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Instituto de Investigaciones Estéticas (LDOA-IIE) de
la Universidad Nacional Autobnoma de Meéxico
(UNAM) dentro del proyecto titulado “Estudio
interdisciplinario de materiales de pintura del siglo
XVI en la Nueva Espafna” inscrito al Programa de
Apoyo a Proyectos de Investigacion e Innovacion
Tecnoldgica (PAPIIT) con la clave PAPIIT IN402007.
Uno de los objetivos de este proyecto fue el
desarrollo de metodologias interdisciplinarias para la
caracterizacion de materiales constitutivos del arte
novohispano a fin de integrar los resultados en una
base de datos. Igualmente, permitié la formacién de
recursos humanos en las areas cientifica y
humanistica, asi como la realizacion del servicio
social de los autores de esta tesis.

Cabe mencionar que las muestras analizadas fueron
proporcionadas por el mismo laboratorio y que el
aprovechar la informacion recabada durante el
servicio social para la realizacién de esta tesis conto
con la autorizacion de los responsables del proyecto,
Dr. José Luis Ruvalcaba Sil y Mtra. Elsa M. Arroyo

Lemus.



indice

Presentacion
indice
1 Introduccién
1.1 Contexto histérico
1.1.1 Pintores representativos
1.1.1.1 Andrés de Concha
1.1.1.2 Simén Pereyns
1.1.2 Elaboracion de pinturas sobre tabla
1.2 Monografia basica de materiales pictoricos
1.2.1 Pigmentos
1.2.1.1 Pigmentos amarillos
1.2.1.1.1 Amarillo de plomo-estafio tipo Il
1.2.1.1.2 Ocre
1.2.1.1.3 Oropimente
1.2.1.2 Pigmentos azules
1.2.1.2.1 Acetato de cobre
1.2.1.2.2 Azul aiil indigo
1.2.1.2.3 Azurita oscura
1.2.1.2.4 Esmalte

1.2.1.2.5 Lapislazuli

10

11

11

12

14

15

16



1.2.1.3 Pigmentos blancos
1.2.1.3.1 Carbonato de calcio
1.2.1.3.2 Yeso
1.2.1.3.3 Yeso dihidratado
1.2.1.4 Pigmento naranja
1.2.1.4.1 Rejalgar
1.2.1.5 Pigmentos negros
1.2.1.5.1 Carb6n molido
1.2.1.5.2 Negro de humo
1.2.1.5.3 Negro marfil de huesos
1.2.1.6 Pigmentos pardos
1.2.1.6.1 Betun de Judea
1.2.1.6.2 Ocre aleman oscuro
1.2.1.6.3 Ocre oscuro
1.2.1.6.4 Sombra tostada de Chipre
1.2.1.6.5 Tierra de siena tostada oscura
1.2.1.7 Pigmentos rojos
1.2.1.7.1 Alimagre
1.2.1.7.2 Azarcon

1.2.1.7.3 Cinabrio

17

17

18

19

19

19

20

20

21

21

22

22

23

24

24

25

26

26

26

27

28



1.2.1.8 Pigmentos verdes
1.2.1.8.1 Malaquita
1.2.1.8.2 Resinato de cobre
1.2.1.8.3 Tierra verde de Bohemia
1.2.2 Lacas
1.2.2.1 Lacas amarillas
1.2.2.1.1 Gualda (Ancorca)
1.2.2.1.2 Gualda (Arzica)
1.2.2.2 Lacas rojas
1.2.2.2.1 Carmin de alizarina
1.2.2.2.2 Laca carmin
1.2.2.2.3 Laca de Rubia
1.2.3 Aglutinantes
1.2.3.1 Aceites
1.2.3.2 Aglutinantes de origen animal
1.2.3.2.1 Cola de conejo
1.2.3.2.2 Yema de huevo

1.2.3.3 Resinas

28

29

30

30

31

31

32

32

32

33

34

35

36

38

38

39

40



2 Marco teorico
2.1 Fundamentos

2.2 Tipos de vibraciones moleculares

2.3 Tratamiento clasico de la vibracién de una molécula

diatomica
2.4 Tratamiento cuantico de las vibraciones
2.5 Técnicas y equipos
2.6 Teoria del espectro de infrarrojo
3 Objetivo
4 Metodologia
4.1 Equipo
4.2 Preparacion de muestras
4.3 Obtencion de espectros
4.4 Analisis
4.5 Pruebas de solubilidad
5 Resultados
5.1 Espectroscopia
5.1.1 Sin respuesta espectroscoépica
5.1.2 Espectroscopicamente activos
5.1.2.1 Sulfatos

5.1.2.2 Carbonato

42

43

43

44

45

46

49

50

50

50

50

51

52

53

53

53

54

95

55

57



5.1.2.3 Silicatos

5.1.2.4 Oxido de estafio

5.1.2.5 Oxido de plomo

5.1.2.6 Carboxilato

5.1.2.7 Hidrocarburos con enlaces sencillos
5.1.2.8 Oxidos de hierro con silicatos

5.1.2.9 Oxidos de hierro con 6xidos de manganeso
5.1.2.10 Carbonatos con oxidos de cobre

5.1.2.11 Carbonatos con fosfatos

5.1.2.12 Silicatos con aluminosilicatos

5.1.2.13 Hidrocarburos con enlaces sencillos y

grupo carbonilo

5.1.2.14 Hidrocarburos con enlaces dobles

aromaticos y grupo carbonilo

5.1.2.15 Silicatos con 6xidos de hierro y 6xidos de

manganeso
5.1.2.16 Carbonatos con silicatos y 6xidos de hierro

5.1.2.17 Hidrocarburos con enlaces sencillos, grupo

carbonilo y carboxilato

5.1.2.18 Hidrocarburos con enlaces sencillos,

enlaces dobles y grupo carbonilo

5.1.2.19 Hidrocarburos con enlaces dobles

aromaticos, grupo carbonilo y aminas

58

60

61

62

63

64

66

67

69

71

73

75

77

79

81

83

85



5.1.2.20 Hidrocarburos con enlaces sencillos, grupo 87

carbonilo, éter y sulfatos

5.1.2.21 Hidrocarburos con enlaces sencillos, 89
enlaces dobles aromaticos, grupo carbonilo y

sulfatos

5.1.2.22 Hidrocarburos con enlaces sencillos, 91

enlaces dobles, grupo carbonilo y aminas

5.2 Pruebas de solubilidad 93
6 Analisis de resultados 94
7 Conclusiones 104

8 Bibliografia 107



1 Introduccién®® 246

Actualmente, cuando se realiza el estudio completo de obras artisticas se recurre a la
recopilacion de informacion histérica en conjunto con otros analisis de la obra, que
incluyen examenes cientificos para la caracterizacion material, asi como el registro de

técnica de manufactura y observaciones generales.

Existen diversas técnicas analiticas para realizar una evaluacion global, cada una tiene
sus propias ventajas y cuando son usadas en conjunto pueden proporcionar
informacion complementaria sobre una muestra. Las técnicas pueden clasificarse en
destructivas y no destructivas. Las tendencias actuales del estudio técnico de obras
artisticas imponen comenzar con metodologias no destructivas para posteriormente
aplicar solo aquellas metodologias destructivas que sean indispensables para conocer

la estratigrafia y la naturaleza de los materiales constitutivos de una obra artistica.

La espectroscopia infrarroja es uno de los métodos usados en el diagnéstico de obras
de arte, ya que ha contribuido a incrementar el interés en los materiales organicos en
arqueologia y el arte. Particularmente, una variacion muy util es la microscopia

infrarroja utilizando diferentes técnicas de obtencion.

En general, la gran mayoria de los materiales utilizados en el arte se trata de mezclas
de componentes que tienen diferentes propiedades, por esto la literatura sugiere
métodos de separacion previos a su analisis si es que no se cuenta con la
instrumentacién ni la muestra adecuadas. Las extracciones con solventes es uno de los
métodos sugeridos para identificar componentes individuales de una muestra; para este
procedimiento se requiere el uso de una secuencia de solventes para remover uno a
uno dichos componentes. Después de cada proceso de extraccion se deben obtener los
espectros de infrarrojo de las partes solubles e insolubles. Este procedimiento de

extracciones sucesivas ayuda a la identificacion de los componentes.

Tedricamente un material deberia dar un unico espectro de infrarrojo que lo relacione
con su composicién quimica. Pero el estado fisico de la muestra, su preparaciéon y el
método de analisis suelen tener un efecto en el espectro que puede cambiar las

posiciones de las bandas, asi como sus formas y sus intensidades relativas. También la
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presencia de varios compuestos en un material dificulta la interpretacion del espectro.
Por las razones antes mencionadas, se debe tener cuidado cuando se quiere comparar
un espectro con uno de referencia generado mediante una técnica de obtencion de

espectros diferente o con la misma técnica utilizando diferente instrumentacion.

El gran interés que se le ha prestado a la espectroscopia infrarroja ha generado la
necesidad de desarrollar herramientas que faciliten el analisis de los complejos
materiales empleados en obras de arte como pigmentos, colorantes, lacas, aglutinantes,
barnices, entre otros. Entre estas herramientas destacan las bases de datos de
espectros de referencia como la coleccién de espectros de infrarrojo del Centro Strauss
de Conservacion de la Universidad de Harvard, la base de datos RRUFF™ del
Departamento de Ciencias de la Tierra de la Universidad de Arizona, entre otras. Sin
embargo, muchas de estas bases de datos no cuentan con suficiente informacion, es
decir, no todas tienen interpretacion de espectros de infrarrojo y/o empleo en materiales
de arte. Esto limita su utilidad provocando su uso inadecuado entre conservadores,

cientificos y profesionistas dedicados a la conservacion del patrimonio cultural.

En esta tesis se estudia la respuesta espectroscépica al infrarrojo de 26 pigmentos, 5
lacas y 8 aglutinantes utilizados en la pintura novohispana del ultimo tercio del siglo
XVI. Se presenta la monografia de estos materiales junto con el contexto histérico con
el propdsito de ubicar a los lectores en el tema para que logren entender desde todas
las perspectivas este estudio, que aunque sea espectroscopico requiere de toda esta
informacion ya que en muy pocas ocasiones la literatura ofrece datos referentes a
materiales como los estudiados. Cabe agregar que la caracterizacion completa de los
materiales de arte que aqui se analizan requiere de manera indispensable llevar a cabo

otras técnicas de analisis complementarias.

T
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1.1 Contexto historico

Una de las grandes etapas de la historia de México es la época colonial, que comenzo6
con el periodo de la conquista en 1521, ocurrida en un primer periodo en el centro de
México. Es importante aclarar que el término conquista se refiere a un proceso
complejo de enfrentamientos y reestructuraciones politicas y sociales, proceso que se
prolongd hasta alrededor de 1560. La conquista abarcd aproximadamente cuarenta
afnos, periodo dividido en una fase inicial y otra de consolidacion, tras el cual la Nueva

Espafia entro en una etapa de madurez.”

Alrededor de 1570 ocurrieron en la Nueva Espafa una serie de cambios sociales,
econdmicos, politicos y culturales. Hubo una disminucion poblacional debido a diversas
enfermedades, asi como depresiones econdmicas y conflicto de autoridades civiles y
religiosas. Era necesario evangelizar; y la justificacion moral para ello era “salvar las

almas de los indios que habian vivido privados de la verdad cristiana”.®

La Iglesia se convirtio en la representante mas eficaz para que la Corona pudiera
gobernar en América; era la encargada de imponer valores y vigilar su cumplimiento
tratando de ajustarse a las disposiciones emitidas desde la Corte Espafiola. Los
poderes locales estaban formados por dos grandes grupos. El primer grupo estaba
formado por caciques y cabildos indigenas, mientras que el segundo estaba formado
por las encomiendas de espafioles, mas tarde los repartimientos, y las ordenes
mendicantes. Las relaciones entre ellos tuvieron como resultado el establecimiento de
los conjuntos conventuales, que se convirtieron en grandes motores de las empresas

artisticas durante el primer siglo del virreinato.

Con el dominio de la Iglesia llegaron las formas de representacion de Cristo, la Virgen,
los santos y las historias sagradas. Para el ultimo tercio del siglo XVI, siendo los
principales clientes la Iglesia, el gobierno virreinal espanol y los cabildos indigenas, los
artistas tuvieron que ocuparse principalmente de la decoracion de templos y de la
hechura de retablos. Los retablos fueron en un principio parte fundamental de la

conversion y de la ideologia, asi como un elemento importante en el culto catdlico. Los
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retablos se convirtieron en el instrumento mas importante para mostrar la religion a

través del arte volviéndose asi un elemento esencial de la devocion.®

La realizacion de retablos requeria de la participacion de diversos artistas como los
disefadores o tracistas que los ideaban; los ensambladores que los armaban; los
entalladores que eran los encargados de la ornamentacion del mueble; los escultores
que hacian figuras y los pintores que reproducian escenas destinadas a contar la vida
de Cristo, de la Virgen o de los santos que eran objeto de la devocién del cliente.?
Siguiendo la tradicion espafiola los artistas y artesanos de un mismo oficio se
agruparon en gremios. Estas organizaciones tuvieron como objetivo regular la vida
artistica de la Nueva Espafa.? Para el tltimo tercio del siglo XVI existian sociedades de
artistas dedicados a hacer retablos, como es el caso de Simén Pereyns y Andrés de
Concha quienes realizaron obras entre 1578 y 1585. A partir de estos pintores, se inicid
un proyecto de pintura que se extendidé por diversos territorios que incluyeron las
ciudades de México, Puebla, Oaxaca y la Mixteca Alta. Esta sociedad trabajé para el
clero regular de las tres odrdenes religiosas de la Nueva Espafa (franciscanos,
dominicos y agustinos). Pereyns y Concha trabajaron juntos e hicieron retablos en la
mixteca oaxaquefa en Teposcolula en 1580, el retablo mayor de la vieja catedral de
Meéxico entre 1584 y 1585. También hicieron el retablo de Huejotzingo. Esta escuela
sigui® manteniendo caracteristicas propias sin perder la influencia europea; esto

determiné en gran parte el gusto de los compradores, tanto eclesiasticos como civiles.®

1.1.1 Pintores representativos
1.1.1.1 Andrés de Concha®

Andrés de Concha nacié en Sevilla entre 1554 y 1556 aproximadamente, tuvo su
formacion artistica en los talleres sevillanos. Se sabe que en su ciudad natal hizo un
contrato con el encomendero Gonzalo de las Casas para realizar un retablo en una

iglesia dominica en la Ciudad de Oaxaca, el cual fue concluido en 1575.
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Andrés de Concha trabajo

principalmente para los dominicos y

los agustinos. También realizd
trabajos para las ciudades de
Oaxaca y México. Entre 1576 y 1587
realizo los retablos de Coixtlahuaca,
Yanhuitlan, Tamazulapan y Achiutla
en la mixteca oaxaquefia. En 1601
fue nombrado maestro mayor de la

catedral de México y murioé en 1612.

Algunas de sus obras mas
representativas son “La Sagrada
Familia con San Juan” y el “Martirio
de San Lorenzo”, de coleccion

particular, perteneciente al acervo

del Museo Nacional de Arte

Atr|bU|da a Andres de Concha, La Sagrada Familia con San Juan nifio, 132 x 118
cm, Siglo XVI, éleo sobre tabla, México. Coleccién privada. Fotografia: Eumelia

Hernandez, 2007. LDOA-IIE (MUNAL); la tabla de los “Cinco
Sefiores” de la Catedral de México y la “Virgen del Rosario” del exconvento dominico de
Tlahuac. También destacan la “Anunciacion” en el retablo mayor de Coixtlahuaca, la
“Virgen del Rosario”, la “Adoracion de los Reyes”, la “Adoracion de los pastores” y “El
juicio final”. Asi como otras siete tablas de gran formato emplazadas actualmente en el

retablo mayor del templo de Santo Domingo Yanhuitlan en Oaxaca.
1.1.1.2 Simén Pereyns®

Nacié en Amberes alrededor de 1535. Lleg6 a la Nueva Espafia en 1566 como pintor
del séquito del virrey Gaston de Peralta y se asocio con el pintor Francisco de Morales,
quien después lo denuncié ante la Inquisicion de México y fue sometido a un proceso
inquisitorio que termind obligandolo a pintar el retablo de “Nuestra Sefiora de la Merced”

para la catedral vieja de México, dada su calidad y prestigio como pintor de imagenes.

56
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Particip6 en la elaboracion de los retablos
de la iglesia de San Agustin entre 1569 y
1570, donde hizo el retablo mayor. En 1574
realiz6 con Luis de Arciniega el retablo
mayor de la iglesia de Tula y en 1578
realizaron un sagrario para la iglesia del
monasterio franciscano en Tlaxcala. En
1569 se casd con Francisca de Medina;
prima de Maria San Martin, quien a su vez

fue esposa de Andrés de Concha.

Por otra parte realiz6 el retablo mayor de la
iglesia franciscana de Cuernavaca y muere
en 1589 sin concluir el retablo mayor de la

catedral de Puebla.

1.1.2 Elaboracién de pinturas sobre tabla

Simén Pereyns, La Virgen del Perddn, 260 x 218 cm, 1568, dleo sobre tabla,
México. Catedral de México. Fotografia: Félix Leonelli, ca. 1965. Archivo
fotografico Manuel Toussaint, IE-UNAM.

Proceso de reprbduccién experimental llevado a cabo en
el LDOA-IIE con artistas y alumnos de la ENAP.
Fotografias por Eumelia Hernandez, 2008. LDOA-IIE

1. Panel de madera.

La pintura sobre tabla se refiere a la obra artistica cuyo
soporte es madera cortada en tablones,
independientemente de la técnica empleada en la capa
pictérica. El soporte se refiere al tipo de madera utilizado y
puede estar formado por una o varias tablas unidas
mediante diferentes sistemas de union. La estructura que

tiene una pintura sobre tabla es la siguiente:

Todavia no se han realizado suficientes analisis para

caracterizar las especies de madera utilizadas en la pintura sobre tabla del siglo

XVI. Los resultados de las obras estudiadas en el LDOA-IIE, han determinado

que se usaba pino para los tablones y para los travesafos pino y cedro, en

algunos casos.®

2. Enlienzado o enfibrado. La funcién del enlienzado es reforzar la estructura del

panel y asegurar que las tablas mantengan un nivel homogéneo para recibir los
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estratos pictoricos. Para el enlienzado se puede emplear textil de lino o cafamo.
Para el enfibrado se puede emplear fibras vegetales o tejido conectivo de
animales, principalmente el tendon de Aquiles. También puede usarse cuero.*

3. Base de preparacion. La funcion de esta capa es sellar la superficie del soporte
para que no absorba el aglutinante de la capa pictérica y al mismo tiempo crear
un estrato liso que no confiera texturas a la imagen. Se compone de una carga
inorganica, como yeso o carbonato de calcio, y del aglutinante, regularmente se
trata de una cola animal.*®

4. Imprimatura. La funcién de esta capa es conferir un fondo de color a partir del
cual el artista comienza el trabajo de disefio y colorido de su obra. Se compone
de pigmentos y aglutinante, se usaba regularmente aceite.*°

5. Capa pictdrica. Es el estrato que contiene los materiales del color de una obra
artistica. Se compone de cargas, pigmentos o lacas y aglutinante.

6. Barniz. La funcion de esta capa es conferir un brillo homogéneo a las zonas de
colores aplicados por el artista. También sirve para proteger la superficie de la

obra frente a las condiciones del medio ambiente.
1.2 Monografia basica de materiales pictoricos

La mayoria de los materiales del siglo XVI, salvo contadas excepciones, eran ya
conocidos por las antiguas civilizaciones orientales y mediterraneas. Se conocian los de
origen mineral, vegetal y animal. Asimismo, se fabricaban muchos pigmentos

artificiales, como litargirio, bermellon y verdigris.

Los establecimientos que surtian de materiales pictoricos a los pintores durante el siglo
XVI eran fundamentalmente las tiendas de especieria y drogueria. Algunos mas
especificos como los lienzos y la madera tenian que ser adquiridos en los lenceros,

tiendas de telas o con los tratantes de madera respectivamente.*
1.2.1 Pigmentos

Los pigmentos, en general, son sustancias reducidas a polvos que poseen color o, en

su defecto, pueden ser blancos o negros. Los pigmentos mezclados con aglutinantes
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crean pastas que aplicadas en forma de peliculas finas componen, junto con otros

elementos, la capa pictérica de una pintura.

Generalmente se derivan de una gran variedad de sustancias; organicas e inorganicas,
naturales y artificiales. Su clasificacion es igual de diversa, sin embargo cumplen

regularmente con las siguientes caracteristicas:

1. Ser insolubles en el aglutinante y en el vehiculo con el que se va a pintar.
Aunque este requisito no siempre se satisface.

2. No debe reaccionar con el aglutinante ni con los demas pigmentos u otros
agentes atmosféricos o debe tener una cinética de reaccion muy lenta. Hay
algunos pigmentos que no cumplen esta condicién pero son insustituibles segun
el procedimiento pictorico que se use.

3. Poseer un buen poder cubriente y colorante. El tamafio de particula del pigmento

determina el poder cubriente y colorante del mismo.®

Para esta tesis la clasificacion inicial de los pigmentos se basa en su apariencia fisica,
especificamente, en su color, que son: amarillo, azul, blanco, naranja, negro, pardo, rojo

y verde.

1.2.1.1 Pigmentos amarillos

1.2.1.1.1 Amarillo de plomo-estaiio tipo 11"

Existen dos tipos de amarillo de plomo-estano: tipo
| 'y tipo II, sélo el tipo Il estd considerado en este

estudio.

El amarillo de plomo-estano tipo Il esta formado por

aine oxidos de silicio, plomo y estafio. Aun no se conoce

sSu composicion exacta; sin embargo, se piensa que
su férmula molecular aproximada es PbSnOj; o
e O 120 Loac i vetowtl 1 C Pb(Sn,Si)Os. Esta ultima en caso de que en su

Descargada de:

http://www.kremerpigments.com/shopus/PublishedFiles/10120bleizinngelb-b.jpg Sl’nteSIS se haya Incorporzado SIIICIO asu eStrUCtura
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El amarillo de plomo-estafio tipo Il es muy poco reactivo a los acidos. Los acidos
concentrados y bajo calentamiento provocan una lenta descomposicion del pigmento.
Sin embargo, reacciona con H,S u otros sulfuros para formar sulfuro de plomo. Por otra
parte, el amarillo de plomo-estafnio tipo Il no reacciona en presencia de bases. Este

pigmento puede descomponerse si es calentado por un tiempo prolongado a 900 °C.

Este pigmento se sintetiza mediante una reaccion en estado sélido entre el silicio y el
amarillo de plomo-estano tipo |, cuya férmula molecular es PbSnO4. Se debe calentar la
mezcla a una temperatura entre 800 °C y 950 °C. Este método de preparacion se basa

en la receta 273 del manuscrito Bolofiés.™

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la

casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 10120).

1.2.1.1.2 Ocre” %

. El ocre estd compuesto principalmente por goethita.
g La goethita (a-FeO(OH)) es un mineral del sistema
cristalino ortorrémbico y tiene dos polimorfos:
lepidocrocita (y-FeO(OH)) y akaganeita (3-FeO(OH)).
Puede contener algunas impurezas como

carbonatos, sulfatos y silicatos.

El ocre no reacciona con bases ni acidos diluidos, sin

Ocre . ..
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE embargo se disuelve con acidos concentrados. Es

insoluble en disolventes organicos, agua y bases. Si se somete a calentamiento cambia

a color rojo (ocre rojo). Esto se debe una reaccidn de deshidratacion.

Para su preparacion como pigmento se recolecta la tierra natural, se muele, lava y
tamiza para remover impurezas. Sin embargo, se puede sintetizar a partir del sulfato de

hierro.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la

casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 40191). (e\
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El oropimente es la versién amarilla de los sulfuros de

1.2.1.1.3 Oropimente” > "'

arsénico, cuya formula quimica es As;S; y se

encuentra estructurado en un sistema cristalino
monoclinico. Se extrae de forma natural de depdsitos

minerales. Se localiza cominmente asociado con el

rejalgar (AsS o AssS4) y con otros minerales como la

duranusita (AssS), la alacranita (a-AsS), la dimorfita

Oropimente .
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE (AS4S3) y la uzonita (AS4S5)-

El oropimente no reacciona ni se disuelve en acidos o bases diluidos. Sin embargo, se
disuelve en &cidos concentrados, en bases muy concentradas y se descompone
lentamente en agua. Al calentarse en presencia de oxigeno reacciona para formar
As,;03 y SO2. Su punto de fusion es de 300 °C.

La preparacién del oropimente consiste uUnicamente en la recoleccion, lavado y
tamizado del mineral natural. Puede ser sintetizado por reacciéon del As,O3 o0 As con S
bajo calentamiento o mediante la sublimacion de la mezcla de pirita (FeS;) con
arsenopirita (FeAsS), con esta ultima reaccion se obtiene una mezcla de rejalgar y
oropimente. También puede obtenerse cuando se burbujea H,S a una disolucion
concentrada de HCI y As,;03, pero el producto resulta muy téxico debido al As,O3 que

qgueda sin reaccionar.

La muestra de este pigmento fue preparada y proporcionada por el LDOA-IIE. Se

preparo a partir de una piedra comprada en una casa de materiales en Holanda.
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El acetato de cobre, también conocido como verdigris,

1.2.1.2 Pigmentos azules
1.2.1.2.1 Acetato de cobre® '°

es un nombre genérico que se le da a la mezcla de
los posibles acetatos que puede formar el cobre de
acuerdo a su estado de oxidacion, Cu (I) o Cu (Il). Los
acetatos de cobre pueden estar en forma basica o
neutra. Los acetatos basicos se presentan en la Tabla

1, mientras que los acetatos neutros se presentan en

Acetato de cobre la Tabla 2.
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

No. Férmula quimica

1 | [Cu(CH3COQO);]2-Cu(OH)2-5H,0
2 Cu(CH3COO0),-Cu(OH)2-5H,0
3 Cu(CH3COO),:[Cu(OH)2]2
4

5

Cu(CH3COO),-[Cu(OH)]5-2H,0
CU(CH3COO)2'[CU(OH)2]4'3H20

Tabla 1. Acetatos de cobre basicos

No. Férmula quimica
6 Cu(CH3CO0O0),
7 Cu(CH3COO0)
8 Cu(CH3CO0O0),'H0

Tabla 2. Acetatos de cobre neutros

En general, en el pigmento pueden estar presentes todos o algunos de estos

compuestos.

El acetato de cobre se descompone bajo calentamiento en CuO, H,O y CH3COOH. Se

disuelve en acidos inorganicos diluidos y en agua. Las bases reaccionan con los

@
acetatos para formar hidroxidos de cobre. ;@
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De acuerdo a recetas medievales, el acetato de cobre se obtiene sumérgiendo cierto
nuamero de tiras de cobre en un contenedor de madera con &cido acético.
Posteriormente se sella el contenedor y se entierra. Semanas después el producto se
raspa de la tiras de cobre y el proceso se repite. También se puede preparar al hacer
reaccionar una disoluciéon de CuSO; con disoluciones de acetato de plomo, bario o
calcio. De esta forma se forma el precipitado del sulfato de plomo, bario o calcio, segun
sea el caso; mientras que el acetato de cobre queda disuelto. De manera general se
puede preparar cuando el aire y los vapores de agua y acido acético entran en contacto

con cobre.
La muestra de este pigmento fue preparada y proporcionada por el LDOA-IIE.
1.2.1.2.2 Azul aiil indigo” % " "3

Tomando como base la insolubilidad de este
colorante, el azul adil indigo es utilizado como
pigmento, por lo que para fines de este trabajo asi
sera tratado. Los colorantes relacionados con el
azul afil indigo se extraen de plantas como la

Isatis tinctoria L. y la Polygonum tinctorium L. En

particular el azul afil indigo se extrae de la

Indigofera tinctoria L. Los principales compuestos

Azul afiil indigo , .
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE extraidos como glucésidos de esta planta son:

isatina, indigo, indirubina, indicano, indoxilo, leucoindigo, fenilglicina, kaempferol (Ver

Figura 1). El compuesto responsable del color es el indigo.
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Figura 1. Estructuras de (A) isatina, (B) indigo, (C) indirubina, (D) indicano, (E) indoxilo,

@)

(F)leucoindigo, (G) fenilglicina, (H) kaempferol

El azul afil indigo es insoluble en agua, bases y acidos. El acido nitrico descompone al
indigo (B) en isatina (A) y en presencia de agentes reductores, el indigo (B) se reduce a
leucoindigo (F). Es poco soluble en etanol, alcohol amilico, acetona y acetato de etilo.

Es mas soluble en anilina, naftaleno, nitrobenceno, fenol y anhidrido ftalico.

Para prepararlo se fermentan las hojas de las plantas maceradas en grandes barriles
con agua a pH basico. Este pH se obtiene de la adicion de orina. En algunos casos, en
vez del proceso de maceracion, se puede hervir el agua para acelerar el proceso de
extraccién; sin embargo se tiene que remover el producto color rojo que se forma. Al
final de este proceso se obtiene un concentrado lechoso de color blanco. La
fermentacién rompe los enlaces glucosidicos del indicano por hidrélisis enzimatica
formando un indoxilo y glucosa. El indoxilo reacciona con el oxigeno del aire y ocurre
una dimerizacion que forma el leucoindigo. Este compuesto propicia el aspecto lechoso
de la mezcla. Finalmente el leucoindigo se oxida para formar al indigo, que es insoluble
en agua. Dado que el producto final es insoluble no requiere ser precipitado por un
sustrato, unicamente se muele para ser utilizado como pigmento. Es importante

mencionar que puede ser sintetizado.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la
casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 36000).
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La azurita oscura es un pigmento hecho a partir del

1.2.1.2.3 Azurita oscura” % 1°

mineral azurita. Este mineral tiene como férmula
molecular 2CuCO3-Cu(OH),. Se encuentra
estructurado en un sistema cristalino monoclinico. Se
encuentra de forma natural en depdsitos minerales

comunmente asociado con minerales como

malaquita (Cu,CO3(OH),), cuprita (Cuz0) y tenorita

Azurita oscura
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE ~ (CuO).

A temperaturas mayores a 300 °C se descompone en CuO, H,O y CO,. Unicamente
reacciona con bases bajo calentamiento. Es soluble en acidos débiles, pero desprende

CO, al entrar en contacto con acidos fuertes.

La preparacion de la azurita consiste en la recoleccion, lavado y tamizado del mineral
natural. La preparacion puede tener variaciones como el lavado con vinagre o una
mezcla de agua, miel y cola de pescado para quitar mas eficientemente la cuprita
(Cu20). Es importante mencionar que puede ser sintetizado de diferentes maneras,

pero la azurita artificial es llamada Verditer azul y tiene diferente morfologia.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la

casa comercial Zecchi colori e belle arti (Nombre comercial: Azzurite Scura).



1.2.1.2.4 Esmalte” % ' %

El esmalte es un silicato de potasio en forma de
vidrio de color azul, cuya coloracion caracteristica se
debe a la adicion de Oxido de cobalto durante su
proceso de preparacion. En este trabajo se
considera con el nombre de esmalte, sélo el que

proporciona color azul, aunque pueden producirse

vidrios coloreados de distintos matices de azul.

Existen diversos tipos de esmalte de color azul que

~ Esmalte varian dependiendo del contenido de cobalto y del
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

tamano del grano. Cabe mencionar que no tiene una

composicién definida, sin embargo, puede contener los compuestos mencionados en la

Tabla 3.

Compuesto | Intervalo de proporcion (%)
SiO; 65-72
K20 16-21
Asy05 0-8
CoO 2-18

Tabla 3. Composicién aproximada del esmalte

Asimismo, puede tener diversas impurezas como Oxidos de bario, calcio, sodio,
magnesio, niquel, hierro, cobre, manganeso y/o aluminio. lgualmente, dependiendo de
la regién de manufactura el esmalte puede variar en su composicién. Se ha demostrado

gue existe una variedad de vidrios que contienen carbonato de sodio y cal.

El esmalte es insoluble en acidos concentrados. Sin embargo se ha reportado su
descomposicion en HCI diluido. Funde a altas temperaturas, lo cual permite distinguirlo

del azul cobalto (CoAl,O4) ya que éste ultimo no funde.
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Para la preparacion del esmalte se afade 6xido de cobalto al silicato de potasio fundido
y se vierte agua fria sobre la mezcla para fragmentarla en trozos pequefios para,
posteriormente, ser finamente molidos. La cobaltita (CoAsS) y la esmaltita
(Co,Fe,Ni)As; son los minerales que se emplearon principalmente para la obtencion del

6xido de cobalto.

La muestra fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la casa comercial
Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 10010).

1.2.1.2.5 Lapislazuli”® ' ™

Es wuna piedra semipreciosa cuyo componente
principal es el mineral lazurita
[(Na,Ca)s(AlSiO4)6(S0O4,S,Cl)2)], el cual le proporciona

el color azul caracteristico. Dado que el lapislazuli es

una piedra, es decir, una mezcla de minerales; no
puede hablarse de una composicion quimica

especifica.

Lapislazulli
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

Por otra parte, el lapislazuli puede contener minerales del grupo de los silicatos como la
sodalita (Nag(AlISiO4)sCly), didpsido (CaMgSi,Og), forsterita (Mg2SiO4) y wollastonita
(CaSiO3); ademas de calcita (CaCOs) y pirita (FeS>).

El lapislazuli no reacciona con bases, a menos que su exposicion sea por un tiempo
prolongado. Mientras que en presencia de acidos fuertes se descompone rapidamente
(ocurre la pérdida del color azul), y en caso de que se trate de H;SO, hay
desprendimiento de H»S. Sin embargo, con acidos débiles como el acido acético la

descomposicion ocurre lentamente.

Para su preparacion como pigmento, debe ser molido y lavado; obteniéndose

tonalidades que van del color azul grisaceo a azul intenso. Otro método de preparacion




consiste en incorporar el mineral a una mezcla hecha de cera derretida, resinas y
aceites, posteriormente, se envuelve la mezcla con un pafo y se amasa con una
disolucién diluida de lejia para lavar las particulas de lazurita, las cuales son separadas

del resto de los minerales e impurezas.

La muestra de este pigmento fue preparada siguiendo el tratado de Cennino Cennini y

proporcionada por el LDOA-IIE.

1.2.1.3 Pigmentos blancos

Cabe aclarar que los pigmentos blancos que se describen a continuacién también se
usaron como cargas en la pintura novohispana del siglo XVI. Sin embargo, las cargas

no son incluidas como objeto de estudio en esta tesis.

1.2.1.3.1 Carbonato de calcio” ® '°

El carbonato de calcio comunmente se obtiene del
mineral calcita (CaCOg3). Existen otras formas

polimorficas, la aragonita y la valerita.

. El carbonato de calcio se descompone bajo

calentamiento en CaO y CO,. Se descompone de la

misma manera en presencia de acidos. Es

Carbonato de calcio practicamente insoluble en agua.
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE A

Para su preparacion como carga unicamente se recolecta, lava y tamiza el mineral
natural, que normalmente procede de la piedra caliza. Existen otras fuentes de
carbonato de calcio, entre las que destacan las bioldgicas y otras minerales. En las
fuentes biolégicas como las conchas y el coral, se encuentra el carbonato de calcio en
forma de aragonita. Dentro de las otras fuentes minerales se encuentra el marmol que
es la forma compacta de la piedra caliza. Para su preparacion como pigmento se

calienta entre 800 °C y 900 °C para formar CaO como antes se menciona, después se
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agrega agua para formar Ca(OH), y se deja en contacto con el medio ambiente de tal

manera que reacciona con el CO; para formar CaCOs3; con distinta morfologia.

La muestra fue proporcionada por el LDOA-IIE, se adquirié en la casa comercial Casa

Serra® (Nombre comercial: carbonato de calcio) y es de origen mineral.
1.2.1.3.2 Yeso”®

44 El yeso es el mas comun de los sulfatos

Ko ( Q - encontrados en  minerales naturales. Su
v* G il composicién basica es CaSO, y normalmente se
g,,(‘ f' ( i encuentra dihidratado. Los depositos de yeso se
s BINAL encuentran comunmente asociados a yacimientos
e ,, ) ( % ' de evaporitas, como la halita (NaCl). Normalmente
it se encuentra estructurado en un sistema cristalino

Yeso monoclinico.

Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

El unico efecto del calor sobre el yeso es la evaporacion de agua de hidratacion. Es

poco soluble en agua, pero se solubiliza en la presencia de acidos diluidos.

Su preparacion como carga consiste en la recoleccion, lavado y tamizado del mineral
natural procedente de los yacimientos antes mencionados. Para su preparacion como
pigmento se calienta a deshidratacion y posteriormente el CaSO, anhidro, producto del
procedimiento anterior, se recristaliza en agua para asi moler el producto obtenido, el

cual se rehidrata dejandolo en agua durante un tiempo prolongado.

La muestra fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la casa comercial

Drogueria Cosmopolita S.A. de C.V. (Nombre comercial: yeso de dentista).
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Particularmente este yeso se trata del mineral

1.2.1.3.3 Yeso dihidratado’ 8

o selenita (CaSO042H20). Que se encuentra
i 4 ¢ comunmente asociado a yacimientos de
/ evaporitas. Esta estructurado en un sistema

e cristalino monoclinico.

El dnico efecto del calor sobre el yeso es la
Ei evaporaciéon de agua de hidratacion. Es poco

Yeso dihidratado soluble en agua, pero se solubiliza en la presencia
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE  de acidos diluidos.

Su preparacion como carga consiste en la recoleccion, lavado y tamizado de la selenita.

Su preparacion como pigmento es igual que la del yeso (ver 1.2.1.3.2 Yeso).

La muestra fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirid en la casa comercial

Drogueria Cosmopolita S.A. de C.V. (Nombre comercial: yeso dihidratado).

1.2.1.4 Pigmento naranja
1.2.1.4.1 Rejalgar” % "

El rejalgar es un sulfuro de arsénico de color
naranja, cuya formula quimica es AsS, As;S; o
AsyS; y se encuentra estructurado en un sistema
cristalino monoclinico. Se encuentra de forma
natural en depdsitos minerales. Se encuentra

comunmente asociado con el oropimente (As,S3) y

con otros minerales como la duranusita (AssS), la

Rejalgar alacranita (a-AsS), la dimorfita (As4S3) y la uzonita
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE
= (As4Ss).
%
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El rejalgar no reacciona ni se disuelve en acidos o bases diluidos. Sin embargo, se
disuelve en &cidos concentrados, en bases muy concentradas y se descompone

lentamente en agua. Su punto de fusién es de 307 °C y sublima a 565 °C.

La preparacion del rejalgar consiste en la recoleccién, lavado y tamizado del mineral
natural. Se sintetiza por reaccion del As;O3 0 As con S bajo calentamiento o mediante
la sublimacién de la mezcla de pirita (FeS;) con arsenopirita (FeAsS), obteniendo con
esta ultima reaccidon una mezcla de rejalgar y oropimente. También puede obtenerse
fundiendo S y As en presencia de carbono. También se puede sintetizar calentando

oropimente con arseénico.
La muestra de este pigmento fue preparada y proporcionada por el LDOA-IIE.

1.2.1.5 Pigmentos negros
1.2.1.5.1 Carbén molido” % 2

El carbén molido consiste en cualquier forma natural
de carbono elemental (con excepcion del diamante) o

una mezcla de estos.

El carbono es practicamente inerte a acidos y bases.

Reacciona a alta temperatura con el oxigeno para

formar CO, por combustion completa y CO por

Carbén molido
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

combustién incompleta.
Como pigmento se prepara mediante la carbonizacion de aceites, madera y otros
materiales organicos. Los productos de esta reaccion no son enteramente carbono

elemental, pueden contener impurezas minerales y organicas.

La muestra de este pigmento fue preparada y proporcionada por el LDOA-IIE.




1.2.1.5.2 Negro de humo” ® "

El negro de humo consiste en mayor proporcion de
carbono elemental; sin  embargo, contiene
impurezas organicas que aparecen por su
preparacion. Estas impurezas cambian mucho de
acuerdo a la preparacion del pigmento, pueden ser

sales inorganicas, compuestos aromaticos

policiclicos, entre otros.

Negro de humo
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

El negro de humo es practicamente insoluble en disolventes organicos y en agua. Es
estable al calor, pero a muy alta temperatura reacciona con el oxigeno para formar CO

por combustion completa y CO por combustion incompleta.

Se prepara normalmente mediante la captura de las particulas suspendidas del humo

de la mala combustién de hojas, semillas o ramas secas de viias.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la
casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 47010).

1.2.1.5.3 Negro marfil de huesos” ® '

El negro marfil de huesos pertenece a los pigmentos de
origen animal. El carbono que contiene el pigmento
proviene principalmente de proteinas, algunas grasas y
otros compuestos organicos. Debido a su procedencia

contiene hidroxihapatita (Ca19(PO4)s(OH)2) y otros

g compuestos de calcio. La composicion aproximada de
Negro marfil de huesos este pigmento se establece en la Tabla 4.
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE
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Compuesto/Elemento | Intervalo de proporcion (%)
C 10-20
Caz(POs), 60-80
CaSO0, 20
CaCOs; 6

Tabla 4. Composicién aproximada del negro marfil de huesos

Este pigmento es practicamente inerte a bases, con acidos soélo reacciona la
hidroxihapatita. EI negro marfil de huesos reacciona a alta temperatura con el oxigeno
para formar CO, mediante una combustién completa. En caso de que se trate de una

combustion incompleta se forma CO.

El negro marfil de huesos se prepara haciendo cola (ver 1.2.3.2.1 Cola de conejo) con
huesos de animales. Posteriormente se carboniza la cola para obtener el pigmento de

las cenizas.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la

casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 47150).

1.2.1.6 Pigmentos pardos
1.2.1.6.1 Bettin de Judea’ 3 2

El betun en general se trata de un conjunto de
mezclas complejas y emulsiones de hidrocarburos.
El nombre de betun es un término general que se
ha utilizado histéricamente de manera inespecifica,
ya que también es conocido como asfalto. Puede

encontrarse como un liquido semisdlido o como

sélido en depdsitos de petréleo. Dado que se trata

de una mezcla que proviene del petréleo, el betun

Betun de Judea
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE  puede contener compuestos organicos que varian \(’c\
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mucho en sus propiedades y estructuras; incluso puede contener metales pesados y

compuestos heterociclicos.

Por su naturaleza extremadamente compleja las propiedades del betun de Judea
pueden cambiar dependiendo de la procedencia. A pesar de esto se sabe que, al ser
compuestos organicos, se disuelven parcialmente en disolventes organicos, no se

disuelven en disolventes polares y no reaccionan con acidos ni con bases.

El betun de Judea se prepara como pigmento cuando al sélido recolectado se le somete
a altas temperaturas para eliminar la humedad y los compuestos volatiles, para

posteriormente ser molido.

La muestra fue proporcionada por el LDOA-IIE. Es marca Sennelier (Clave: N133554).

1.2.1.6.2 Ocre aleman oscuro” % '

La
limonita es una mezcla de minerales con la siguiente
FeO(OH)-nH>0;

mayoritariamente goethita y proporciones variables

Estd compuesto principalmente por limonita.

férmula general: contiene
de otros minerales como Ila
FeO(OH)),
(FesOas)

impurezas como silicatos y arcillas.

lepidocrocita  (y-
jarosita (KFe3(SO04)2(0OH)s),
y hematita (a-Fe20s3).

magnetita

Puede contener

Ocre aleman oscuro
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

El ocre aleman oscuro no reacciona ni se disuelve en acidos ni en bases diluidos. No se

reportan mas propiedades.

Para su preparacion como pigmento se debe recolectar la tierra natural, moler, lavar y

tamizar.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la
casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 40310).




1.2.1.6.3 Ocre oscuro” ® 2

E e ‘ El ocre oscuro no difiere en composiciéon con el ocre
- ' aleman oscuro por lo que también esta compuesto por
limonita. Como ya se menciond la limonita es una
mezcla de minerales de hierro. Igualmente puede

contener impurezas como silicatos y arcillas.

El ocre oscuro no reacciona ni se disuelve en acidos ni

Ocre oscuro

Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE €N bases diluidos. No se reportan mas propiedades.

Para su preparacion como pigmento se debe de recolectar la tierra natural, moler, lavar

y tamizar.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la
casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 40241).

1.2.1.6.4 Sombra tostada de Chipre” 2

Las sombras en general estdn compuestas por 6xidos
de manganeso (5-20%), Oxidos de hierro
predominando la goethita (45-70%) y otros minerales
como silicatos, dolomita y calcita que son considerados

impurezas. Se utilizan como secativos de barnices.

La sombra tostada de Chipre no reacciona con bases

ni con acidos. Es insoluble en disolventes organicos,

Sombra tostada de Chipre
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE ~ agua 'y bases.

Para su preparacion como pigmento unicamente se debe de recolectar la tierra natural,

moler, lavar y tamizar, para posteriormente ser sometida a un tratamiento térmico que

IR LA



promueve una modificacion estructural en los 6xidos de hierro presentes. Esto produce

una ligera variacion de su color.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la
casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 40720).

1.2.1.6.5 Tierra de siena tostada oscura” ® '?

La tierra de siena tostada oscura es considerada
por los artistas como un pigmento intermedio entre
las sombras y los ocres amarillos. Contiene
goethita (a-FeO(OH)), o6xido de manganeso y
materia organica, a la cual le es atribuida su

tonalidad. Ademas, puede contener algunas

impurezas como silicatos y aluminatos. La

- . composicidon aproximada de este pigmento se
Tierra de siena tostada oscura P P P19

Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE  establece en la Tabla 5.

Compuesto/Elemento | Intervalo de proporcion (%)
Goethita (a-FeO(OH)) 46-60 (70)
MnO, 0.6-1.5

Tabla 5. Composicidon aproximada de algunos componentes de la tierra de siena

tostada oscura

La tierra de siena tostada oscura no reacciona con bases ni acidos diluidos, sin
embargo se disuelve con acidos concentrados. Es insoluble en disolventes organicos,

agua y bases.

Para su preparacion como pigmento se debe de recolectar, lavar y tamizar la tierra
natural. Posteriormente se calcina para producir una reaccién de deshidratacion y

obtener el color rojizo oscuro deseado.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la
casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 40430).
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1.2.1.7 Pigmentos rojos
1.2.1.7.1 Almagre” % "2

Esta compuesto principalmente por hematita (a-
Fe,03), el cual es un mineral que se encuentra
estructurado en un sistema cristalino hexagonal.
También puede contener diversas impurezas como

silicatos y arcillas.

El almagre no reacciona ni se disuelve en acidos o

At : bases diluidos. Sin embargo, se disuelve bajo

Almagre
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE  calentamiento en acidos concentrados.

Para su preparacion como pigmento se debe de recolectar la piedra, moler, lavar y
tamizar. También se obtiene a partir del calentamiento de los ocres amarillos
aproximadamente a 300 °C. La reaccion quimica que ocurre es la transformacion en la
estructura quimica de la goethita, adoptando una estructura tipo hematita debido a la

deshidratacion.

La muestra de este pigmento fue preparada y proporcionada por el LDOA-IIE.

1.2.1.7.2 Azarcén’” ®°

El azarcon también es conocido como rojo minio y su
composicion principal es el mineral minio (Pb3O4 0
2Pb0O-Pb0O,). Se representa de dos maneras debido a
que el plomo presenta los estados de oxidaciéon Il y IV.

Se encuentra naturalmente en depdsitos de plomo,

comunmente asociado a galena (PbS) y cerusita

(PbCO3). Se encuentra estructurado en un sistema

Azarcén
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE  cristalino tetragonal. (=



El azarcén reacciona con acidos para formar normalmente la sal de plomo con el anion
del acido, puede también formarse PbO,. No reacciona con bases. A alta temperatura

se descompone en litargirio (PbO).

La preparacion del azarcdén basicamente consiste en el calentamiento controlado de
litargirio (PbO), que puede encontrarse como mineral o prepararse a partir de la cerusita
(PbCO3). El azarcdn puede producirse a partir de plomo metalico; formando como un
intermediario de esta serie de reacciones el litargirio. En general, se sabe que el
proceso de preparacion de azarcon a partir de litargirio no es facil, ademas hay muchos
intermediarios complejos, la temperatura para realizar este proceso es
aproximadamente entre 480 °C y 500 °C. Cabe mencionar que mediante esta
preparacion siempre quedan impurezas de litargirio que ayudan en la realizacion de una
pintura. Otra forma de preparacién consiste en calcinar PbSO4 con Na,CO3; y NaNOs,
pero se forma igualmente el litargirio, por lo que se sigue el mismo proceso descrito

anteriormente.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la
casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 42500).

1.2.1.7.3 Cinabrio” % ™

El pigmento cinabrio estda compuesto principalmente
por el mineral cinabrio (a-HgS). Existen otras dos
formas polimérficas, el metacinabrio (a’-HgS) y el
hipercinabrio (B-HgS). Este ultimo no es estable, por
lo que no se encuentra en la naturaleza. El cinabrio

se encuentra estructurado en un sistema cristalino

hexagonal. Usualmente se encuentra asociado a

estibinita (Sb,S3), pirita y marcasita (FeS;), yeso

Cinabrio
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE  (CaSQ,), calcita (CaCOs) y cuarzo (SiO4). Es

importante mencionar que en muchos casos el pigmento contiene impurezas de
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betunes (ver 1.2.1.6.1 Betun de Judea) y arcillas. Estas impurezas son la clave para

diferenciarlo del bermellén sintético.

El cinabrio es insoluble y no reacciona con acidos ni con bases. Sin embargo, con agua
regia (HNO3 (concy+HClconc), 1:3) reacciona para formar el HgCl,. En presencia de agua y
luz solar el cinabrio se transforma en su forma polimorfica de color negro: el

metacinabrio. Su temperatura de sublimacion es de 580 °C.

Para su preparacion como pigmento se debe recolectar el mineral, moler, lavar y
tamizar. El cinabrio artificial es llamado bermellén y se puede sintetizar de diferentes

maneras.
La muestra de este pigmento fue preparada y proporcionada por el LDOA-IIE.

1.2.1.8 Pigmentos verdes
1.2.1.8.1 Malaquita” % °

La malaquita se compone principalmente del
mineral del mismo nombre cuya composicion
quimica es CuyCO3(OH),. Se encuentra
estructurado en un sistema cristalino monoclinico.
Generalmente se encuentra asociada a la azurita
(2CuCO3-:Cu(OH)2) vy a la cuprita (Cu20), por lo

cual no es raro que éste ultimo mineral se

considere una impureza de los pigmentos hechos a

Malaquita . _
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE  partir de malaquita.

Si la malaquita se encuentra finamente pulverizada, al ser calentada lentamente a 200
°C pierde peso debido a la pérdida de agua y a 600 °C se descompone en CO,y

tenorita (CuO). No reacciona con bases, pero si se calienta provoca que el pigmento se
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ennegrezca. Con acidos organicos forma CO,, mientras que con acidos inorganicos

forma la sal de cobre con el aniéon del acido.

Para su preparacion como pigmento se debe de recolectar el mineral, moler, lavar y
tamizar. Es importante mencionar que puede sintetizarse de diferentes maneras, pero la

malaquita artificial es llamada Verditer verde.
La muestra de este pigmento fue preparada y proporcionada por el LDOA-IIE.
1.2.1.8.2 Resinato de cobre” % 1% 1

El resinato de cobre es el nombre genérico que se le
da a una mezcla de pigmento y resina. Este material
resulta de la mezcla de sales organicas de cobre,
principalmente de acetatos, y resinas como la colofonia
o la trementina de Venecia, las cuales provienen de

coniferas. El acido abiético (C1gH29COOH) es uno de

los compuestos presentes en las resinas. El nombre

Resinato de cobre
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

resinato se debe a la presencia de estas resinas.

El resinato de cobre es soluble en un gran numero de disolventes organicos como el
benceno y el cloroformo. Es insoluble en agua. Se decolora con acidos fuertes y con
bases. La parte organica del pigmento se descompone con calor leve, mientras que a

alta temperatura se descomponen los compuestos de cobre en CuO.

Para la preparacién del resinato de cobre comunmente se emplea acetato de cobre, el
cual es calentado con una sustancia que tenga acidos organicos, por ejemplo,
trementina de Venecia, colofonia, aceite de linaza, resina de pino o ceras. La mezcla
resultante es de consistencia viscosa y de color verde. El cobre se coordina con

ligantes de oxigeno, nitrégeno y azufre presentes en los compuestos antes

mencionados.
=
La muestra de este pigmento fue preparada y proporcionada por el LDOA-IIE. \2
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La tierra verde de Bohemia esta compuesta

1.2.1.8.3 Tierra verde de Bohemia”®°

principalmente  por dos minerales celadonita
(K(Mg,Fe?*)(Fe* ,Al)SisO1o(OH),) y glauconita
((K,Na)(Fe* Al,Mg)2(Si,Al)4010(OH),). Ambos
minerales se encuentran estructurados en un sistema

cristalino monoclinico. Se localizan normalmente en

grietas dentro de rocas volcanicas y en arena de color

fierra verde de Bohemia ) oo
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE ~ verde respectivamente. Su color caracteristico se debe

en parte a la presencia de Fe?* a pesar de estar en menor proporcion que el Fe®".

La tierra verde de Bohemia es parcialmente soluble en acidos y en bases, pero no
reaccionan con ellos. Al ser calentada se descompone adquiriendo una tonalidad café

rojiza posiblemente por la formacién del Fe;Os.

Para su preparacion como pigmento se debe de recolectar la tierra natural, moler, lavar

y tamizar.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la
casa comercial Kremer Pigmente GmbH & Co. KG (No. 40810).

1.2.2 Lacas’

El término laca se aplica a cualquier material colorido que se prepara precipitando un
colorante organico o tinte con un sustrato inorganico; que puede ser KAI(SO4)2-12H,0 o
CaSO04, aunque también puede tratarse de ZnO, SnO, SnO, y BaSO,4. Actualmente la
mayoria de las lacas se preparan a partir de tintes sintéticos. A veces un mismo
colorante o tinte puede producir diferentes tonalidades de laca al ser preparada con

diferentes sustratos y bajo condiciones de pH diferentes.
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Por sus propiedades y caracteristicas fisicas las lacas seran tratadas en esta tesis
como un grupo diferente. Al igual que los pigmentos, las lacas se clasificaron por

colores, estos son: amarillo y rojo.

1.2.2.1 Lacas amarillas” ®
1.2.2.1.1 Gualda (Ancorca)

Esta laca se obtiene a partir del colorante extraido de
la planta llamada gualda (Reseda Iuteola). El
compuesto responsable de proporcionar el color a esta
laca es la luteolina o 2-(3,4-dihidroxifenil)-5,7-dihidroxi-

4-cromenona (ver Figura 2) que es uno de los

flavonoides mas comunes.

Gualda (ancorca)
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

OH (6]

Figura 2. Estructura de la luteolina

Esta laca es poco soluble en agua, moderadamente soluble en etanol y su colorante es

muy soluble en bases.

Se prepara esparciendo pequeinos trozos de la planta seca en agua hirviendo con el fin
de crear una infusion; una vez extraido el colorante, mientras aun esta caliente, se
agrega el sustrato mineral al agua del colorante. Posteriormente se deja enfriar a fin de
que el sustrato precipite junto con el colorante; se retira el exceso de agua y se deja

evaporar.

La muestra fue proporcionada por el LDOA-IIE. Es marca Couleurs Du Quai y se

encuentra bajo el nombre Réseda jaune (gaude) (clave: 216949).
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1.2.2.1.2 Gualda (Arzica)

Esta laca proviene de la misma planta que la anterior, por

lo que su composicion es practicamente la misma.

Igualmente el responsable de su color es la luteolina,

presenta las mismas propiedades quimicas de solubilidad

y se prepara de manera similar que la laca anterior.

Gualda (arzica)
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

La muestra de esta laca fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirid en la casa

comercial Zecchi colori e belle arti (Nombre comercial: Arzica).

1.2.2.2 Lacas rojas

1.2.2.2.1 Carmin de alizarina” ® "

g El compuesto responsable del color de esta laca es
la alizarina o 1,2-dihidroxiantracen-9,10-diona (ver
Figura 3). Este compuesto se encuentra en las
raices de especies pertenecientes a la familia

Rubiaceae, Morinda, Gallium y Oldenlandia.

La alizarina reacciona con bases fuertes tornandose

morada y con acidos cambia su color a amarillo, por

Carmin de alizarina
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE |5 que se ha usado como indicador de pH. Su punto

de fusion es de 289 °C — 290 °C. Es poco soluble en agua hirviendo, benceno y

tetracloruro de carbono. Es soluble en acetona, etilenglicol y etanol hirviendo.
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Figura 3.Estructura de la alizarina

Para preparar esta laca se obtiene la alizarina de las raices de especies pertenecientes
a las familias antes mencionadas. Se disuelve en agua hirviendo con algun sustrato
como alumbre, se enfria y se evapora para precipitar la laca. La alizarina se puede
obtener sintéticamente. De hecho, la alizarina fue el primer colorante de origen vegetal

sintetizado.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la
casa comercial Zecchi colori e belle arti (Nombre comercial: Carminio di alizarina). Una
vez estudiada esta laca se detecté que fue preparada a partir de alizarina sintética; de
cualquier manera se integroé al estudio.

1.2.2.2.2 Laca carmin” ®°

La laca carmin se prepara a partir del colorante
carmin, que se obtiene de cochinillas de la familia
Coccoidea. ElI carmin puede contener acido
carminico y acido kermésico (ver Figura 4) que son
los responsables del color. Dependiendo del insecto

del que provengan es la proporcién en la que se

encuentran estos compuestos.

Laca carmin
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE




Figura 4. Estructuras del (A) acido carminico y (B) acido kermésico

La laca carmin es poco soluble en agua y en etanol. Reacciona, cambiando de color,

con acidos y bases.

Para la preparacion de esta laca se extrae el colorante sumergiendo cochinillas
hembras muertas en agua caliente. Por tradicion se sabe que los insectos hembras son

los que producen el colorante. Después se precipita la laca con un sustrato inorganico.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la
casa comercial Colorantes Naturales de Oaxaca SPR de Rl (Nombre comercial: Laca

carmin Marca: Tlapanochestli®).

1.2.2.2.3 Laca de Rubia”® "’

La laca de Rubia se obtiene del colorante extraido de
las raices y cortezas de las plantas pertenecientes a
la familia Rubiaceae. Normalmente se extrae de la
Rubia tinctorum L. Los principales compuestos
presentes en el colorante de esta laca son alizarina,

purpurina, pseudopurpurina y acido ruberitrico (ver

Figura 5). El acido ruberitrico es la forma en que se

encuentra la alizarina en las raices frescas de Rubia.

Laca de Rubia
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

La alizarina es el principal responsable del color en

esta laca.



—

(C)

ww

Figura 5. Estructuras de (A) alizarina, (B) purpurina, (C) pseudopurpurina y (D) acido

ruberitrico

La laca de Rubia es una de las lacas mas estables. Reacciona con bases fuertes

diluidas tornandose color morado.

Esta laca se prepara extrayendo el colorante con agua caliente de las raices secas de
las plantas de la familia antes mencionada. Si las raices estan frescas el colorante se
extrae con una hidrdlisis acida. Siguiendo los procedimientos tradicionales se precipita
la laca con un sustrato. Las lacas preparadas de Rubia poseen diferentes tonalidades

de rojo.

La muestra de este pigmento fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la

casa comercial Zecchi colori e belle arti (Nombre comercial: Lacca Robbia).
1.2.3 Aglutinantes
Los aglutinantes son materiales de diferente origen y composicion que sirven para fijar

el pigmento sobre el soporte en forma de una pelicula fina. Proporcionan cohesion a las

particulas del pigmento.




Vw\q[‘“\fq NWW ;.

Los aglutinantes deben ser transparentes e incoloros con el fin de evitar en lo posible
todo tipo de alteracion en las caracteristicas estéticas del pigmento. Esto significa que
los aglutinantes no deben reaccionar con los pigmentos ni formar con ellos una

disolucién.

Los aglutinantes juegan un papel muy importante en la creacion de obras pictoricas, ya

que son los responsables de definir la técnica pictérica utilizada.®

Para fines unicamente de este trabajo, los aglutinantes se clasifican en aceites,

aglutinantes de origen animal y resinas.
1.2.3.1 Aceites® 7 33940

Los aceites utilizados en esta época son dos: el
aceite de linaza y el aceite de nuez. El aceite de
linaza se extrae de las semillas de lino (Linus
usitatissimum); mientras que el aceite de nuez se
extrae de las nueces de Castilla (Juglans regia L.)

Se trata de mezclas de acidos grasos de cadena

larga (principalmente de 18 carbonos) que pueden
ser saturados o insaturados. La proporcién de
Fo'i‘ggeri;eﬁgepgrr‘%zl:ay :r‘igl:‘g.dLeDrg:_ZHE esta mezcla varia mucho de acuerdo al origen de
la planta de la cual es extraido el aceite y a las

condiciones climaticas a las que estda sometida. Cabe mencionar que los aceites
pueden contener muy pequefas cantidades de otras sustancias, como esteroles, que
se tratan de eliminar en su proceso de purificacién o refinacion. El aceite de nuez y el
de linaza estan principalmente compuestos por los acidos grasos que se muestran en la

Tabla 6 cuyas estructuras se observan en la Figura 6.




. Intervalo de composicion | Intervalo de compdsicién
Acido graso . . .
en aceite de linaza (%) en aceite de nuez (%)
Acido estearico 2-8 1.5-3
Acido linoleico 12-24 57-64
Acido linolénico 45-71 10-15
Acido oleico 10-22 13-22
Acido palmitico 4-10 5-8

Tabla 6. Composicidén aproximada de los principales acidos grasos de aceite de nuez y

aceite de linaza

HO
HO CHs
7\/\/\/\/\/\/\/\/\/ 4 ®)
(0] (A) ‘\___/_/_—_;\_\‘
— — CHs
N _
HO —
(©) CH,
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HO D) o
3
(0]
HOWCH3
0 (E)

Figura 6. Estructuras de (A) acido estearico, (B) acido linoleico, (C) acido linolénico, (D)

acido oleico y (E) acido palmitico

La composicion y las propiedades quimicas de estos aceites son muy similares. Los
acidos grasos poseen dobles ligaduras, estas son las responsables de diversas
reacciones que pueden afectar a los aceites. Las reacciones que sufren los acidos
grasos son hidrogenacién, oxidacion de degradacion (que los descompone en
compuestos oxigenados de bajo peso molecular) y la oxidacion con polimerizacién (que
los transforma en polimeros de consistencia solida). Esta ultima reaccién es la que se

busca lograr en la realizacibn de obras pictéricas. Para ello se pueden emplear
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sustancias que catalizan la reaccion, las cuales pueden contener Pb(ll) Co (1 o Mn(ll).

A estas sustancias, por su accion, se les llama secativos.

La preparacion de estos aceites consiste en limpiar las semillas, segun sea el caso.
Posteriormente se muelen para prensarlas (en frio o caliente) o para extraer los aceites

con solventes. Finalmente son sometidos a un proceso de refinacion.

El aceite de linaza que se us6 en este trabajo fue aceite crudo de la casa comercial
Drogueria Cosmopolita S.A. de C.V. Fue preparado con amarillo de plomo y se expuso
al sol durante 3 meses. Por su parte, el aceite de nueces se preparé con nueces de

Castilla peladas y frescas mediante extraccion en frio.

1.2.3.2 Aglutinantes de origen animal

Dentro de los aglutinantes de origen animal estan la cola de conejo y la yema de huevo.
Estos aglutinantes se agruparon por su procedencia por fines espectroscépicos que se

explicardn mas adelante.

1.2.3.2.1 Cola de conejo® ’

Las colas animales estan constituidas por sustancias
proteinicas principalmente por colageno, queratina,
elastina, mucina, entre otras. También contienen
cantidades menores de otras sustancias de origen
organico e inorganico. Las colas presentan un aspecto,

una composicion y unas propiedades fisicas que

dependen de su origen y del tipo de tratamiento al que

Cola de conejo
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

hayan sido sometidas durante su preparacion.

La cola de conejo (y las colas animales en general) es blanca sin tener impurezas y
completamente libre de agua. Al ser calentada con agua se hidrata reteniendo entre un
15 % y un 18% de su peso. La cola hidratada es conocida como gelatina; este coloide

=
se mantiene estable entre 10 °C y 35 °C. Los coloides de proteinas son sensibles a ;ﬁ
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cargas eléctricas, como las producidas en disolucion de acidos y bases. Cabe
mencionar que las proteinas pueden ser descompuestas por enzimas que usualmente

provienen de ciertos microorganismos.

La cola de conejo se extrae de la piel, el cartilago, los huesos, los tendones del animal
o una mezcla de estos. Esto se logra mediante el calentamiento en agua de estas
partes del conejo, posteriormente se evapora el agua de la gelatina formada, que al ser

concentrada es llamada cola.

La muestra de este aglutinante fue proporcionada por el LDOA-IIE y se adquirié en la

casa comercial Casa Serra® (Nombre comercial: cola de conejo).

1.2.3.2.2 Yema de huevo®’

La yema de huevo es un producto natural formado por un
coloide acuoso compuesto por proteinas, grasas y aceites.
La cual permanece estabilizada por agentes emulsionantes

como la lecitina. Su composicion aproximada se muestra en

la Tabla 7.
Fotografia de Nuncketest. Egg Yolk
Porcentaje aproximado en Porcentaje aproximado en
Componente
yema fresca (%) yema seca (%)

Agua 51 -
Lecitina 9 18
Grasas y aceites 22 45
Otras proteinas 15 31
Sales 1 2

Tabla 7. Porcentaje aproximado de algunos componentes de la yema de huevo de

gallina



VUWU‘TUW WJWU‘ R

Al secarse la yema de huevo forma una capa impermeable a ciertas condiciones
ambientales. Esta capa esta compuesta por grasas, aceites y proteinas. Para fines

artisticos, la yema de huevo es practicamente inerte.

Para su preparacion como aglutinante se debe separar la yema de la clara de un huevo
de gallina fresco, a continuacion, se rompe la membrana que cubre a la yema y se
afiade agua para hacer mas fluida la mezcla. Posteriormente se afiaden unas gotas de

aceite de clavo como conservador.
La muestra de este aglutinante se preparo a partir de un huevo de gallina fresco.
1.2.3.3 Resinas’

Las resinas son secreciones de cierto tipo de plantas,
usualmente provienen de arboles del tipo conifera y
pueden encontrarse fosilizadas. Algunas de las
resinas utilizadas en el ultimo tercio del siglo XVI son
la almaciga, colofonia, copal y sandaraca. La

composicién quimica de las resinas varia mucho ya

que depende de su procedencia y de las condiciones

Almaciga
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

medioambientales en las cuales se desarroll6 el arbol
de donde se extraen. En general, sus componentes se
clasifican en acidos aromaticos y alifaticos, cetonas, terpenos, alcoholes y aceites
esenciales. Cabe mencionar que la cantidad de aceites
esenciales en las resinas varia considerablemente al
ser extraidas, ya que se evaporan o reaccionan con el

oxigeno del aire.

Las resinas en general son parcialmente solubles en

etanol, cloroformo y éter de petrdleo. Son muy poco

Colofonia
solubles en agua. La temperatura a la cual funden Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE (=
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varia dependiendo de la resina. La colofonia funde
entre 100 °C y 130 °C, el copal funde entre 180 °C y

340 °C (este amplio intervalo se debe a la distinta

s

o

procedencia que esta resina puede tener), la
sandaraca funde entre 135 °C y 145 °C y la almaciga
funde alrededor de 95 °C.

Copal Para utilizar las resinas como aglutinantes no
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE . .. . .
requieren de una preparacion previa, aunque si se

encuentran en estado solido pueden ser sometidas a calentamiento o disolucion.

Las resinas fueron proporcionadas por el LDOA-IIE.
La sandaraca y colofonia fueron compradas a la casa
comercial Talas (Nombres comerciales: Sandarac
Gum y Colophony Rosin), mientras que la almaciga se
adquiri6 en la casa comercial Kremer Pigmente GmbH
& Co. KG (No. 60050). El copal fue obtenido por el

LDOA-IIE en el mercado del pueblo de Tlayacapan, Sandaraca
Fotografia por Elsa Arroyo. LDOA-IIE

Morelos.
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La espectroscopia infrarroja consiste en el estudio de la interaccion de la radiacion de la
region del infrarrojo del espectro electromagnético con la materia. La radiacion infrarroja
se encuentra comprendida entre los nimeros de onda 12800 cm™ y 50 cm™ y se puede
dividir en tres regiones denominadas infrarrojo cercano, medio y lejano. La incidencia

de cada una de ellas sobre la materia tiene aplicaciones instrumentales especificas.

La regidén del infrarrojo cercano (NIR por sus siglas en inglés) se extiende desde 12800
cm” a 4000 cm™. Las bandas de absorcién que se observan en esta zona son
sobretonos de las bandas vibracionales fundamentales que se producen entre 3000
cm™ y 1700 cm™. El uso mas importante de la radiacion infrarroja cercana, a diferencia
de la espectroscopia en el infrarrojo medio, es la determinacion cuantitativa de especies
tales como agua, proteinas, grasas e hidrocarburos de bajo peso molecular en

productos agricolas, alimenticios, entre otros.

La region del infrarrojo lejano (FIR por sus siglas en inglés) incluye la region inferior a
650 cm’. Esta radiacion es especialmente Util para el estudio de compuestos
inorganicos, porque la absorcion debida a las vibraciones de tension y flexion de los
enlaces entre atomos metalicos y ligantes ocurre en dicha region. Ademas proporciona
informacion sobre energias reticulares de cristales y energias de transicion en
semiconductores. También en esta regidn se observa la absorcion rotacional pura de

los gases, siempre que presenten momentos dipolares permanentes.

La region del infrarrojo medio (MIR por sus siglas en inglés) abarca la regién entre los
nimeros de onda 4000 cm™ y 650 cm™. Esta region es la mas utilizada para el analisis
espectroscopico. Asimismo, se subdivide en dos regiones, la region de las frecuencias
fundamentales de grupo (3600 cm™ a 1200 cm™) y la regién de “huella digital” (1200
cm” a 650 cm™”). En la region de las frecuencias fundamentales de grupo, las
principales bandas de absorcién pueden ser asignadas a los modos vibracionales que
corresponden a grupos funcionales individuales. Tanto la presencia como la ausencia
de las bandas caracteristicas de las frecuencias fundamentales de grupo son utiles para

la caracterizacion de los compuestos. Las bandas de absorcion de la region de “huella

RNy
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digital” resultan de la combinacion de las interacciones entre los enlaces sencillos y
dependen de la estructura del esqueleto completo de una molécula dada. Las multiples
absorciones hacen imposible la interpretacion exacta de los espectros en esta region;
pero, en general, la combinacién de todas las bandas resultantes crea un patron
caracteristico y reproducible que da una gran utilidad a dicha region para fines de

identificacion.
2.1 Fundamentos

Para que ocurra absorcion de radiacion en el infrarrojo, las moléculas deben tener
pequefias diferencias de energia entre sus distintos estados vibracionales vy
rotacionales; es decir, al vibrar deben generar un momento dipolar. La magnitud de la
diferencia de carga, la masa y la distancia entre los dos centros de carga determinan el

momento dipolar de una molécula.

Si la frecuencia de la radiacién que incide en la molécula es igual a la frecuencia de
vibracion basal de las uniones quimicas, se origina un cambio en la amplitud de la
vibraciéon molecular; esto permite que haya absorcién de la radiacion. Igualmente, la
rotacion de las moléculas asimétricas alrededor de sus centros de masa produce una

variacion periodica en el dipolo que puede interactuar con la radiacion.
2.2 Tipos de vibraciones moleculares

Las posiciones relativas de los atomos en una molécula cambian como consecuencia
de los diferentes tipos de vibraciones y rotaciones alrededor de sus enlaces. Se pueden
clasificar en dos tipos generales de vibraciones: de estiramiento y de deformacion del
angulo (ver Figura 7). Las vibraciones de estiramiento implican un cambio continuo en
la distancia entre dos atomos a lo largo del eje de su enlace; pueden ser de dos tipos,
simétrica y asimétrica. Las vibraciones de deformacion del angulo, como su nombre lo
dice, consisten en un cambio en el angulo entre dos enlaces; son de cuatro tipos,

tijereteo, balanceo, aleteo y torsion.
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Vibraciones de estiramiento

Simétrica Asimétrica

Vibraciones de deformacién del angulo
Balanceo en el plano Tijereteo en el plano

+ + + -

Ne” Ne”

Aleteo fuera del plano Torsion fuera del plano

Figura 7. Representacién grafica de los tipos de vibraciones moleculares
2.3 Tratamiento clasico de la vibracion de una molécula diatémica

Las caracteristicas de una vibracion de estiramiento entre dos atomos se pueden
aproximar a las de un modelo mecanico que consta de dos masas unidas mediante un
resorte. La perturbacion de una de estas masas a lo largo del eje del resorte produce
una vibracion denominada movimiento armonico simple. La frecuencia de oscilacion de

este modelo esta representada por la Ecuacion 1.

1 |k

U, = — |—
mo2m.m

Ecuacioén 1. Frecuencia natural

En esta ecuacién v, es la frecuencia natural del oscilador mecanico, k es la constante

de fuerza del resorte y m es la masa.

La Ecuacion 1 se puede modificar para describir el comportamiento de un sistema

constituido por dos masas (m; y my) unidas por un resorte. En este caso se sustituye la
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masa m por la masa reducida u (expresada en la Ecuacion 2) para describir un sistema

molecular.

mpm;
u=——"——-
mq + m,

Ecuacion 2. Masa reducida

La versién sustituida de la Ecuacidon 1 se expresa en la Ecuacion 3. Esta ecuacion se
emplea para calcular la frecuencia de la vibracion molecular en donde k se convierte en
la constante de fuerza del enlace quimico, mientras que ms y m, se convierten en las

masas de los atomos involucrados en la union.

1 |k(m +my)

v
™o 2m mym,
Ecuacioén 3. Frecuencia de vibraciéon molecular

2.4 Tratamiento cuantico de las vibraciones

Es posible emplear el concepto del oscilador armoénico simple para deducir las
ecuaciones de onda de la mecanica cuantica. Las soluciones de estas ecuaciones para

las energias potenciales estan expresadas en la Ecuacion 4.

+1)h k
2/ 2w |u

3]
I
Ve
<

Ecuacién 4. Energia potencial

En esta ecuacién h es la constante de Planck y v es el numero cuantico vibracional que
s6lo puede tomar valores enteros positivos. Por lo tanto, la mecanica cuantica establece
que los osciladores solo pueden presentar determinadas energias discretas. Cabe
mencionar que el término (\/k_/u)/zﬂ aparece tanto en las ecuaciones clasicas como

en las ecuaciones cuanticas.

Si varia un dipolo por la accion de la absorcion de radiacion, es posible que haya
transiciones entre dos niveles cuanticos vibracionales. La diferencia de energia AE (la =~

energia de la radiacién infrarroja) entre estos dos estados cuanticos vibracionales
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(basal y primer estado excitado) es idéntica a la frecuencia de vibracion del enlace v,

originada en el modelo clasico; tal como lo expresa la Ecuacién 5.

h |k
Eradiacion = hv = AE = hv,, = 5 ;

Ecuacion 5. Energia de la radiacion
2.5 Técnicas y equipos

Existen diferentes formas de medir la absorcion de la radiacidén infrarroja en una
muestra. Todas miden de forma indirecta los fendbmenos producidos por absorcion. En

general, se puede decir que existen dos técnicas, la transmitancia y la reflectancia.

La espectroscopia por transmitancia es la técnica basica para la medicion de la
absorcion de una muestra. Se basa en el fendmeno de la transmision de la radiacion no
absorbida; comparando esta radiacion con la aplicada originalmente a la muestra es
que se obtiene un valor de absorcidn. Existen diferentes métodos de preparacion de

muestra para esta técnica y dependen del estado fisico de la muestra a analizar.

La espectroscopia por reflectancia se emplea cuando las muestras son dificiles de
manipular, ya que no necesita de mucha preparacion de muestra. Se basa en el
fendmeno de la reflexién de la radiacion infrarroja, que consiste en el hecho de que un
haz de radiacion pasa de un medio mas denso a uno menos denso. Entre los métodos

de reflectancia destaca la reflexion total atenuada.

La técnica de reflectancia total atenuada (ATR por sus siglas en inglés) consiste en la
propagacién de la radiacion infrarroja a través de un medio Opticamente denso que
llega a una interfase con un medio de menor indice de refraccidn. La radiacién llega a
un angulo de incidencia mayor que el angulo critico, asi que no escapa del medio denso

sino que es internamente reflejada en su totalidad (ver Figura 8).

T
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- - - Atenuacion del haz
de infrarrojo

Muestra ]
== Adaterial de alto indice de refracciér S e ——
t\ — - ! — — pal T -.>
Haz infrarrojo \ \ Hacia el detector
Onda evanescente Onda evanescente

Figura 8. Esquema del principio del funcionamiento de un espectrofotometro de ATR

Se ha demostrado que durante el proceso de reflexidn el haz se comporta como si
penetrara una cierta distancia en el medio menos denso para después reflejarse. La
profundidad de penetracion depende de la longitud de onda de la radiacion, de los
indices de refraccién de la muestra y del material de alto indice de refraccion, asi como
del angulo que forma el haz incidente con la interfase. A esta radiacidén penetrante se le

denomina onda evanescente.

Los espectros obtenidos por ATR son similares a los espectros obtenidos por
transmitancia, ya que se observan las mismas bandas de absorcién pero con
intensidades relativas distintas. Esto se debe a que la radiacion sélo penetra unos

pocos micrometros en la muestra.

Los equipos de IR se clasifican en dispersivos y con transformada de Fourier (FTIR).
Los equipos IR dispersivos fueron los primeros que se emplearon y se basan en la
irradiacion secuencial de la muestra con radiaciones IR de diferentes frecuencias. Los
equipos FTIR obtienen respuestas a partir de la interaccion de la radiacion con la
muestra a través del interferometro de Michelson (ver Figura 10). Estas respuestas son
llamadas interferograma. El interferograma contiene informacion sobre toda la region
del infrarrojo analizada a la que el detector genera respuesta. La operacion matematica
conocida como transformada de Fourier convierte el interferograma en un espectro de

infrarrojo.

En general, los equipos FTIR presentan una relacion sefial/ruido que supera en un
orden de magnitud a los dispersivos. Los equipos FTIR se caracterizan por sus altas
resoluciones, por la elevada exactitud, la rapidez y por la buena reproducibilidad en la

determinacion de las frecuencias. Otra ventaja que cabe destacar es que su detector
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recibe una radiacion de mayor potencia que la de los instrumentos dispersivos, ademas o

de que los interferometros no tienen el problema de la radiacion parasita. Por estas
razones, en la actualidad, se emplean principalmente los equipos FTIR. EIl

funcionamiento general de un espectrofotometro FTIR se muestra en la Figura 9.

Computadora
Fuente Interferémetro Muestra Detector (procesadory
registrador)

Figura 9. Esquema del funcionamiento general de un espectrofotometro FTIR

La fuente debe generar un haz de radiacidon con suficiente potencia. Algunos ejemplos
de fuentes incluyen el emisor de Nernst, el filamento incandescente, el arco de mercurio

y el rayo laser.

El interferometro (ver Figura 10) consiste en un espejo plano fijo, otro mévil y en un
separador de haces. La radiacion procedente de la fuente se hace incidir sobre el

separador de haces, formando el angulo de 45°.

———— Espejo

Espejo

Separador de haces

/2

74

CJID Muestra
Y

--- Atenuacién del haz
Detector] de infrarrojo

Y

Fuente

Figura 10. Esquema del interferémetro de Michelson.

El detector tiene como funcion convertir la radiacion en una sefial eléctrica que pueda
interpretarse posteriormente. La computadora tiene dos funciones, procesar las sehales
eléctricas producidas por el detector y registrarlas de manera digital. El procesador de

senal puede utilizarse para llevar a cabo operaciones matematicas en la senal.
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El espectro de infrarrojo es la representacion grafica de las interacciones de la radiacién

2.6 Teoria del espectro de infrarrojo

infrarroja con la muestra. Cada banda representa la absorcién de la radiacion por cada
union quimica (grupo funcional) al subir un nivel cuantico vibracional. Considerando que
una union quimica puede tener diferentes modos de vibracién, en ocasiones, podemos
tener varias frecuencias de absorciéon para un mismo grupo funcional. Tomando en
cuenta que la energia absorbida por diferentes uniones quimicas puede ser la misma,
habra bandas que representen la energia absorbida por mas de una union quimica. La
intensidad de cada banda depende de la facilidad con la que la uniéon quimica genere
un dipolo al vibrar y de las interacciones que estas puedan tener con otros grupos

funcionales, ademas de la concentracion de la muestra.

La aplicacion mas habitual del espectro de infrarrojo consiste en la identificacion de
determinados grupos funcionales para los que se observan bandas caracteristicas en
regiones particulares del espectro. Para estos fines es necesario utilizar muestras
puras, de tal manera que el espectro de infrarrojo represente su patrén de absorcion.
Cuando se tienen mezclas el espectro de infrarrojo representara las absorciones de
todos los grupos funcionales presentes en los componentes de la mezcla. Igualmente
se presenta un patron de absorcion caracteristico de la mezcla s6lo si se mantiene la

proporcion de sus componentes.

En el espectro de infrarrojo el eje de las abscisas representa el nimero de onda (cm™)
de la radiacion, mientras que en el eje de las ordenadas se muestra el porcentaje de la

intensidad de la transmitancia o absorbancia.
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3 Objetivo

Estudiar y analizar los espectros obtenidos de las muestras seleccionadas; con el fin de
apoyar al diagnostico de patrimonio cultural, estableciendo asi una relacion entre los

profesionales de la quimica y los del arte.
4 Metodologia

Para el andlisis por espectroscopia infrarroja de los pigmentos, lacas y aglutinantes
empleados en la pintura novohispana del siglo XVI se aplicaron dos métodos:
reflectancia total atenuada y transmitancia. Todos los espectros fueron obtenidos por el
método de transmitancia, con excepcion de amarillo de plomo-estaio tipo I,
oropimente, rejalgar, cinabrio, carmin de alizarina, laca de Rubia, laca carmin, cola de

conejo y yema de huevo.
4.1 Equipo

Al trabajar por ATR se utilizé un espectrofotometro infrarrojo marca PerkinEImer®
modelo Spectrum 400, perteneciente a la Unidad de Servicios de Apoyo a la
Investigacion (USAI) en la Facultad de Quimica de la Universidad Nacional Autbnoma

de México.

Para trabajar por transmitancia se utilizé un espectrofotometro infrarrojo marca Thermo
Electron Corporation® modelo Nicolet Nexus 670, perteneciente al Grupo de Materiales
y Nanotecnologia en el Centro de Ciencias Aplicadas y Desarrollo Tecnoldgico
(CCADET) de la Universidad Nacional Autbnoma de México.

4.2 Preparacion de muestras

Las muestras analizadas por ATR no requirieron preparacion previa, mas que molienda.
El método de transmitancia requirié de la preparacion de las muestras. De acuerdo a su
naturaleza fisica se prepararon por tres métodos distintos: los sdlidos por pastilla, los
liquidos por pelicula y el resinato de cobre (por su alta viscosidad) por depdésito.

Independientemente del método de preparacion se emple6é bromuro de potasio (grado

=
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espectroscopico) como ventana de soporte y referencia o blanco, el cual se analizé o

antes de registrar cada muestra.

Antes de comenzar con el estudio de las muestras problema por el método de pastilla,
se determind la concentracion Optima de muestra en pastilla. Para ello se hicieron
pruebas con pastillas de 0.10000 g aproximadamente de peso total. La concentracién
de la muestra se calcula con la Ecuacién 6.

masa de la muestra problema

Concentraciéon (%m/m) = KBr + muestra problema x 100

Ecuacion 6. Calculo de concentracion

Las concentraciones ensayadas fueron: 1, 0.5 y 0.25 %m/m. Al observar los diferentes
espectros de un mismo material a dichas concentraciones se concluyo que el espectro
de mejor calidad se obtuvo a una concentracion de 0.25 %m/m, por lo que se continu6

con esa concentracion.

Asi el procedimiento para preparar una pastilla consistio en pesar aproximadamente
0.09975 g de KBr, y 0.00025 g de muestra problema, procurando que la suma de los
pesos fuera de 0.10000 g aproximadamente. Con la ayuda de un mortero de agata se
molieron dichas sustancias para formar una mezcla homogénea. Finalmente, se

comprimio la mezcla en una prensa hidraulica a 3000 Ib/in?.

Para el método de pelicula, se prepar6 una pastilla de KBr, con la ayuda de un
gendarme se aplicé una delgada capa del material a analizar sobre la pastilla y se dejo

secar unos minutos.

Para el método de depdsito, se prepard una pastilla de KBr. Por otro lado, se disolvio el
material a analizar con etanol (R.A.). Posteriormente, con la ayuda de un gendarme se

aplico una delgada capa de la disolucidon sobre la pastilla y se dejoé secar unos minutos.
4.3 Obtencién de espectros

Los espectros se obtuvieron con diferentes caracteristicas dependiendo del método.

Estas caracteristicas se enlistan en la Tabla 8. (=D



Método
Analito Caracteristica
ATR Transmitancia
Numero de
. N/A 32
° barridos
% Resolucion N/A 4 cm’
o Intervalo de MIR (~4000 a 400
N/A ;
analisis cm’)
Numero de
. 20 100
@ barridos
@ Resolucion 4 cm’ 4 cm’
>
= Intervalo de MIR (~4000 a 400 MIR (~4000 a 400
analisis cm™) cm™)
Tabla 8. Caracteristicas de los espectros de infrarrojo
4.4 Analisis

Después de la obtencidon de espectros se procedioé a su analisis. Se tuvo que considerar
la naturaleza de las muestras; mezclas muchas veces heterogéneas que no siempre
guardan la misma proporcion entre sus componentes. También, al encontrar materiales
inorganicos como los pigmentos, se tuvo que tomar en cuenta que la region de analisis
ocupada no era la adecuada para describirlos. Esto se debe a que las bandas de
absorcion representativas de la mayoria de los pigmentos inorganicos no aparecen en
la regién del infrarrojo medio. Por otra parte, hubo que analizar los espectros con

cautela; pues al tratarse de materiales artisticos, no se tenia la certeza de su pureza.

Para designar los numeros de onda de absorcion de cada banda se utilizé el software
OriginPro 8®. Después se consultaron las referencias sobre previos estudios
espectroscopicos al infrarrojo del pigmento, laca o aglutinante en cuestién.
Posteriormente se comparé la informacién sobre la asignacion de bandas del material

para construir el analisis.
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En caso de que no se encontraran referencias, Unicamente se analizaban las bandas
correspondientes a grupos funcionales o iones conocidos y se construyo el analisis con

esa informacion.

Para su mejor entendimiento se agrupd esa informacién en las clasificaciones que se

muestran en la seccidn de resultados.
4.5 Pruebas de solubilidad

Ademas se realizaron pruebas de solubilidad unicamente con las lacas con el fin de
intentar identificar mejor su composicidon. Se pes6 aproximadamente 0.0010 g de cada
laca por duplicado y se traté de disolver en tubos de ensayo una muestra en 1 mL de
hexano y la otra en 1 mL de etanol. Posteriormente de cada tubo se filtré la parte
aparentemente insoluble, se evaporoé el disolvente filtrado y se analizaron ambas partes
en el espectrofotdmetro marca PerkinEImer® modelo Spectrum 400, perteneciente a la
USAIL.

5 Resultados
5.1 Espectroscopia

Los espectros de pigmentos, lacas y aglutinantes registrados se agruparon de acuerdo
a su respuesta espectroscopica y se estudiaron de acuerdo a su perfil de absorcion.
Con el analisis de los espectros y su respectiva agrupacion se desarrollé el concepto de

perfil de absorcién. El perfil de absorcién se refiere al conjunto de bandas

representativas de un material que se encuentran presentes en su espectro de infrarrojo

independientemente de la procedencia o impurezas de este.

La clasificacion inicial consisti6 en dividir los materiales estudiados en
espectroscopicamente activos y sin respuesta espectroscopica. Posteriormente los
espectros espectroscopicamente activos se dividieron en los grupos que se presentan a

continuacion.




5.1.1 Sin respuesta espectroscoépica
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Figura 11. Espectros sin respuesta espectroscoépica: (A) carbén molido (ver 1.2.1.5.1),

(B) oropimente (ver 1.2.1.1.3), (C) rejalgar (ver 1.2.1.4.1)

Perfil de absorcion:

En los espectros no se observa ninguna banda en la region entre 4000 cm™ y
400 cm™. Esto se debe a que se trata de materiales compuestos por sustancias
que no generan cambios fuertes en el momento dipolar de sus enlaces o al

menos no observables en esta region del espectro electromagnético al infrarrojo.



5.1.2 Espectroscépicamente activos

5.1.2.1 Sulfatos
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Figura 12. Espectros del grupo “sulfatos”: (A) yeso (ver 1.2.1.3.2), (B) yeso dihidratado

(ver 1.2.1.3.3)




Perfil de absorcion:

Dos bandas de alta intensidad entre 3550 cm™ y 3400 cm™ que puede asignarse

a las vibraciones de estiramiento del enlace O-H del agua de cristalizacién de los
compuestos.

Una banda de mediana intensidad cerca de 1620 cm™ que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace O-H del agua.

Una banda muy intensa cerca de 1120 cm” que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento asimétrico del ion sulfato.

Dos bandas alrededor de 670 cm™ y 610 cm™” que pueden asignarse a las

vibraciones de torsion del ion sulfato.
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5.1.2.2 Carbonato
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Figura 13. Espectro de carbonato de calcio (ver 1.2.1.3.1)

Perfil de absorcion:

e Dos bandas muy intensas; una dentro del intervalo de 1492 cm™ a 1429 cm™,
otra alrededor de 876 cm™ y una de poca intensidad alrededor de 710 cm™; las
tres pueden asignarse a las vibraciones de estiramiento y torsion caracteristicas

del carbonato de calcio en forma de calcita.



5.1.2.3 Silicatos
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Figura 14. Espectros del grupo “silicatos”: (A) cinabrio (ver 1.2.1.7.3), (B) esmalte (ver

1.2.1.2.4), (C) lapislazuli (ver 1.2.1.2.5)
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e Una banda muy intensa dentro del intervalo de 1100 cm™ a 900 cm™ que puede

Perfil de absorcion:

asignarse a las vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace Si-O-Si.
e Una banda alrededor de 460 cm™ que puede asignarse a las vibraciones de

torsion del enlace Si-O-Si.
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5.1.2.4 Oxido de estaiio
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Figura 15. Espectro de amarillo de plomo-estafio tipo Il (ver 1.2.1.1.1)
Perfil de absorcion:

e Una banda de mediana intensidad cerca de 1410 cm™ que puede asignarse a las
vibraciones del enlace Sn-O.

e Dos bandas de poca intensidad cerca de 460 cm’ y 430 cm™ que se reportan en
la literatura como caracteristicas de este pigmento sin determinar a qué vibracion

se adjudican.
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5.1.2.5 Oxido de plomo
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Figura 16. Espectro de azarcon (ver 1.2.1.7.2)
Perfil de absorcidn:

e Dos bandas de mediana intensidad cerca de 530 cm™ y 450 cm™ que pueden

asignarse a las vibraciones del enlace Pb-O en un 6xido de plomo.



5.1.2.6 Carboxilato
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Figura 17. Espectro de acetato de cobre (ver 1.2.1.2.1)
Perfil de absorcidn:

e Dos bandas muy intensas cerca de 1602 cm™ y 1443 cm™ que pueden asignarse
a las vibraciones de estiramiento simétrico y asimétrico del ion carboxilato

respectivamente.

Nota: Es de hacer notar que, a pesar del nombre, este pigmento no presenta el i6n ~
acetato. ;c
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5.1.2.7 Hidrocarburos con enlaces sencillos
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Figura 18. Espectros del grupo “hidrocarburos con enlaces sencillos”: (A) betun de
Judea (ver 1.2.1.6.1), (B) negro de humo (ver 1.2.1.5.2)

Perfil de absorcion:

e Un grupo de bandas de mediana intensidad entre 2950 cm™ y 2840 cm™ que ~

f~>

pueden asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos. 8
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5.1.2.8 Oxidos de hierro con silicatos
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Figura 19. Espectros del grupo “0xidos de hierro con silicatos”: (A) almagre (ver
1.2.1.7.1), (B) ocre (ver 1.2.1.1.2), (C) ocre aleman oscuro (ver 1.2.1.6.2)
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e Una banda de mediana intensidad dentro del intervalo de 1100 cm™ a 900 cm

Perfil de absorcion:

que puede asignarse a las vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace Si-
O-Si.
e Dos bandas de mediana intensidad cerca de 545 cm y 460 cm™ que pueden

asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace Fe-O.



~470 cm™t

T e . - S
1L ©
s _
=
L T g
I—y B
{'1_,—-"_ -
3 |2
\i-q_,_i e
C c
o (&)
| 13
N @
/ e
B o
_ O
\ S o
\ "B O
| o
[ - Z
< (»)
e
(@]
( :
) s
l"“-a
—\_) i §
~ ”
i &
O
1 T T T 1 o
Q
BlOUBjIWISURS |

Figura 20. Espectro de sombra tostada de Chipre (ver 1.2.1.6.4)
Perfil de absorcién:

e Una banda muy intensa cerca de 1029 cm™ que puede asignarse a la banda
caracteristica de vibracion del dioxido de manganeso.

e Una banda alrededor de 540 cm™ y otra cerca de 470 cm™, estas pueden

asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace Fe-O. \fc\
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5.1.2.10 Carbonatos con 6xidos de cobre
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Figura 21. Espectros del grupo “carbonatos con 6xidos de cobre”: (A) azurita oscura

@
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e Una banda cerca de 3415 cm™' que puede asignarse a la vibracion de

Perfil de absorcion:

estiramiento del enlace O-H de hidroxilo.

e Dos bandas de mediana intensidad dentro del intervalo de 1500 cm™ a 1410 cm™
que pueden asignarse a las vibraciones de estiramiento del id6n carbonato.

e Bandas dentro del intervalo de 580 cm™ a 450 cm™ que pueden asignarse a las

vibraciones de estiramiento del enlace Cu-O.
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5.1.2.11 Carbonatos con fosfatos
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Figura 22. Espectro de negro marfil de huesos (ver 1.2.1.5.3) @
69 6 ‘
. N\,
T



Perfil de absorcion:

Una banda ancha y de poca intensidad cerca de 3400 cm™ que puede asignarse
a las vibraciones de estiramiento del enlace O-H de hidroxilo.

Bandas de poca intensidad cerca de 1415 cm™ y 870 cm™ que pueden asignarse
a las vibraciones caracteristicas del ion carbonato.

Dos bandas muy intensas alrededor de 1090 ¢cm™ y 1035 cm™, una de poca
intensidad alrededor de 605 cm™ y una de mediana intensidad alrededor de 565
cm”', estas pueden asignarse a las vibraciones de estiramiento caracteristicas

del ion fosfato.
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5.1.2.12 Silicatos con aluminosilicatos
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Figura 23. Espectro de tierra verde de Bohemia (ver 1.2.1.8.3)



Perfil de absorcion:

Una banda ancha de poca intensidad alrededor de 3500 cm™ que puede
asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace O-H de hidroxilo.

Una banda de mediana intensidad cerca de 1083 cm™ que puede asignarse a la
vibracién de estiramiento del enlace Si-O-Si.

Una banda muy intensa alrededor de 1000 cm™ y dos bandas de mediana
intensidad cerca de 660 cm™ y 460 cm™ que pueden asignarse a las vibraciones

caracteristicas del enlace Si-O-Al.
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5.1.2.13 Hidrocarburos con enlaces sencillos y grupo carbonilo
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Figura 24. Espectros del grupo “hidrocarburos con enlaces sencillos y grupo carbonilo”:
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e Un grupo de bandas de mediana intensidad entre 2940 cm™ y 2860 cm™ que

Perfil de absorcion:

pueden asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos.

e Una banda muy intensa entre 1700 cm™ y 1690 cm™ que puede asignarse a la
vibracién de estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo.

e Dos bandas de poca intensidad cerca de 1460 cm™ y 1380 cm” que pueden

asignarse a las vibraciones de torsion de metilos y metilenos.
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5.1.2.14 Hidrocarburos con enlaces dobles aromaticos y grupo carbonilo
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Figura 25. Espectros del grupo “hidrocarburos con enlaces dobles aromaticos y grupo

carbonilo”: (A) carmin de alizarina (ver 1.2.2.2.1), (B) laca de Rubia (ver 1.2.2.2.3)
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Perfil de absorcion:

e Una banda ancha dentro del intervalo de 3400 cm™ a 2900 cm™ que puede

asignarse a la vibracién de estiramiento del enlace O-H de hidroxilo.

e Una banda de poca intensidad entre 3100 cm™ y 3030 cm™' que puede asignarse
a las vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace C-H de insaturaciones
aromaticas.

e Una banda de mediana intensidad aproximadamente entre 1710 cm™ y 1650 cm’
' que puede asignarse a la vibracién de estiramiento del enlace C=0 del grupo
carbonilo.

e Cuatro bandas de alta intensidad entre 1600 cm™ y 1450 cm™ que pueden

asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace C=C del anillo aromatico.
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5.1.2.15 Silicatos con 6xidos de hierro y 6xidos de manganeso
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Figura 26. Espectro de tierra de siena tostada oscura (ver 1.2.1.6.5)



Perfil de absorcion:

e Una banda alrededor de 3400 cm™ que puede asignarse a las vibraciones de

estiramiento del enlace O-H de hidroxilo.

e Una banda de mediana intensidad alrededor de 1430 cm™ que puede asignarse
a las vibraciones de estiramiento del ion carbonato.

e Una banda muy intensa cerca de 1090 cm” que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento del enlace Si-O-Si.

e Una banda muy intensa alrededor de 1027 cm™ que puede asignarse a la banda
caracteristica de vibracion del dioxido de manganeso.

e Una banda alrededor de 540 cm™ y otra cerca de 470 cm™, estas pueden

asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace Fe-O.
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5.1.2.16 Carbonatos con silicatos y 6xidos de hierro
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Figura 27. Espectro de ocre oscuro (ver 1.2.1.6.3) =
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Perfil de absorcion:

e Dos bandas de mediana intensidad cerca de 3420 cm™ y 3165 cm™ que pueden

asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace O-H de hidroxilo y/o de
agua de cristalizacion.

e Una banda muy intensa alrededor de 1425 cm™ que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento del ion carbonato.

e Una banda de poca intensidad cerca de 1030 cm™ que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento del enlace Si-O-Si.

e Una banda de mediana intensidad alrededor de 875 cm™ que puede asignarse a
las vibraciones de estiramiento del ion carbonato.

e Tres bandas de poca intensidad cerca de 605 cm™, 470 cm™ y 420 cm™ que

pueden asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace Fe-O.
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5.1.2.17 Hidrocarburos con enlaces sencillos, grupo carbonilo y carboxilato
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Figura 28. Espectro de resinato de cobre (ver 1.2.1.8.2) f



Perfil de absorcion:

e Una banda ancha de poca intensidad cerca de 3400 cm™ que puede asignarse a

las vibraciones de estiramiento del enlace O-H de hidroxilo.

e Un grupo de bandas de mediana intensidad entre 2930 cm™ y 2860 cm™ que
pueden asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos.

e Una banda de mediana intensidad aproximadamente en 1730 cm™ que puede
asignarse a la vibracién de estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo.

e Dos bandas de mediana intensidad cerca de 1615 cm™ y 1440 cm™ que pueden
asignarse a las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato.

e Una banda de poca intensidad entre 1380 cm™” que puede asignarse a las

vibraciones de torsion de metilos.
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copal (ver 1.2.3.3), (D) sandaraca (ver 1.2.3.3)



Perfil de absorcion:

e Una banda ancha alrededor de 3450 cm™ que puede asignarse a la vibracion de

estiramiento del enlace O-H de hidroxilo.

e Una banda de poca intensidad alrededor de 3100 cm™ que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento del enlace C-H de insaturaciones dadas por dobles
enlaces.

e Un grupo de bandas de mediana intensidad entre 2950 cm™ y 2840 cm™ que
pueden asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos.

e Una banda muy intensa aproximadamente entre 1690 cm™ y 1750 cm™ que
puede asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace C=0 del grupo
carbonilo.

e Una banda de poca intensidad alrededor de 1640 cm™ que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento del enlace C=C de las insaturaciones alifaticas.

e Dos bandas de poca intensidad cerca de 1460 cm™ y 1380 cm” que pueden

asignarse a las vibraciones de torsion de metilos y metilenos.
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5.1.2.19 Hidrocarburos con enlaces dobles aromaticos, grupo carbonilo y aminas
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Perfil de absorcion:

e Una banda de mediana intensidad alrededor de 3270 cm™ que puede asignarse

a las vibraciones de estiramiento del enlace N-H.

e Una banda aproximadamente en 1620 cm™ que puede asignarse a la vibracién
de estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo.

e Una banda intensa cerca de 1067 cm™ que se puede deber a la vibracion del
anillo de cinco miembros del indol.

e Bandas de baja intensidad cerca de 1297 cm™, 1196 cm™, 878 cm™, 712 cm™ y
697 cm™' posiblemente sean contribuciones de las vibraciones del mismo anillo.

e Bandas alrededor de 1610 cm™, 1584 cm™, 1316 cm™, caracteristicas en anillos

aromaticos.
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5.1.2.20 Hidrocarburos con enlaces sencillos, grupo carbonilo, éter y'sulfatos
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Perfil de absorcion:

e Una banda ancha e intensa dentro del intervalo de 3400 cm™ a 2900 cm™ que

puede asignarse a la vibracién de estiramiento del enlace O-H de hidroxilo.

e Grupo de bandas de poca intensidad entre 2950 cm™ y 2840 cm™ que pueden
asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos.

e Una banda muy intensa aproximadamente en 1630 cm™ que puede asignarse a
la vibracion de estiramiento del enlace C=0O del grupo carbonilo.

e Una banda de alta intensidad cerca de 1100 cm™ que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento asimétrico del ion sulfato y/o a vibraciones de
estiramiento asimétrico del enlace C-O-C de éter.

e Una banda entre de 690 cm™ y 600 cm™ que puede asignarse a las vibraciones

de torsion del ion sulfato, proveniente del sustrato inorganico.
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5.1.2.21 Hidrocarburos con enlaces sencillos, enlaces dobles aromaticos, grupo

carbonilo y sulfatos
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Figura 32. Espectro de laca carmin (ver 1.2.2.2.2)



Perfil de absorcion:

e Una banda ancha e intensa dentro del intervalo de 3400 cm™ a 2900 cm™ que

puede asignarse a la vibracién de estiramiento del enlace O-H de hidroxilo.

e Grupo de bandas de mediana intensidad entre 2950 cm™ y 2840 cm” que
pueden asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos.

e Una banda cerca de 1660 cm™ que puede asignarse a la vibracion de
estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo.

e Al menos tres bandas de alta intensidad entre 1600 cm™ y 1450 cm™ que
pueden asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace C=C de una
insaturacién aromatica.

e Una banda cerca de 1070 cm™ que puede asignarse a la vibracion de
estiramiento del enlace C-OH de alcohol.

e Una banda mediana intensidad cerca de 1040 cm™ que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento asimétrico del ion sulfato.

e Dos bandas alrededor de 670 cm™ y 600 cm™ que pueden asignarse a las

vibraciones de torsion del ion sulfato, proveniente del sustrato inorganico.
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5.1.2.22 Hidrocarburos con enlaces sencillos, enlaces dobles grupo carbonilo y
aminas
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Perfil de absorcion:

e Una banda ancha de mediana intensidad cerca de 3300 cm™ que puede

asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace N-H de amida.

e Una banda de poca intensidad alrededor de 3010 cm™ que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento del enlace C-H de insaturaciones dadas por dobles
enlaces.

e Grupo de bandas intensas entre 2920 cm™ y 2850 cm™' que pueden asignarse a
las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos.

e Una banda de mediana intensidad aproximadamente entre 1750 cm™ y 1670 cm’
' que puede asignarse a las vibraciones de estiramiento del enlace C=0 del
grupo carbonilo.

e Una banda de poca intensidad alrededor de 1635 cm™ que puede asignarse a las
vibraciones de estiramiento del enlace C=C de una insaturacion alifatica.

e Una banda de baja intensidad entre 1580 cm™ y 1490 cm™ que puede asignarse
a las vibraciones de torsion del enlace N-H de una amida. La amida puede
corresponder al enlace peptidico de una proteina.

e Dos bandas de poca intensidad cerca de 1460 cm™ y 1380 cm” que pueden

asignarse a las vibraciones de torsion de metilos y metilenos.



5.2 Pruebas de solubilidad

Se realizaron estas pruebas descritas detalladamente dentro de la metodologia (ver
4.5) con el objeto de tener un mejor analisis de los componentes de las lacas utilizando
el material disponible para quienes realizaran estas pruebas en patrimonio cultural. El
LDOA-IIE cuenta con material de laboratorio y reactivos limitados por lo que la

metodologia planteada proponia adaptarse a esas condiciones de trabajo.

Se planted una separacion de la laca en sustrato y colorante aprovechando las
diferentes polaridades de estos componentes para separarlos con un disolvente polar y
otro no polar. Desafortunadamente los espectros obtenidos a partir de las pruebas
descritas en la metodologia no aportaron informacién relevante ya que en todos los
casos no se obtuvieron espectros del colorante ni del sustrato unicamente; la respuesta
espectroscopica resultdé practicamente igual a la de la laca sin tratamiento. Se concluy6
que trabajar con diferentes disolventes de la manera desarrollada en estas mezclas tan

complejas no resulta de beneficio para el analisis espectroscépico.




6 Analisis de resultados

El analisis de los espectros de cada material permitid la generacion de una serie de
instrucciones para el estudio de espectros de estos materiales. Mediante su uso
apropiado se podra apoyar a la identificacion de los pigmentos, lacas o aglutinantes de
la pintura novohispana del siglo XVI. Cabe mencionar que después de seguir esta serie
de instrucciones es necesario verificar el perfil de absorcion del grupo al cual se
adjudicé el espectro resultante para confirmar que se hizo adecuadamente. La
propuesta de asignacion de los grupos funcionales presentes en cada uno de los

perfiles de absorcion se sintetiza en la Tabla 9.

Grupo funcional Intervalo o valor aproximado de las bandas
C=Oestiramiento 1750 cm™ a 1620 cm™
C-Hestiramiento (€nlaces sencillos) 2960 cm™ a 2800 cm’”
COO estiramiento 1620 cm™ a 1600 cm™ y ~1444 cm’”
C-Hestiramiento (€nlaces dobles) 3080 cm™a 3010 cm™
C=Cestiramiento (alifatico) 1660 cm™ a 1630 cm™
N-Htorsien 1540 cm™ a 1525 cm’™
C=Cestiramiento (aromatico) Al menos tres bandas de 1600 cm™ a 1450 cm”
C-O-Cestiramiento asim. Y/0 SO4* ~1133 cm™, ~690 cm™ y ~615 cm’™”’
Si-O-Siestiramiento asim. 1100 cm™ 2 990 cm’”’
Fe-Oestiramiento 550 cm™ a 410 cm’™
Mn-O ~1030 cm™
CO3” estramiento 1460 cm™ a 1400 cm”
Si-O-Al ~1000 cm™, ~660 cm™' y ~460 cm™
S0~ 1160 cm™ a 1140 cm™, ~670 cm™ y ~600 cm™
Sn-O ~1400 cm””
Pb-O ~530 cm™' y ~450 cm™
PO4% cstiramiento 1090 cm™ a 1035 cm™, ~605 cm™ y ~565 cm™”
Cu-Oesramiento 580 cm™ a 450 cm™
Tabla 9. Principales grupos asignados en los pigmentos, lacas y aglutinantes =
analizados &
94,, (\ O
Ty
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El proceso de identificacion consiste en los siguientes pasos:

1.

Verificar si el espectro obtenido es espectroscépicamente activo. En caso de no

serlo se tienen tres posibilidades: carbén _molido, oropimente o rejalgar. La

identificacién de estos tres pigmentos puede hacerse a partir de sus propiedades

fisicas.

En caso de que sea espectroscopicamente activo se procede a la busqueda de
la banda representativa de las vibraciones de estiramiento del enlace C=0 del

grupo carbonilo.

Si el grupo carbonilo esta presente se buscan las bandas correspondientes a las
vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos. Al estar presentes estas
bandas se buscan las dos bandas originadas por las vibraciones de estiramiento
del ion carboxilato. Confirmando la presencia de estas bandas se puede inferir

que el espectro resultante corresponde al resinato de cobre.

Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento del
enlace C=0 del grupo carbonilo y las bandas correspondientes a las vibraciones
de estiramiento del enlace C-H de alcanos, sin estar presentes las dos bandas
debidas a las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato se procede a la
busqueda de las bandas representativas de las vibraciones de estiramiento del
enlace C-H y C=C de insaturaciones debidas a los dobles enlaces. Si existen
estas bandas se procede a la busqueda de la banda correspondiente a las
vibraciones de torsién del enlace N-H de una amida. Al confirmarse la presencia
de estas bandas se puede inferir que el espectro resultante corresponde a la

cola de conejo o yema de huevo.

Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento del
enlace C=0 del grupo carbonilo, las bandas correspondientes a las vibraciones
de estiramiento del enlace C-H de alcanos y las bandas representativas de las

vibraciones de estiramiento del enlace C-H de insaturaciones debidas a los
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dobles enlaces, no deben estar presentes las dos bandas representativas de las
vibraciones de estiramiento del ion carboxilato ni la banda correspondiente a las
vibraciones de torsion del enlace N-H de una amida. Entonces se puede inferir

que el espectro resultante corresponde al aceite de linaza, aceite de nuez, copal

0 sandaraca.

Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento del
enlace C=0 del grupo carbonilo y las bandas correspondientes a las vibraciones
de estiramiento del enlace C-H de alcanos y no estan presentes las dos bandas
representativas de las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato ni las
bandas representativas de las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de
insaturaciones debidas a los dobles enlaces se procede a la busqueda de las
bandas correspondientes a las vibraciones de estiramiento del enlace C=C de
anillos aromaticos. Si se confirma la presencia de estas bandas se puede inferir

que el espectro resultante corresponde a la laca carmin.

Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento del
enlace C=0 del grupo carbonilo y las bandas correspondientes a las vibraciones
de estiramiento del enlace C-H de alcanos; no deben estar presentes las dos
bandas representativas de las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato, ni
las bandas representativas de las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de
insaturaciones debidas a los dobles enlaces y tampoco las bandas
correspondientes a las vibraciones de estiramiento del enlace C=C de anillos
aromaticos, entonces se procede a la busqueda de la banda asignada a las
vibraciones de estiramiento asimétrico del ion sulfato y/o a vibraciones de
estiramiento asimétrico del enlace C-O-C de éter. También se buscan las
bandas debidas a las vibraciones de torsion del ion sulfato. Al confirmarse la
presencia de estas bandas se puede inferir que el espectro resultante

corresponde a la Gualda (Ancorca) o Gualda (Arzica).




T

8. Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento del
enlace C=0 del grupo carbonilo y las bandas correspondientes a las vibraciones

de estiramiento del enlace C-H de alcanos, no deben estar presentes las dos

bandas representativas de las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato, las
bandas representativas de las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de
insaturaciones debidas a los dobles enlaces, las bandas correspondientes a las
vibraciones de estiramiento del enlace C=C de los anillos aromaticos, ni las
bandas correspondientes a las vibraciones de estiramiento asimétrico del ion
sulfato y/o a vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace C-O-C de éter y
tampoco las bandas debidas a las vibraciones de torsion del ion sulfato,
entonces se puede inferir que el espectro resultante corresponde a la almaciga o

colofonia.

9. Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento del
enlace C=0 del grupo carbonilo, las bandas correspondientes a las vibraciones
de estiramiento del enlace C=C de anillos aromaticos y la banda resultante de
las vibraciones de torsiéon del enlace N-H, sin estar presentes las bandas
correspondientes a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos se

puede inferir que el espectro resultante corresponde al azul aiil indigo.

10.Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento del
enlace C=0 del grupo carbonilo y las bandas correspondientes a las vibraciones
de estiramiento del enlace C=C de anillos aromaticos, sin estar presentes las
bandas correspondientes a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de

alcanos ni la banda resultante de las vibraciones de torsidon del enlace N-H se

puede inferir que el espectro resultante corresponde al carmin de alizarina o laca

de Rubia.

11.En caso de que no haya banda representativa de las vibraciones de estiramiento
del enlace C=0 del grupo carbonilo se procede a la busqueda de la banda

correspondiente a las vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace Si-O-Si. (="
¢
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Si existe esta banda se procede a la busqueda de una o dos bandas resultantes o

de las vibraciones de estiramiento del enlace Fe-O. Si existe esta banda se
procede a la busqueda de la banda caracteristica de vibracion del dioxido de
manganeso. Al confirmarse la presencia de estas bandas se puede inferir que el

espectro resultante corresponde a la tierra de siena tostada oscura.

12.Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento
asimétrico del enlace Si-O-Si y la(s) banda(s) resultante(s) de las vibraciones de
estiramiento del enlace Fe-O, sin estar presente la banda representativa de las
vibraciones de estiramiento del enlace C=0O del grupo carbonilo, ni la banda
caracteristica de vibracion del dioxido de manganeso se procede a la busqueda
de la banda correspondiente a las vibraciones de estiramiento del ion carbonato.
Al confirmarse la presencia de estas bandas se puede inferir que el espectro

resultante corresponde al ocre oscuro.

13.Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento
asimétrico del enlace Si-O-Si y la(s) banda(s) resultante(s) de las vibraciones de
estiramiento del enlace Fe-O, no deben estar presentes la banda representativa
de las vibraciones de estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo, la banda
caracteristica de vibracion del dioxido de manganeso ni la banda
correspondiente a las vibraciones de estiramiento del ion carbonato, entonces se

puede inferir que el espectro resultante corresponde al almagre, ocre u ocre

aleman oscuro. El almagre podria ser diferenciado por su color, para los otros

dos se sugiere usar otra técnica para poder diferenciarlos.

14.Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento
asimétrico del enlace Si-O-Si, sin estar presente la banda representativa de las
vibraciones de estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo ni la(s) banda(s)
resultante(s) de las vibraciones de estiramiento del enlace Fe-O se procede a la

busqueda de tres bandas correspondientes a las vibraciones caracteristicas del
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enlace Si-O-Al. Si se confirma la presencia de estas bandas se puede inferir que

el espectro resultante corresponde a la tierra verde de Bohemia.

15.Si se encuentra la banda representativa de las vibraciones de estiramiento
asimétrico del enlace Si-O-Si, sin estar presente la banda representativa de las
vibraciones de estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo, ni la(s) banda(s)
resultante(s) de las vibraciones de estiramiento del enlace Fe-O, ni las bandas
correspondientes a las vibraciones caracteristicas del enlace Si-O-Al se puede

inferir que el espectro resultante corresponde al cinabrio, esmalte o lapislazuli.

De estos tres el cinabrio puede diferenciarse por su color.

16.En caso de que se encuentren presentes las dos bandas correspondientes a las
vibraciones de estiramiento del ion carboxilato, sin estar presentes la banda
correspondiente a las vibraciones de estiramiento del enlace C=0O del grupo
carbonilo ni la banda representativa de las vibraciones de estiramiento
asimétrico del enlace Si-O-Si se puede inferir que el espectro resultante

corresponde al acetato de cobre.

17.En caso de que se encuentren las bandas correspondientes a las vibraciones de
estiramiento del enlace C-H de alcanos, sin estar presentes la banda
correspondiente a las vibraciones de estiramiento del enlace C=0O del grupo
carbonilo, la banda representativa de las vibraciones de estiramiento asimétrico
del enlace Si-O-Si, ni las dos bandas caracteristicas de las vibraciones de
estiramiento del ion carboxilato, se puede inferir que el espectro resultante

corresponde al betun de Judea o negro de humo.

18.En caso de que no se encuentren la banda correspondiente a las vibraciones de
estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo, la banda representativa de las
vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace Si-O-Si, las dos bandas
caracteristicas de las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato, ni las

bandas correspondientes a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de (="
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alcanos, se procede a la busqueda de la banda correspondiente a las
vibraciones de estiramiento asimétrico del ion sulfato y las dos bandas debidas a
las vibraciones de torsion del ion sulfato. Si estas bandas estan presentes se

puede inferir que el espectro resultante corresponde al yeso o yeso dihidratado.

19.En caso de que no se encuentren la banda correspondiente a las vibraciones de

estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo, la banda representativa de las
vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace Si-O-Si, las dos bandas
caracteristicas de las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato, ni las
bandas correspondientes a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de
alcanos, la banda correspondiente a las vibraciones de estiramiento asimétrico
del ion sulfato y tampoco las dos bandas debidas a las vibraciones de torsion del
ion sulfato se procede a la busqueda de la banda originada por las vibraciones
del enlace Sn-O. Si esta banda esta presente se puede inferir que el espectro

resultante corresponde al amarillo de plomo-estano tipo II.

20.En caso de que no se encuentren la banda correspondiente a las vibraciones de

21.

estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo, la banda representativa de las
vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace Si-O-Si, ni las dos bandas
caracteristicas de las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato, las bandas
correspondientes a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos, ni
la banda correspondiente a las vibraciones de estiramiento asimétrico del ion
sulfato, las dos bandas debidas a las vibraciones de torsion del ion sulfato, y
tampoco la banda originada por las vibraciones del enlace Sn-O, se procede a la
busqueda de dos bandas correspondientes a la vibraciones del enlace Pb-O. Si
estas bandas estan presentes se puede inferir que el espectro resultante

corresponde al azarcén.

Si se encuentra(n) la(s) banda(s) resultante(s) de las vibraciones de estiramiento
del enlace Fe-O, y no estan presentes la banda correspondiente a las

vibraciones de estiramiento del enlace C=0O del grupo carbonilo, la banda
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representativa de las vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace Si-O-Si,
ni las dos bandas caracteristicas de las vibraciones de estiramiento del ion

carboxilato, las bandas correspondientes a las vibraciones de estiramiento del

enlace C-H de alcanos, ni la banda correspondiente a las vibraciones de
estiramiento asimétrico del ion sulfato, las dos bandas debidas a las vibraciones
de torsidn del ion sulfato, ni la banda originada por las vibraciones del enlace
Sn-O y tampoco las bandas correspondientes a la vibraciones del enlace Pb-O

se puede inferir que el espectro resultante corresponde a la sombra tostada de

Chipre.

22.Si se encuentra la banda correspondiente a las vibraciones de estiramiento del
ion carbonato, y no estan presentes la banda correspondiente a las vibraciones
de estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo, ni la banda representativa
de las vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace Si-O-Si, las dos bandas
caracteristicas de las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato, ni las
bandas correspondientes a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de
alcanos, la banda correspondiente a las vibraciones de estiramiento asimétrico
del ion sulfato, las dos bandas debidas a las vibraciones de torsion del ion
sulfato, la banda originada por las vibraciones del enlace Sn-O, ni las bandas
correspondientes a la vibraciones del enlace Pb-O y tampoco la(s) banda(s)
resultante(s) de las vibraciones de estiramiento del enlace Fe-O se procede a la
busqueda de una serie de bandas debidas a las vibraciones de estiramiento
caracteristicas del ion fosfato. Si estas bandas estan presentes se puede inferir
que el espectro resultante corresponde al negro marfil de huesos.

23.Si se encuentra la banda correspondiente a las vibraciones de estiramiento del
ion carbonato, y no estan presentes la banda correspondiente a las vibraciones
de estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo, la banda representativa de
las vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace Si-O-Si, ni las dos bandas
caracteristicas de las vibraciones de estiramiento del ion carboxilato, las bandas
correspondientes a las vibraciones de estiramiento del enlace C-H de alcanos, ni

la banda correspondiente a las vibraciones de estiramiento asimétrico del ion

¢
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sulfato, las dos bandas debidas a las vibraciones de torsién del ion sulfato, ni la
banda originada por las vibraciones del enlace Sn-O, las bandas
correspondientes a la vibraciones del enlace Pb-O, la(s) banda(s) resultante(s)
de las vibraciones de estiramiento del enlace Fe-O y tampoco las bandas
debidas a las vibraciones de estiramiento caracteristicas del ion fosfato se
procede a la busqueda de las bandas correspondientes a las vibraciones de
estiramiento del enlace Cu-O. Si estas bandas estan presentes se puede inferir

que el espectro resultante corresponde a la azurita oscura o malaquita.

Probablemente diferenciables por su color.

24.Si se encuentra la banda correspondiente a las vibraciones de estiramiento del
ion carbonato y no se encuentra la presencia de la banda correspondiente a las
vibraciones de estiramiento del enlace C=0 del grupo carbonilo, la banda
representativa de las vibraciones de estiramiento asimétrico del enlace Si-O-Si,
ni las dos bandas caracteristicas de las vibraciones de estiramiento del ion
carboxilato, las bandas correspondientes a las vibraciones de estiramiento del
enlace C-H de alcanos, ni la banda correspondiente a las vibraciones de
estiramiento asimétrico del ion sulfato, las dos bandas debidas a las vibraciones
de torsidn del ion sulfato, ni la banda originada por las vibraciones del enlace
Sn-0, las bandas correspondientes a la vibraciones del enlace Pb-O, ni la(s)
banda(s) resultante(s) de las vibraciones de estiramiento del enlace Fe-O, las
bandas debidas a las vibraciones de estiramiento caracteristicas del ion fosfato y
tampoco las bandas correspondientes a las vibraciones de estiramiento del
enlace Cu-O se puede inferir que el espectro resultante corresponde al

carbonato de calcio.

A continuaciéon se presenta un diagrama de flujo (Figura 34) para esquematizar y
sintetizar las instrucciones descritas anteriormente. Es de recalcar que este diagrama
de analisis solo se puede utilizar para los pigmentos, lacas y aglutinantes estudiados en
este trabajo. Cualquier material nuevo que se quiera afadir a los aqui estudiados

implicara el registro de su perfil de absorcidn, su adjudicacion de bandas y la posibilidad

de insertarlo dentro los grupos antes presentados. (=
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7 Conclusiones

El estudio cientifico del arte es una tarea interdisciplinaria que necesita la suma de
saberes de especialistas tanto del area cientifica como humanistica. No puede
realizarse un estudio abstracto sino que requiere contextualizarse de acuerdo a un
periodo historico y artistico. La forma mas enriquecedora en que el diagnéstico de obras
de arte se puede desarrollar es mediante el debate y el intercambio de ideas y

conocimientos de todos los especialistas involucrados.

En el aspecto cientifico, existe una carencia de investigadores especializados, al
menos, en la quimica analitica de patrimonio cultural. En México es muy poca o casi
nula la investigacion que se hace sobre diagnédstico artistico por lo que dedicarse a este
aspecto de la investigacién cientifica presenta una gran oportunidad para los

profesionales de la quimica.

El desarrollo de este trabajo presenté el problema de que el estudio fue limitado al
acceso instrumental que tiene el LDOA-IIE. Los equipos de infrarrojo que se utilizaron,
uno perteneciente al CCADET (Thermo Electron Corporation® Nicolet Nexus 670) y el
otro perteneciente a la USAI (PerkinEImer® Spectrum 400), s6lo permiten el estudio en
la regidon del infrarrojo medio. Es por esto que los pigmentos de origen mineral, cuyas
bandas mas representativas se ubican en el infrarrojo lejano (de acuerdo a la
bibliografia), no fueron suficientemente estudiados. Asimismo, se menciona que la
espectroscopia en las regiones media y lejana del infrarrojo se complementan una a la

otra permitiendo la identificacion de una amplia gama de materiales.

Por otra parte, la complejidad en la naturaleza de los materiales y su necesidad de
sistematizarlos de tal forma que se simplificara su analisis hizo que se desarrollara una
forma de interpretacion diferente a la “tradicional”. Con esto se desarrollé el concepto
de perfil de absorcién y asi se pudo manejar la informacién de manera general sin

enfrentar los problemas de pureza y de proporcionalidad en sus componentes.

Este trabajo se realizd con materias primas relativamente recién adquiridas o
preparadas que al ser utilizadas en las obras de arte (pintura), al contacto con el medio

ambiente y al paso del tiempo, necesariamente sufren cambios que modificaran los
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resultados espectroscépicos de los materiales aqui publicados. Ademas de contemplar
que la capa pictorica (que forma parte del sistema que integra una pintura) se compone
de diferentes elementos entre los cuales estan los pigmentos y/o lacas y aglutinantes,
entre otros. Si se considera que estos materiales son mezclas por si solos, por
consecuencia, la capa pictorica resulta una mezcla aun mas compleja que los

materiales tratados individualmente.

Se tiene reportado en la literatura que uno de los métodos de espectroscopia infrarroja
mas adecuados para muestras en capa, como es el caso de patrimonio cultural, es el
micro ATR. Este consiste en un microscopio acoplado a un espectrofotometro de ATR
que permite analizar la muestra por capas. Los materiales se pueden ubicar por capa e
incluso generar imagenes de su ubicacidon, esto es conocido como mapeo y es el
proceso previo a la obtencion de espectros de infrarrojo de las diferentes capas.
Ademas, el analisis de patrimonio cultural mediante micro ATR puede hacerse
directamente sobre la obra evitando asi su contaminacion. Cabe mencionar que a este

equipo no se tuvo acceso.

A pesar de que en el analisis de resultados se generé una serie de instrucciones
seguidas de una confirmacion del resultado obtenido a partir de ellas, es importante
aclarar que no se trata de una via rigida para encontrar una verdad absoluta sino que
se trata de una guia que oriente hacia lo que deberia ser forjado por el conjunto de

varios estudios.

Este trabajo pretende ser la base para la construccion de nuevas areas de investigacion
y desarrollo del ambito cientifico en el artistico; areas que en el pasado no habian sido
tan exploradas, al menos en el pais. Se espera que propicie la investigacion a fondo de

particularidades de este u otros temas relacionados.

Una de estas perspectivas a futuro podria incluir el estudio detallado de lacas, logrando
separar adecuadamente el sustrato del colorante e incluso los compuestos propios del
colorante. También podria hacerse un analisis estadistico de los espectros de infrarrojo
obtenidos con el fin de generar un perfil de absorcion mas apropiado basado en la zona

de huellas digitales.

>




Gracias a la iniciativa del LDOA-IIE de realizar el estudio interdisciplinarib de la pintura
novohispana del siglo XVI fue posible desarrollar esta tesis con un enfoque que permitié

su culminacion. Se requiri6 de una amplia investigacion documental asi como de un

profundo analisis cientifico, tanto quimico como espectroscépico con el fin de hacer un
estudio integral de los pigmentos, lacas y aglutinantes utilizados en la pintura

novohispana del siglo XVI.

Este trabajo tiene la intencion de ser una herramienta util para el quehacer del LDOA-
IIE al apoyarlo con sus investigaciones y proyectos relacionados con el tema de esta
tesis, con el propdsito de simplificar sus problemas de caracter cientifico. Pretendiendo
asi realizar una aportacién importante para el fomento de la investigacion cientifica

relacionada con el patrimonio cultural.
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