conocer los compuestos presentes en las
muestras. '

Se hace la comparacién de distancias interplanares tedricas con las
distancias interplanares experimentales donde:

dAted. = Distancia interplanar tedrica.
dAexp. = Distancia interplanar experimental.
I/lte6. = Intensidad relativa tedrica.

INexp. = Intensidad relativa experimental.
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Tabla 5.1 Analisis del difractograma de! pigmento negro comparando con tarjetas PDF.

*Ver Apéndice.

33-0311=Yeso.

dAteo dAexp. I/lteo IMtexp.
4.283 4272 100 100
3.799 3.795 17 18.7
3.065 3.060 75 50.6
2.873 2.868 45 406
2.789 2.782 10 11.7
2.685 2.678 35 35.1
2.495 2.492 11 15.6
2.219 2.215 15 19.5
2.086 2.082 25 19.5
1.899 1.890 15 18.7
5-0586=Calcita.

dAteo dAexp. I/iteo Iflexp.
3.86 3.79 12 17.8
3.035 3.027 100 100
2.495 2.492 14 10.9
2.285 2.284 18 21.9
2.095 2.082 18 30.1
1.913 1.910 17 32.8
1.875 1.876 17 19.1
1.604 1.604 8 15.0
1.525 1.524 5 54
1.440 1.439 5 54
39-0725=Hanebachita.

dAteo dAexp. I/iteo Iflexp.
5.36 5.564 46 29.1
3.157 3.156 100 100
2.973 2.969 10 17.6
2.820 2.782 17 352
2.625 2.626 60 52.9
1.958 1.953 14 23.5
1.851 1.876 25 35.2
1.806 1.809 15 235
1.676 1.681 9 235
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Figura 5.3 Difractograma del pigmento naranja con distancia interplanar experimental.

63




[\

~Theta - Scale INSTITUTO DE IMUVESTIGACIONES EN MATERJALES.

-3-Mar—1998 16:2€

= 1 T ] ] T cl T 1 1 1 L1 1] I 1
®
a ‘
0 i
>
:!
: }
L 1
it
1
|l
i
i
@ hi
=9 ;‘;
[ M
L ; i
f
|
.% o ¢
e |
B A ! _. i I
e & ;i j}
[ k| H ' H i
[+ 5 i ' il
9 g viio | : ' HHR ¢ ¢
1 ' At d ! : I DL A .
o] ] 2 vi oo B Vq N ) T i (B i\ N
® W ] M S e Y i "l o fh BOov 1w I AN
&. o AR s s e S i T T U VA L T S S L OO/ Sl LU LR LV AN
I T T 1 T I T T 1 T 1 T T
S 16 15 20 25 3% as 49 45 50 =13 (=15 65
- L= LABZET | Rl Vie L L=E T T ST TG0 L LSBT Reoom

Figura 5.4 Difractograma del pigmento naranja.

(C-Calcita, B-Basanita, g-Yeso, v-Glauberita, w-Hidroglauberita)

64



Tabla 5.2 Analisis del difractograma del pigmento naranja comparando con tarjetas PDF.,

*Ver Apéndice.
5-0586=Calcita.

dAteo dAexp Viteo I/lexp
3.86 3.848 12 8.5
3.035 3.028 100 100
2.095 2.092 18 292
1.913 1.909 17 26.8
1.875 1.873 17 19.5
1.626 1.624 4 6.09
1.604 1.603 8 97
1.625 1.5624 5 9.7
1.440 1.440 5 8.5
33-0310=Basanita.

dAteo dAexp I/iteo IVlexp
6.0 6.018 70 35
3.469 3.477 55 30
3.006 3.029 100 90
2.807 2.813 85 100
2.139 2.140 20 20
1.847 1.853 55 35
1.694 1.699 14 20
1.667 1.699 9 10
33-0311=Yeso.

dAteo dAexp /lteo l/lexp
7.63 7.594 100 100
4.283 4277 100 80
3.065 3.029 75 70
2.873 2.860 45 50
2.685 2.675 35 30
2.086 2.092 25 30
1.899 1.909 16 20
1.778 1.777 12 20
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Continuacién de Tabta 5.2

19-1187=Glauberita.

dAteo dAexp Viteo Iflexp
6.214 6.018 20 70
3.945 3.939 45 60
3.175 3.170 75 70
3.126 3.109 100 100
2.861 2.860 50 50
2677 2.675 60 70
2.346 2.343 20 30
2.036 2.032 20 30
2.006 2.004 40 30
24-1071=Hidroglauberita.

dAteo dAexp I/iteo I/lexp
9.2 9102 90 100
4.60 4.370 80 50
420 4277 60 33.3
3.52 3.477 60 33.3
2.25 2.215 60 33.3
1.79 1.777 40 50
1.67 1.699 50 33.3
1.52 1.524 30 50
1.38 1.356 30 50
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Tabla 5.3 Analisis del difractograma del pigmento verde comparando con tarjetas PDF.

*Ver Apéndice.

33-0311=Yeso.

dAteo dAexp I/iteo I/lexp
7.63 7.612 100 73.0
4,283 4.284 100 90.0
3.799 3.802 17 253
3.065 3.065 75 100
2.873 2.873 45 53.8
2.685 2.684 35 43.8
2.219 2.218 15 23.0
2.086 2.085 25 30.0
2.074 2.075 15 24.6
1.899 1.899 16 26.1
5-0586=Calcita.

dAteo dAexp I/lteo I/lexp
3.86 3.802 12 24.4
3.035 3.036 100 100
2.285 2.287 18 24.4
2.095 2.085 18 28.8
1.813 1.912 17 26.6
1.875 1.879 17 24 4
1.604 1.606 8 13.3
1.525 1.521 5 13.3
1.422 1.418 3 16.5
33-1181=Cuarzo.

dAteo dAexp I/iteo lexp
4.257 4.284 22 40
3.342 3.343 100 100
2.457 2.453 8 20
1.817 1.811 14 30
1.541 1.5651 9 20
1.375 1.386 7 20
1.371 1.386 8 20
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Continuacioén de Tabila 5.3

37-1496=Anhidrita.

dAteo dAexp I/lteo Viexp
3.499 3.494 100 100
2.849 2.873 29 75
2.328 2.287 20 25
2.209 2.218 20 25
1.869 1.879 16 25
1.648 1.645 15 25
21-0958=Paligorskita.

dAteo dAexp l/iteo IVlexp
10.4 10.48 100 100
6.36 7.612 20 40
4.46 4.742 20 40
414 4.284 18 40
2.58 2.595 10 20
2.50 2.495 12 20
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Z-Theta - Scale INSTITUTO DE INUVESTIGACIONES EN MATERIALES. 11-Mar-1998 15:53

= T T 1 1 T 1 i T E 1 T T 1
a e
- ]
1
3 ]
l.!
i
i
1
L ;1 .
H
i
1
|
i
@ i
o g
5 X

g |
|

/]
g ¢ cgl ;
| | O
N | CIN I AR *
| ol | |1 i ¢
i | S8 N I e 9
o i IFI V"f‘ o e ﬁi L | | i
:Ej\..«ﬂ ¢ ¥| ! J"\-lmf‘.:‘”illjlml Llffu‘fu ﬂj ’E"'KJIJ‘L-‘JI U-"w'&t( IJ-N ‘J'..f\_..l 'f‘..ﬁ.;\._miw ""‘5/_/‘ E.r..)._r L”m..r\.l‘\h
5 10 15 28 25 36 35 40 a5 58 55 68 65
& MW=-MURO=-1 | RaL MJR2~1 (CT: 1.2z, 22'9.5184g , WL: . _.S40&f/c, T RI=1~10%

Figura 5.6 Difractograma del pigmento rojo.

(C-Calcita, g-Yeso)
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Tabla 5.4  Analisis del difractograma del pigmento rojo comparando con tarjetas PDF.

*Ver Apéndice.

33-0311=Yeso.

dAteo dAexp. Ifiteo I/lexp.
7.63 7.535 100 89.5
4.283 4.261 100 72.9
3.799 3.903 17 18.7
3.065 3.055 75 100
2.873 2.862 45 45.8
2.495 2.489 11 18.7
1.899 1.907 16 35.4
1.879 1.872 12 43.7
1.620 1.625 9 10.4
1.439 1.437 5 12.5

5-0586=Calcita.

dAteo dAexp. I/iteo I/lexp.
3.86 3.903 12 10.4
3.035 3.025 100 100
2.495 2.489 14 21.9
2.285 2.281 18 31.4
2.095 2.091 18 29.5
1.913 1.907 17 20.0
1.875 1.872 17 31.4
1.604 1.602 8 18.0
1.440 1.437 5 13.3
1.422 1.418 3 8.57
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2-Theta - Scale INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES.
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Figura 5.6 Difractograma del pigmento café con distancia interplanar experimental.
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2-Theta - Scale INSTITUTO DE INUESTIGACIONER EN MATERIALES. 11-Mar-1998 15:59
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Figura 5.7 Difractograma del pigmento café.

(C-Cailcita, H-Hanebachita, g-Yeso)
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Tabla 5.5  Analisis del difractograma del pigmento café comparando con tarjetas PDF.

*Ver Apéndice.
5-0586=Calcita

dAteo dAexp. Witeo I/lexp.
3.86 3.791 12 17.4
3.035 3.030 100 100
2.495 2.490 14 159
2.285 2.281 18 23.4
2.095 2.088 18 227
1.913 1.909 17 12.8
1.875 1.874 17 19.6
1,604 1.602 8 12.8
1.525 1.523 5 7.5
1.440 1.438 5 7.5
33-0311=Yeso

dAteo dAexp. I{lteo Ilexp.
7.63 7.582 100 50.0
4.283 4.268 100 87.5
3.799 3.79:1 17 25.0
3.065 3.030 75 100
2.873 2.867 45 51.1
2.685 2677 35 29.5
2.219 2.214 15 9.09
2.086 2.088 25 318
2.074 2.073 15 19.3
1.899 1.897 16 9.09
39-0725=Hanebachita

dAteo dAexp. l/iteo Iflexp.
3.157 3.148 100 100
2.973 2.867 10 26.3
2.6254 2.627 60 36.8
2.2048 2.214 11 21.0
1.9585 1.952 14 21.0
1.8511 1.874 25 31.5
1.8065 1.808 15 21.0
1.6760 1.677 9 15.7
1.5207 1.523 8 15.7
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Figura 5.7 Difractograma del pigmento amarillo con distancia interplanar experimentai.
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2-Theta - Scale INSTITUTO DE INUESTIGACIONES EN MATERIALES. 11-Mar—1993 15:58
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Tabla 5.6 Andiisis del difractograma del pigmento amarilio comparando tarjetas PDF.

*\Ver Apéndice.

33-0311=Yeso.

dAteo dAexp. liteo ilexp.
7.63 7.564 100 45.6
4.283 4.268 100 100
3.799 3.788 17 15.2
3.065 3.057 75 94 4
2.875 2.865 45 53.6
2.789 278 10 13.6
2685 2676 35 44
2.597 2.589 6 8
2.495 2.491 11 20
2.452 2.447 6 10.4
5-0586=Calcita.

dAteo dAexp. l/lteo I/lexp.
3.86 3.788 12 12.1
3.035 3.023 100 100
2.495 2.491 14 41.4
2.285 2.282 18 31.1
2.095 2.079 18 36.5
1.913 1.909 17 21.9
1.875 1.875 17 34.1
1.604 1.604 8 17.0
1.525 1.527 5 12.1
1.440 1.438 5 14.6
39-0725=Hanebachita.

dAteo dAexp. I/iteo I/lexp.
3.157 3.157 100 100
2.6254 2.589 60 40
2.2048 2.214 11 20
1.9585 1.952 14 20
1.8511 1.875 25 30
1.8065 1.808 15 20
1.6760 1.680 9 10
1.6182 1.619 8 20
1.5207 1.527 8 20
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5.4 ANALISIS DE RESULTADOS.

La técnica de Difraccién de Rayos X nos permitié determinar las fases
cristalinas presentes en las muestras.

Se obtuvieron difractogramas caracteristicos para cada componente
presente en las muestras.

Al hacer la comparacién de distancias interplanares tedricas con distancias
interplanares experimentales se determind la presencia de Calcita, Yeso y
Hanebachita en los difractogramas de los pigmentos Negro, Café y Amarillo.

En el difractograma del pigmento rojo se determino la presencia de Yeso y
Calcita.

En el difractograma del pigmento verde se determiné la presencia de un
mayor numero de compuestos como: Calcita, Yeso, Cuarzo, Anhidrita y
Paligorskita.

Por dltima el difractograma del pigmento naranja nos determiné la presencia
de Calcita, Basanita, Yeso, Glauberita e Hidroglauberita,

Tabia 6.7 Estructuras quimicas presentes, determinadas con Difraccion de
Rayos X.

Colores Presentes

Estructuras |Verde Negro Amarilio |Naranja |Café Rojo
Quimicas
presentes
Calcita X X X X

Yeso X X X X X X
Hanebachi- X X X

ta
Cuarzo
Anhidrita
Paligorskita
Basanita
Glauberita
Hidroglaube
rita

X[

>X[X[Xx

30




CONCLUSIONES

De acuerdo con los resultados obtenidos en las diferentes técnicas
utilizadas para el analisis de los pigmentos que conforman las pinturas murales, se
concluye lo siguiente:

a).- Por Microscopia Optica se observo que un solo tipo de pigmento produce et
color negro y el cual tiene una capa de pigmento con un espesor de 30 um; por
Microanalisis a través de Microscopia Electrénica de Barrido se determinaron los
elementos presentes asi como el porcentaje en peso de los mismos y se identifics
un contenido de Ca (15%), S (13%), Si (1 %), ademds se observé que tiene placas
sobrepuestas de 0.5 um de ancho por 2 um de largo; por Difraccion de Rayos X se
le detectd yeso y calcita que coincide con lo detectado por Espectroscopia
Infrarroja con la cual se detecté la presencia de caicita, yeso y anortita.

b).- El color café es producido por una mezcla de pigmento café con pigmento
negro y se observd una superficie porosa esto, a través de Microscopia Optica;
por Microanalisis a través de Microscopia Electrénica de Barrido se identifics un
contenido de Ca (24%), S (3%), Si (1%), también se observaron aglomerados de
0.7 um de diametro; por Difraccion de Rayos X se le detecté: calcita, yeso y
hanebachita lo anterior coincide con Io detectado por Espectroscopia Infrarroja
como lo es calcita, yeso y anortita.

c).- El color amarilio es producido por un solo tipo de pigmento y tiene una capa
de pigmento sumamente fina esto se observd por Microscopia Optica; por
Microanalisis a través de Microscopia Electronica de Barrido se identificé un
contenido de Ca (24%), S (17%), ademas en esta muestra se observaron cristales
caracteristicos de calcita de 1 pm de diametro; por Difraccion de Rayos X se
detectd la presencia de caicita, yeso y hanebachita donde se observa que algunos
compuestos coinciden con lo detectado en Espectroscopia Infrarroja como lo es la
caicita, yeso y anortita.

d).- Por Microscopia Optica observamos un estrato muy fino de pigmento rojo
sobre el enlucido de cal y el color es producido por un solo tipo de pigmento; por
Microandlisis a través de Microscopia Electronica de Barrido se identificé un
contenido de Ca (2%), S (1%), Mg (1%), Fe (3%), ademas se observo que tiene
aglomerados de 0.4 um de diametro; por Difraccion de Rayos X se detecto Ia
presencia de yeso y calcita, lo que se confirma con los resultados obtenidos por la
técnica de Espectroscopia de Infrarrojo con la cual se detectd: calcita, yeso y
albita.

e).- Para el color verde se pudo observar a través de Microscopia Optica que la
pintura tuvo un desplazamiento al interior del sustrato (enlucido); por Microanalisis
a través de Microscopia Electrénica de Barrido se determind la presencia de Ca
(23%), S (17%), Si (2%), Al (1%), Mg (1%), ademas se observo que tiene placas
alargadas de 0.5 um de ancho por 2 um de largo; por Difraccion de Rayos X se
determind la presencia de un gran numero de compuestos como: calcita, yeso,
cuarzo, anhidrita y paligorskita algunos de estos compuestos también se
determinaron por Espectroscopia infrarroja como: calcita, yeso, cuarzo y anhidrita.
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f).- Por Microscopia Optica se observé Que el color naranja lo produce una mezcla
de pigmentos de color amarilio y naranja cubiertos por una capa cristalina, ademas
de tener una capa de pigmento con un espesor de 60 um; por Microandlisis a

(9%), S (3%), Si (10%), Na (6%), ademas se observé que tiene aglomerados de
0.7 um de didmetro; por Difraccion de Rayos X se determind ia presencia de
calcita, yeso, glauberita, hidroglauberita y basanita; a través de Espectroscopia
Infrarroja se determiné Ia presencia de calcita, albita y anortita.

Cabe recalcar que el color verde es el Unico en el cual la pintura tuvo un
desplazamiento al interior del enlucido y también no es de gran resistencia Ia capa
de pintura comparada con los otros colores.

Por otra parte al llevarse a cabo Ia reaccién quimica al acido clorhidrico
nos permitié detectar a través de la efervescencia que el enlucido esta constituido
por carbonato de calcio, por otra parte no se detect6 ninguna sustancia organica
que haya sido utilizada como aglutinante y el enlucido tiene cierto espesor que nos
hace suponer que se trata de un eniucido destinado a permanecer humedo el
mayor tiempo posible, por lo tanto, el proceso de fijacion del color pudo haberse
basado en Ia carbonatacién del hidréxido de calicio, 0 sea se puede decir que es
una técnica de ejecucion al fresco.

Por dltimo este andlisis me permitio conocer y dominar las diferentes
técnicas fisicas, utilizadas para llevar a cabo esta caracterizacion, es importante
aclarar que se pueden proponer teécnicas alternas tanto fisicas como quimicas,
para determinar con precisién la estructura de los compuestos presentes en las
muestras.
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5- 586 JCPDS-ICDD Copyright {c) 1921 Quatity: i

[ | aA | Int.] hk? }
} Cato | - R i |
b3 | L J
H | 3.86 | 12 | 0 1 2 }
| Catcium Carbonate } 3.035 | 100 | 1 0 4 t
| | 2.845 | 3| 0 6 i
| Calcite, syn b 2.485 {14 110 }
e e L E T T } 2.285 | 18 ¢ 11 3 i
| Rad: CuKal Lambda: 1.5405 Filter: Wi d-sp: I I | }
] Cutoff: Int: Diffractometer 1ficor: 2.00 | 2.095 | 18 | 2 0 2 |
| Ref: Swansen, Fuyat, Natl. Bur, Stand. (U.S5.), Circ. %3%, 11 51 {1953) | 1.927 | s | 0 2 4 |
| | 2.913 | 17§ 018 !
= m o e | 1.875 | 17!} 1 1 68 |
{ Sys: Rhombohedral (Hex} 8.6.: R-3c {167) ' ‘ ez ) 4 211 |
{ a: 4.889 b: c: 17.062 Al C: 3.415% 1 H | |
[ At B: C: Z: B mp: Fl.604 | 8} 1 2 2 i
| Ref: Ibid. | 1.587 [ 2| 1 010 |
] ]11.52% | 5| 2 1 a4 |
| Ox: 2.71 Om: 2.71 SS/FQM: F30=50(.016,37) } 1.518 | 4| 2 08

e e e e f 1810 | 3| 115 |
| ea: 1.487, nwB: 1.659, ey: Sign: - FA'H | ! } |
| Ref: Dana's System of Mineraloqgy, 7th £d., 2 142 | 1.413 | 2% 1 2 5 |
[ j 140 | 5 300 |
frem e e e e | 1.822 {3 ¢ 012 §
{ Color: Colorless : . [ 1.3 | 1} 2 17 |
I K-ray pattern at 26 {. Sample from Mallinckroct Chemical werks. CAS no.: | 1.3 | 2| 0 210 f
| 13397-26-7. Spectroscopic analysis: <0.1% Sr; <0.01% Ba; <C.001% Al, 8, Cs, | | } |
| Cu, K, Mg, Na, Si, Sn; <D.D001%k Ag, Cr, Fe, Li, mn. Merck Index, Bth Ed., p. j1.287 | 2| 1 2 8 |
| 180. Other form: aragonite. Calcite group, calcite subgroun. } 1.286 | 1 3068 }
| *Not permitted by space group. | 1.247 | 1| 2 21 |
| PSC: hR1C. Hwt: 100.09. volume{CD]: 367.78. 11235 ] 21 1 117

| - F1.1795 | 3 | 2 11¢ i
l f t f J
t | ; I t
f ! | ! I
] da | Int.| h k1 | d~ {Int.] hkl j d4a | Int.] hki |
jremmmmmmm - R L L T T e +emmm - R L T T L Fmmmnm R e e T L RS, }

P 1.1528 | 3| 13 4 } D8R4 1 1§ 2.3 2 | ] i |

Pl14es 1] 2 26 } 08782 | 1| {1 310) | I i i

b 1.1224 | < | 121 1 0.9767 1 3 | 10214 i | ! |

| 1.0813 | i | 2 014 | 0.9655 | 2 3 7 4 { ] | |

| 1.0473 | 31} 4 0 4 | G.9630 | 4| 2 0 8* | i | i

[ ! { ! I I I ! f !

| 1.0487 | 4| 318 | D.9562 <1 | 2 0 16* i | { !

| 1.0352 | 2| 1 016 | 0.9428 | 2 | 41 0 § | ! |

| 1.0234 | <1 | z 113 f0.9376 | 24 z 212 | i I |

jr.oma ] 2 3 012 } I I | | } |

] 0.9895 | <l | 321 f | | | | f |

Strong Vines: 3.04/% 2.29/2 2.16/2 1.91/2 1.88/2 2.50/1 3.86/1 1.60/1




39-725 JCPDS-1COD Copyright (c} 1391 Quality: =

I -] daA Int.| hkil |
| CaS0 1C.5H © f--mmeam- Hmmmoe Rl f
|3 2 | I |
i | 5.56 [ 46 | 011 |
| Calcium Sulfite Hydrate { 5.34 P16 020 |
} | 4.832 | 6 | 111 |
| Hanmebackite, syn j 3.801 | 22| 1 21 |
== oo e e e e e e [ 3.250 | 44 002 |
| Rad: Cuka Lambda: 1.54179 Filter: Hono. d-sp: Diff. | | | |
{ Cutoff: 15.0 Int: Diffractometer 1{1cor: | 3157 | 100 | 2 21 |
{ Ref: Johansen, D., Schulz, [., McCarthy, G., Worth Dakota State University, Fargo, ] 3.c86 ¢t @ | 1 02 i
| WO, USA, JCPDS Grant-in-Aid Report, {1888) P 2.973 - | 10 1 3 1 |
[ =mmm o e e | 2.965 | 9| 11 2 ]
| Sys: Orthorhombic 5.G.: Pnma (52) | 2.879 | 87 230 j
| a: 9.8198(12) b: 10.666(1) c: 6.5021(3) A: D.9207 C: 0.6096 ] } | |
| A: B: c: Z: B mp: 250 € | 2.820 | 17 i 3 11 |
| Ref: Scheib, R. et 2l., J. Appl. Crystaliegr., 7 447 (1972) | 2.8664 | 11 | G a0 |
[ | 2.6254 | 60 | 2 1 2 {
| Dx: 2.52 Om: SS/FOM: F30-33{.010, 94} j 2.4545 | 10 ] 4 00 |
f oo e e e e e {2,245 | @ | 4011 i
| ea: nwH By Sign v | | | |
| Ref: | 2.2295 | 4 | 4 2 0 i
i | 2.2048 | 11 ] 2 41 |
e e e e e L [ 2.1560 | 8} 2312 |
} Cetor: white ] | 2.124) 1 0| ¢ 1 3 |
| Peak neight intensities. Sample precipitated from CaCi2 and HaS0? solutioms. | 2.6619 | 10| 0 4 2 i
| Average relative stancard deviation in intensity of the ten strongest | [ | i
| reflections for three specimen mounts = Zh. Sample crystallinity poor. Cell | 1.9585 | 14 | 250 '
| parameters refined from celi data given by R. Schelg: orthorhambic, a=9.808, j 1.9290 | 5 | 4 31 f
{ p<10.576, c=6.486, S.G.sPmma, 7Z-B. Silicon used as interna) standard. PSC; 1 1.8811 | 25} 5 1 1, 0 3 3|
[ oP52. To replace 4-588 and 26-1074. Mwt: 129.15. voiume[CD): 6B1.02. | 1.B1B6 | 4 !} 1 3 3 |
| | 1.8065 | 3541 3 € 3, 4 & 9|
| J } | f
! i { ! |
f i I ! !
i odA | Int.] Bk b oda fInt. hky | dA {iInt.] hk i

[EEEEEETEe treren T LT T R i I [EET T I P L e T T T T i

j1.773 | 4 5 2 1 j1.5858 | 21 11 4 i 1.4836 | 7 | 071 |

| 1.7845 | 3 | 1 3 2 b 1.5767 | 1 i 4 4 2 | 1.4777 | 5§ 4 3 3 [

| 1.6760 | 9 ] 2 502 | 1.5587 | 2 | 6 6 2 | 1.4555 | 2| 3 & 4, 4 0 3!

j1.6182 ! 8f 2 6t 6 1 B |1.5273 | 1| 21 4 {14488 | 4} 6 3 i, 6 1 2|

| 1.6063 | 4 41 3 j1,5207 | B 6 2 1, 0 5 1) 1413% | 2| 2.3 4 i

Strong Tines: 3.16/X 2.63/6 5.56/5 1.85/3 3.80/2 2.62/2 5.34/2 1.81/2
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33-310 JCPOS-1C00 Copyright (c} 1991 Quality: »

I Tl da Int. hkl |
} Cash {0.54 0 frmmmmna Foamne R L PP EE |
R | | |
; | 6.0 | 70| 10 i ]
| Calcium Sulfate Kydrate | 4.36 i 4] 2 20 12 1}
! | 4.283 | 2| 211 ]
{ Bassanite, syn ] 3.983 | 1] 1 39 |
[ m o e e e e | 3.826 | 1} alo i
[ Rad: CuKal Lambda: 1,540588 Filter: Mono. d-sp: Diff. | i | |
| futoff: Int: Diffractometer 1/Icor: | 3.613 | 1| 031 |
| Ref: Natl. Bur. Stand. (U.S.} Monogr. 25, 18 22 (1981) }13.469 { 55| 3 01, ©0 0 2]
i . [ 3.225 | 1 11 2 i
[ e o e e e e | 3.082 | 15 j 0 2 2 }
} Sys: Orthorhombic §.G.: Inx | 3.006 1007 4 00, 20 2|
far 12.03144) B 12.685(6) o1 6.934(2) A: D.9477 C: D.5462 | l | |
| A: a: C: : 12 me: | 2.80F { @] 2 4 0, 1 4 1}
| Ref: Ihid. - be7iy 8| a4 20, 722 2|
i [ 2.617 | <1 | 13 2 }
f Dx: 2,73 dm: 2.70 SS/FOK: F30=17[.018,993) | 2.570 | <t i 3 1 7z ]
= = e e e e e ] 2.343 | B6{ 3 4 1, 0 4 2]
| ea: n=g: 1.558, ey: 1.586 Sign: W H | i i
| Ref: Dama’s System of Mineralogy, 7th Ed., ? 476 (1851) 2273 | 51 5 0 1, 40 2|
} | 2.228 | 2} 33 2 |
o o e e e e e e | 2.:83 ] 4af 4 40, 2 4 2|
| Celor: Coloriess fels | 20| 5 21, 4 2 23|
| CAS no.: 10034-76-1. Sample prepared by adding H25D4 6 an aguesus solution | 2,117 | 8! 0 G 9 i
| ef Ca{n03)2 to form LaS04lZHZ0; the wet fresh material wes mixed with ] I ! 2l
| concentrated HND3, heated at B0 € and held there for several days, hottled ) 2.028 | =<1 | 0 3 3 i
{ while stil} moist, and dried in air at room temperature just before ] 2.008 | 2] ¢ 0 0 |
| measurements were made. The unit cell was modified from that given by Gay, P., | 1.958 | 1| 5 1 2 |
i Mineral. Mag., 35-354 (1965) who stated that the true symmetry was } 1908 {8 | 32 3 !
| monaclinic with beta-/=90 deg.. Silicon used as intermal standard. PSC: 0190, f1.847 | 55| 4 4 2, 1 4 3|
| To reptace 24-1067 and 24-1068. Mwt: 145.15. volume[CD]: 1055.05. i | | |
{ | | ] i
I ! f I i
bodAa b Int | ki [ da | Int.| hicl b.odA | Int.] h ki |

jremermmn fmmm——— R e I pmmm——- LR it T L F . IEEEE R T |

{1736 | 6| 6 0 2 b 1.5495 | 1] 5 6 1 | 1.4818 | <! 4 2 4 |

P1.6847 ) 34 B 40, 304 311,538 | 1] 6 5 1, 2 8 @] i | |

| 1.667¢ | 9] 7 ¢ 1, 5 0 3115213 } 1| 0 4 4 i i i i

11,623 | 1| 523, 22 3]15635 | <1} 613 80 0| ! | !

i 1.5789 | <l | I 11,4753 | 3| 5 4 3, 2 4 2| | { |

Strong lines: 3.01/% 2.B1/9 6.00/7 3.47/6 1.85/6 2.14/2 3.04/2 1.89/1




Quality: i
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24-1671 JCPDS-ICDD Copyright {c) 1991 Quality: 0

} -} dA | Int.d hkt I
| Ma Ca (SO ) [6H O e tommes R it f
i 10 3 48 2 | ] | i
] | 9.2 | 90} |
} Sodium Caleium Sulfate Hydrate | B.15 | 10 | |
i J 776§ 10| |
| Hydroglauberite | 6.27 |20 | ;
[=mmmmmmmm e i e e L L B EL Py | 3.50 [ 46 | {
| Rad: Lambda: Filter: d-sp3 | } i |
| Cuteff: Int: I/Icor: ! 5.00 | 20 ¢ |
| Ref: Slyusareva, Zap. Vses. Mineral Gbschch., 98 59 (1969); Am. Mineral., 55 321 j 4.50 | 80 | ]
| (1970} P 4.290 | B0 | ]
L e | 3.83 | 50 | |
| Sys: 8.G.: ] 3.52 | 607 |
| a: b c: A € ] ; | |
| A: 8 C: it mp: | 3.08 f 160 | i
| Ref: | 2.80 boro }
! | 2.78 | 80k{ i
{ Dx: Dm: 1.51 §5/F0M: | 2.64 | 20 i |
et T S S | 2.25 | 60| !
| ea: 1.480, nwh: ey: 1.500, Sign: - Ve } | | |
| Ref: Ihid. } 2.17 | 40 |
! | 2.00 | 350 | |
seemermeamaas T o e e e { 1.961 | 10| {
| Coler: white ] | 1.879 | 50 | |
| & assigned hecause of unfiltered radiation and unindexed data, line 4.60 is ] 1.798 | 40 | !
| partially due to beta for d=4.2. {Ed.) Specimen from salt deposits of | | | ot
| Karakalpakii ASSR., occurs with glauberite. Analysis (wt.%): $03 52.186, 1 | 1.735 {40 | 1
| 0.58, Na2C 25.40, K20 0.19, Ca0 13.59, ®gh-, 520 8.20. Author suggested the | 1.677 { 50 | |
| system to be orthorhombic. beta Yines not included. Mwt: 1226.68. | 1.528 | 30 | i
i . ) 1.496 | 30 ¢ !
] | 1.455 | 40 ¢ |
] i | f I
! { ! | I
! ! I f [
boodaA ] Int.y bkl | da | Int.! h k1 | da  { Int.| h kil i
J-=mm-n--- tommm L L L e e R R e B i E e - T TP {
[ 1.382 | 30 | [ 1.080 | 10| i ; | !
] 1.366 | 30 | | 1.078 4G | i i | i
| 1.321 | 20| | 1.066 | 20| i i } |
| 1.264 | 270 | | 1.038 | 10| ] [ i |
| 1.248 ) 10 | P02y | 20| i | } |
I ! ! i ! I ! ! i !
i 1.181 {10 | 0.9%8 | 30 | | | | !
{1185 1 20 ¢ | 0.975 1 30 | | i |
b1.14r ] 20 | 0.965 | 30| | i f - i
| 1.231 | 26! ] 0.933 | 20 | | | | |
| 1.118 | 20 | j 0.842 | 3G | | i i i

Strong lines: 3.08/X 9.20/9 2.78/2 4.80/8 2.90/7 4.20/6 3.52/6 2.25/6
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33-1161 JCPOS-1CED Copyright (c) 1991 Quality: *

] T ] da Int.| hkl |
| Sig [-==mmmmen LEEEEE ARt L LR ETE T i
[ ! | |
} t 4.257 } 22 | 100 ]
| Siticon Oxide | 3.342 | w00 | 1 01 |
| | 2.457 | 8| 110 |
| Quartz, syn | 2.282 | 8 | 1 0 2 [
= mmmm e e e e .29 | 2 111 !
| Rad: CuKal Lambaa: 1.540528 Filter: Mono, d-sp: Diff, | ! i |
| Cuteff: Int: Diffractometer I/Icor: 3.6 | 2.127  { 6| 2 00 |
| Ref: Watl. Bur. Stang., (Y.S.) mMonogr. 25, 18 51 (1981) | 1.9792 | 4| 2 0 1 H
] . | 1.B179° | 14 | 11 2 |
e L | 1.8021 | <1 | ¢ 03 J
[ Sys: Hexagonal S.G.: P3221 (3154) [ 1.6718 | a7 2 0 2 |
[ a: 4.9133(2) b: €31 5.4053(4) A C: 1.1001 | | i i
| A: B: C: 2: 3 mp: I 1.6591 | 2| 1 013 |
| Ref: 1bid. { 1.8082 ) <1 | 2 1.0 |
[ { 1.5418 | @ | 211 !
| Ox: 2.65 om: Z.86 SS/C0N: F30=77(.013,31} | 1.4536 | 1 | 11 3 [
f e e | 14189 | < | 306 0 I
| ea: nwB: 1,544, ey: 1.353, Sign: + v . | i I |
| Ref: Swanson, Fuyat, Watl. Bur. Stand. (U.S.), Circ, 539, 3 24 (1854) | 1.3820 | 6 | 2 1 7 |
| | 13752 | 7| 2 0 3 |
e e e e e e | 1.3118 § 8 | 3 02 |
| Colar: Coloriess . . pi.2880 3 2 | 1 0 @ |
| Pattern at 25 L. Samgle from the Giass Section at NBS, Gaithersburg, Maryland, }1.2858 | 2§ 362 i
| USA, ground single-crystals &f optica) quality. Pattern reviewed by J. Holzer | ] i F
| and 6. McCarthy, North Dakota State University, Farge, North Dakota, USh, | 1.2285 | 1 | 2 20 |
{ JCPLS Grant-in-Aid Report (1990}. agrees well with experimenta) and | 11998 | 2| 21 13 |
| calculated patterns. 0257 type. Quartz group. Also called: silica. Silicon | 11978 | 1| 2 21 |
| used as internal standard. PSC: hP4. To replace 5-480. Plus 6 reflections to | 1.1843 | 3| 11 4 }
| 0.9089. mwt: 60.08. Yolume[CD]: 113.00. i 1.1804 | 3| 3 10 |
| I ! l f
| f i l !
| ! ! I f
| dA | Int.| hk?1 | d4& | Int.| hkil | da ] Int.| h k) |

Jamememem trmwa R T dmmmmm oo bo---- LR L EE T e D tommm B it E LI T SRR !

{1.1532 | 1] 301 1 Pr.aTe | 1 10 3 ] G987 | 1| 3103 i

| 1.1405 | <1} 2 4 4 [ 10438 | <1 j £ 9 1 [ 0.9783 | <1 | 70 4 )

| 1.1143 | <1 | 30 3 | 1.0387 | <1 | 2 1 4 j0.8762 | 1| 32 ¢ ]

| 1.0813 | 27| 31 2 | 1.0150 | 1 | 2 2 3 } 0.9636 | < | 205 |

{ 1.0635 | <1 4 0 ¢ | 0.9898 | 1| a0 2 } i | I

Strong lines: 3.34/X 4.26/2 1.82/1 1.54/1 2.46/1 2.28/1 1.3/ 1.38/1
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37-1a86 JLPDS-1CDD Copyright {c) 1991 Guality: =

H | dA Int.} hkl |
| Casg |====--- Ao oo a e e t
I 4 ! | I {
| | 3879 | 5| 111 |
| Caleium Sulfate | 3.489 {100 | 02 ¢ i
! | 3121 2 0 o 2 {
| Anhvdrite, syn } 2.868 | 29§ 01 2 !
i e T b 2.797 3 1 2 13 |
| Rad: CuKal Lambda: 1.540598 Fiiter: Mono. g-sp: Diff. | | | ]
i Cutaff: 17.7 Int: Diffractometer H/icor: | 2.4735 | 7| 2 20 |
{ Ref: mcMurdie, H. et al., Powder Diffraction, 1 267 (1986) | 2.3282 § 20} . 2 0 2 |
[ [-2.2090 | 20 | ¢ 1 2 |
e S S }2.1836 | 8) 301 |
| Sys: Orthorhombic S.G.: Bmmb (63) } 2.0865 | B | 1 31 |
| ar 5.9933(4) b: 7.0017(5) c: 6.2411(35) A: 0.8988 C: 0.BY914 | | | |
| A: M C: 1: 4 ma: | 1.8940 | 4 | 1 03 |
| Ref: Ibid. | £.9388 | 3 | 2 2 2 ]
} ] I 1.9175 | <1 | 113 |
I Dx: 2.96 Om: SS/FOM: F30-99(.007, 46} 118692 | 16 | ¢ 3 2 ]
o e e e e e {1.8527 ) 3| 1 21 i
| ear nwB ey: Sign v f | } |
| Ref: | 17500 ] 11 | 0 4 0 !
| j L7281 1 19| 4 0 0 |
e e e | 1.7325 | «<i | 1 2 3 |
| Color: Colorless | 1.6483 | 15 ) 2 3 2 !
| Feak height intensities. The mean temperature of data collection was 25.8 P 18845 | 2 331 }
| deg.. L[AS no.: 7778-18-9. 7The sample was prepared by adding an agueous } | | |
t sohition of K2804 to one of CaCl2. The resultant precipitaie was washed anc | 1.5647 | 4| 2 4 0 {
[ then heated to 700 deg. for 5 hours. References to other early patterns and ] 1.5252 | 3| 4 0 2 H
|, structures will be found in Swansen et al. (2). sigma(lebs)=+/-1. This - j 1.5158 | 1} 1 3 3 |
| Torm is called “insoluble anhydrite” to distinguish it from the tetragonal ] 1.4905 } 5 | 4 1 2 |
| “soluble arhydrite* form. 7The definitive structure of [aS04 was determined by | 1.4250 | 2 { g 2 2 ]
| Hohne {1). Ca%04 type. Silicon used as internal standard. PSC:. oC24. To J | i ]
| replace §-226, Swanson et al. {2) Bushuev et al. (3). Structure reference: 1. ] i | |
| nohne, E., Monatsber. Deut. Akad. Wiss. Berlin, 4 72 (1962). Additional powder ! | | |

| dA | Int.] hkil fda | int.| hkl | da | int.d fikl |
| R L e E T T T L 4meeo o L b T Ty, by LR R T T LD st |
i i.4i88 1 1 | 3 2 3 ! 1.1783 1 531 I H H
| 1.3988 | 3 | 2 4 2 f1.1669 | 44 ¢t 6 C i | |
{13361 1 3 ] 2 1 4 | 1.1858 | 5 ¢ B 0 0 | i | |
! 1.3859 | <t 3 4 1 ] 1.1880 | 5| 4 0 4 | } |
[ 1.3197 | 4t 2 2 4 { 1.1489 | 1| 4 4 2 H ! | |
! | I | I ! I
E 1.2871 | 1| g 3 4 {1.1485 | 1 41 4 | | %
] 1.2171 | &} 4 3 2 §1.13582 =1 ] 51 3 i ] !
| 1.2378 1 1| 4 4 0 j 11088 | 7 6 2 0 I | |
| 1.2t62 § 3 | 203 2 | I i | i
J 12000 | 2] 75 2 l P | P |

Strong itnes: 3.56/X 2.85/3 2.33/2 2.21/2 1.87/2 1.65/2 1.715/1 2.1B/1
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21-958 ’ JCPOS-1C00 Lopyright (¢) 1991 Quality: i

I - | dA Int.| hk1 |
| (Mg,Al) (Si,AY) O {OH) {68H D [RERTETERES 4meme- LR EELEEE R Lo ]
| 5 B20 2z 2 | | ] |
i | 10.4 { 100 110 i
| Magnesiwm Aluminum Siticate Hydroxide Hydrate | 6.36 [ 208 2 00 !
| : | 5.38 | 16 | -1 3 0. |
| Palygorskite j 4.46 | 20 | 0 4D |
oo e o e } 4.36 I 4 -1 2 1 |
| Rad: Cuka Lambda: 1.541B Filter: Ni d-sp: } ] f }
] Cutoff: Int: Diffractometer I/lcor: | 4.14 bo18 | 1212 |
| Ref: Lhrist, Hathaway, Hostetier, Shepard, Am. Mineral., 54 198 ({1969) | 2.65 I 1] - 2 40 |
] {30 ] a4 150 |
[ e e } 3.23 | 14§ 2 31 |
| Sys: Monaclinic §$7G.: Pn {7) | 3.18 | 18 § 4 0 0 |
| a: 12.78 b: 17.83 c: 5.24 AD 0.7168  C: 0.2939 | | | i
b Az 8: 95.77 c: 2 2 L | 2.508 | 6| 00 2 |
| Ref: 1bid. | 2.585 | 10 | 4 4 9 |
| ] 2.555 | 10 | -1 6 1 [
| Dx: 2.40 Dm: SS/FOH: F14=9(.020,81) f2.506 - | 12 ¢ i 61 f
e | b |
| ea: nwB: 1.520, ey: Sign: -,  2v: ~15 deg. | i | |
| Ref: Stephen, I., Mineral. Mag., 30 471 (1954) | | | |
! ] { | !
e R I | |
| Color: white, grayish white | I i |
| Specimen from Metaline, washington, USA. Primitive lattice, apparent n glide { } | |
| on {001). Optical data specimen from Noss Hill, South Mainland, Shetiand } ! | |
| Isles, Scotland. Sepiolite group, palygorskite subgroup. PSC: mP122. To i ] | |
| ‘replace 5-89. vVoliume[CO): 1187.98. | | | |
b ; [ ! !
f I J ! !
I I ! | |
I | ! | I
I I I | |
I ! ! J

Streng lines: 10.4/X 6.35/2 4.96/7 £.14/2 3.18/? 5.28/2 3.23/1 4.51/1
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33-311 JCPDS-1C00 Copyright (c) 1881 Quality: *

} boda  }oint.} hkl |
| CaSD £24 9 [ Horemaa i ]
) 42 | I I I
| { 7.63 | 100 | 020 }
| Calcium Sulfate Hydrate j 4.283 | 100 | 2z 1. }
| [3.789 | 17| 9 4 0, 1 3 §|
} Gypsum, syn | 3172 | 4| 11 1 |
o e e e e e | 3.065 | 75} ¢ a1 |
| Rad: CuKal Lambda: 1.540598 £ilter: Mono. d-sp: O1ff. | | [ }
| Cutoff: Int: Ciffractometer IfIcor: 1.83 | 2.873 } 45 | -2 21 i
| Ref: Nat). Bur. Stand. (U.S.) tonogr. 25, 17 16 (1980) f2.788 | 10| -11 2 |
i 2.1 | oz 1 31 |
f oo e e e e e | 2.685 | 35| 1 5 0 2 2 0]
| Sys: honaclinic S.6.: C2/c (15) | 2.587 | 6] «<1 5 1 |
| a: 6.2845(11) b: 15.2078{15) c: 5.6776(7) A: 0.4132 C: 0.3733 | ] j |
| A: B: 114,09(1) o 4 mp: j2.83 2 0 6 0 |
} Ref: Ibid. | 2.485 | 11} -2 0 2 |
} | 2.476 | 1| -1 3 2 §
| bx: 2.31 fm:  2.32 S3/FCH: F30=31(.012,49) - 1 2.452 | 6 | o 2 2 t
o e o e e e 2,406 | 4 | | |
b ea: 1.521, nwl: 1.523, ey: 1.530, Sign: +,  2v¥: 5B deg. ! [ | |
| Ref: winchell, a., Eiements of Ooticai Mineralogy, 2 157 (1951) | 2.280 | <1 | 2 40 |
! | 2.219 } 15 | 1 5 1 |
d oo e e e e j 2142 | 2 0 4 2 |
! Loler: Colerless - | z.086 | 25 -2 4 2 i
| Pattern at 25 C. Sample prepared by 2dding H2S04 to a Ca(ND3}2 solutign;-—- | 2.074 | 15| -1 .8 2, -3 1 ! |
| the precipitate was filtered out, washed-in water and bottled while moist; the ] | ) |
| crystais were dried immediately before use with care taken to prevent [ 2.048 | 6 | 11 2 |
| dehydration. Preferred orientation enhances Ok reftections. Gypsum | 2.032 | <1 | 1 70 |
| group, gypsum subgroup. Silicen used as internal standard. PS{: mC48. To | 1.2 | 4| -1 71 |
} replace €-46, and validated by calculated pattern 36-432. Mwt: 172.17. | 1.963 | 3| -2 6 1 |
| volume[tD]: 495.37. }1.8998 ¢ 16} 0 B 0, 2 & 0|
I ! i ] I
J { I f !
I | | f t
1 da | Int.f h ki boda | Int.] hit boaea | Int.| h k1 |
fomeammme- 4o L b e T P oo Hamam LR e L E T Py I LR TR L L L LR PP e |
| 1.8795 4 12| 2 4 2 | 1.5119 } 1§ -2 8 2 Pl.aree o<1 | 111 1 !
| 1.8650 § 3| -1 1 3 | 1.4882 | <l | 19 1 11,2674 | <1 012 0 }
{ 1.8118 | 12 | o6 2 | 1.4947 | <1 | -2 6 3 i 1.2481 | 3{ 4 8 f, -A 0 4]
[ 1.7985 | 6 | -2 02 03 ] 1.45881 ) 3| -3 7 2, 010 1) 1238y | 7| 210 3 |
i 1.7882 | 9 | t 8 1 | 1.4392 {5 | -4 4] 11,2336 | 3 | z 8 2 i
| | ] [ !. P |
{17785 | 12 | -2 6 2 { 1.4354 | 3| 310 [ 1.2308 | 24 -4 2 4, D12 1|
PL.7093 1 | 1 5 2 b1.4276 | 2| 2 8 1, D & 3| | | I
| 1.6848 | 23 | 6 2 23 | 1.8178 | 3§ -2 0 4 ; i I |
| 1.6640 | 6 | -2 4 3 | 1.4015 | 2} -4 2 3 } { | |
] 1.6856 { 4 | 2 6 1 | 1.3657 | 5 2 6 2, -210 1§ ; l i
| i I | | ! I | ]
| 1.6228 | 9] -2 8 1, 1 9 01 1.3340 { 1| 11 0, 210 91 | % }
] 1.6005 | 11} -1 91 b 1.3324 3 2 111 1 | | | |
] 1.5846 | 4 | 2 8 ¢ i 1.3262 | 4| -2 8 3 { | | |
] 1.5327 | 2 | 0 B8 2 {1.3234 | 4| -4 6 2 | | ] |
px.526 | 1] 010 0, -4 2 2| 1.2785 | 1] & 8 3 | I | |

Strong Tines: 7.63/X 4.26/% 3.07/8 2.97/5 2.69/4 2.69/3 3.80/Z7 1.90/7
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