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Resumen:

La conservacién y restauracion de los materiales de Lo Hueco es de gran interés porque es uno
de los conjuntos mas relevantes para la interpretacién de los ecosistemas continentales de
finales del mesozoico en la Peninsula Ibérica. La coleccidn de Lo Hueco presenta problemas de
conservacién debido a las particularidades del yacimiento, los materiales que en él se
encuentran y la localizacién geoldgica del mismo. Este trabajo va encaminado a establecer
criterios de intervencién sobre una pieza de la coleccién. Trabajando sobre uno de los factores
de deterioro mas activos que afectan a estos bienes. Es sobre este factor de deterioro sobre el
que se centran los ensayos y analiticas que pretenden determinar su composicion y su
reaccion a tratamientos de limpieza y consolidacion. Tras la consulta bibliografica y tras
concretar criterios de conservacidén-restauracion, se procede a la restauracién, creando a
posteriori criterios de conservacidn preventiva, que prolonguen la vida material de esta pieza.

Abstract:

The conservation and restoration of the materials of Lo Hueco is very interesting because it is
one of the most relevant sets for the interpretation of continental ecosystems of late Mesozoic
in the Iberian peninsula. Lo Hueco collection presents problems of conservation due to the
peculiarities of the deposit, the materials that are in it and its geological location. This work is
aimed at establishing intervention criteria on a piece of the collection, working on one of the
most active deterioration factors affecting these assets. The essays and analytics focus on this
factor of deterioration to determine: its composition and its reaction to cleaning and
consolidation treatments. After the bibliographical consultation and to specify conservation-
restoration criteria, the restoration is proceeded, creating a posteriori criteria of preventive
conservation, that prolong the material life of this piece.
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Introduccion

Justificacion:
La conservacion y restauracion de los materiales de Lo Hueco es de gran interés porque es uno
de los conjuntos mas relevantes para la interpretaciéon de los ecosistemas continentales de
finales del mesozoico en la peninsula ibérica. La coleccién de Lo Hueco presenta problemas de
conservacién debido a las particularidades del yacimiento, los materiales que en él se
encuentran vy la localizacién geoldgica del mismo.

Esta coleccién, de gran interés cientifico, y con muchos problemas de conservacién es lo que
ha motivado la consideracion de uno de sus apendiculares como campo idéneo para
experimentar sobre conceptos, criterios y protocolos de actuacién para poder llevar a cabo
diferentes estrategias en cuanto a una intervencion de conservacidn-restauracion se refiere.

Los fdsiles extraidos del yacimiento de Lo Hueco son muy heterogéneos en cuanto a su
composicion, por lo que se encuentra afectados por distintos agentes de deterioro tanto
intrinsecos como extrinsecos. Dentro de los intrinsecos estan los distintos materiales que
rellenan y envuelven a los fésiles que varian segun su localizacién dentro del propio
yacimiento.

Se realizd el estudio de un apendicular, en concreto un fémur de Saurépodo Titanosaurio del
Cretacico Superior como elemento tipo y también otros dos apendiculares ya restaurados
como ejemplo para llegar a conclusiones que nos den las pautas mas adecuadas para actuar en
los casos de conservacidn preventiva, curativa o de restauracion de la coleccion. Para ello se va
a realizar distintos tipos de estudio, comenzando por el organoléptico y al considerar que no
era suficiente, se realizaron distintos tipos de andlisis fisico-quimicos para comprender y atajar
de la manera mas eficaz los agentes de deterioro mads activos.

Para ajustar cuales son los agentes de deterioro mas frecuentes se han realizado comparativas
con otros apendiculares de la misma coleccion para definir los diferentes deterioros y
determinar a aquellos que siguen activos después de un tratamiento habitual en conservacién-
restauraciéon de materiales paleontolégicos.

Una vez realizado el estudio entre los tres fésiles del mismo yacimiento se establecid que el
agente de deterioro mads activo y comun en el material paleontoldgico del yacimiento de Lo
Hueco y que afecta a estas piezas, eran las arcillas, aunque los articulos publicados sobre las
mismas nos daban distintos resultados. Por lo que advertimos que debe existir una diversidad
de arcillas en el mismo yacimiento, con diferente composicién y por tanto comportamientos
distintos, el control sobre las mismas es de gran dificultad, ya que no todas actuaran de igual
forma a los diferentes tratamientos que se le apliquen.

La pieza elegida, ademas, es de gran interés cientifico. Se trata de un fémur que tiene una serie
de marcas “perimortem” (pupas) realizadas por insectos. Estas cavidades estan rellenas de
arcillas que en apariencia son muy expansivas e inestables frente a los cambios de humedad
relativa y temperatura, estos cambios pueden dafiar estas marcas que son de un alto interés
cientifico para poder conocer los insectos necréfagos que las realizaron. Por ello, lo que se
pretende es la consolidacién de las huellas de estos insectos para su posterior investigacion.

Por lo tanto, se establecen una serie de objetivos:



Objetivos:

La conservacién basandonos en el estudio de los agentes de deterioro que afectan a
esta coleccion de vertebrados.

Estudio del agente de deterioro mds activo. Comprobacién del tipo de arcillas que
contiene y engloban los fdsiles y su capacidad de expansion y absorcién de la humedad
como agente de deterioro.

Determinar la composicién de las muestras procedentes de las dos localizaciones del
yacimiento de Lo Hueco (Fuentes-Cuenca)

Encontrar los materiales y métodos de limpieza mds adecuados para la restauracion.
La consolidacidn como conservacidn. Buscando el método de consolidacidon adecuado
para la conservacion de la pieza.

Elaborar un protocolo de conservacidon en base a los datos obtenidos mediante este
estudio de restauracién de este tipo material que lo proteja y preserve.

Metodologia:

1. Para hacer los estudios de conservacion y ver los agentes de deterioro mas habituales en
el material paleontoldgico se ha realizado:

Busqueda de informacién a base de bibliografias sobre el propio yacimiento y sobre la
conservacién-restauracién de material paleontolégico

Una vez estudiados los agentes de deterioro se examinar la pieza elegida y localizar
los principales agentes que les afectan.

2. Seleccién del agente comun y mads activo para su analisis y estudio de aplicacién de
tratamientos que palien o eliminen sus efectos.

Comparar los agentes de deterioro mas activos y de mayor afeccién con otros
apendiculares del mismo yacimiento ya tratados.

Analisis de la composicion mineraldgica de las muestras, de la matriz general t de los
componentes arcillosos. Ensayos practicos y analiticas de SEM/EDX y DRX.

Pruebas de técnicas y materiales mas utilizados en conservacién-restauracion.

Ensayos con distintos métodos de limpieza y consolidacion para aplicar el método de
limpieza mas 6ptimo para paliar los efectos que estos puedan tener y/o provocar a la
pieza.

Identificada la causa de deterioro, buscar el tratamiento mas Odptimo para
posteriormente aplicarlo con una metodologia de conservacidn y restauracion
adecuada.

Probar en camara de envejecimiento los materiales y métodos de consolidacién mas
adecuado, ya sea por inmersion, impregnacién superficial, goteo, etc.

Por ultimo, crear criterios de conservacion preventiva, que ayuden a la posterior
investigacion, prolongando la vida material del bien.



Cronograma:

CRONOGRAMA

Temporalidad:
Actividades realizadas: P !

Enero \ Febrero | Marzo \ Abril ‘ Mayo | Junio ‘ Julio Agosto Septiembre

Busqueda de bibliografia:

Estudios previos:

Ensayos metodoldgicos:

Proceso de restauracion:

Ensayos y analiticas de arcillas:

Redaccion:

La temporalidad de este Trabajo de fin de grado comienza a principios de enero y concluye a inicios de septiembre. Al pertenecer a la beca de movilidad
SCIUE, el primer periodo, desde enero hasta principios de junio, se trabaja en la Universidad Complutense de Madrid todos los aspectos relacionados
con la conservacidén restauracion de la pieza a tratar. El periodo de junio a septiembre se centra en los ensayos y analisis.




CAPITULO IL. Precedentes:

1.1. El yacimiento
“Lo Hueco” es el nombre que recibe el yacimiento paleontoldgico de que procede la pieza
gue se va a estudiar. El yacimiento de Lo Hueco fue descubierto en mayo de 2007 durante
el transcurso de las obras para la instalacion de un falso tunel en el Acceso Ferroviario de
Alta Velocidad de Levante, en el término municipal de Fuentes (Cuenca) y la excavacién
que da lugar a la actual coleccién paleontoldgica se desarrolléd a lo largo del segundo
semestre de 2007 (Ortega, et al., 2015)

En la excavacion del tramo Arcas-Fuentes, los trabajadores dejan al descubierto, a una
profundidad de 15 metros, unas arcillas que contenian unos huesos que debido a su gran
tamanio llamo la atencidn de los arquedlogos encargados de la obra. Posteriormente a esto
se pusieron en contacto con el Museo de las Ciencias de Castilla la Mancha que, en
contacto con los paleontdlogos que desarrollaban investigaciones habitualmente en el
area, determinaron que los restos encontrados se identificaban a priori como restos de
dinosaurios saurépodos.

Posteriormente al descubrimiento de los macrorrestos comenzd un trabajo de urgencia
con el fin de recuperar, de la forma mas rapida y sistematica posible, la maxima cantidad
de restos fosiles. La imparable obra civil hizo que el trabajo fuera de manera acelerada, ya
que debian alcanzar los plazos de finalizacidn pertinentes. Y fue gracias al esfuerzo de mas
de 80 especialistas y otros operarios por lo que se consiguieron recuperar del yacimiento
mas de 8500 macrorrestos fdsiles.
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Figura 1. Emplazamiento geogrdfico y geoldgico del yacimiento paleontoldgico de "Lo Hueco". A) Localizacion general. B) Situacion
detallada dentro del Sinclinal Arcas-Fuentes, con el trazado de la siguiente figura. C) Perfil del mismo sinclinal. D) Vista aérea del
yacimiento. Fuente: (Gonzdlez Riga, Lamanna, Ortiz David, Calvo, & Coria, 2016)



1.1.1. Contexto geoldgico

El yacimiento de “Lo Hueco” se localiza en el flanco oriental del Sinclinal de Arcas-Fuentes,
cuyo nucleo se encuentra constituido por materiales del Cretacico y el Paledgeno, en el
contexto de la rama suroccidental de la Cordillera Ibérica (Ramirez del Pozo et al. 1975)

Geoldgicamente el yacimiento pertenece a la Formacién “Margas, Arcillas y Yesos de Villalba
de la Sierra” en un tramo datado en el lapso Campaniense superior-Maastrichtiense inferior
del Cretacico Superior (Tabla 1). En cronologia absoluta, este lapso temporal corresponde a
una antigliedad de unos 80-70 millones de afos. (Vilas, et al., 1982)

TABLA CRONOESTRATIGRAFICA INTERNACIONAL V2007/02
Eonotema/ | Eratema/ Sistema/ Serie/ Piso/ Edad
Edn Era Periodo Epoca Edad (Ma)
Cuaternario Actualidad - 2.58
Cenozoico Nedgeno 2.58-23.03
Paleégeno 23.03 - 66.0
Maastrichtiense 72,1+0,2
- Campaniense 83,60,2
o 'g Santoniense 86,310,5
O g- Coniaciense 89,8+0,3
6 o 8 2 Turoniense 93,9
N O ) Cenomaniense 100,5
() o ' : ~
c N ) Albiense 113,0
I:I_B 8 G o Aptiense ~125,0
Q .8 Barremiense ~129,4
2 ‘*qé Hauteriviense ~132,9
- Valanginiense ~139,8
Berriasiense ~145,0
Jurdsico 201,3+0,2
Tridsico 252,17+0,06

Tabla 1. Adaptacién de tabla la International Chronoestratigraphic Chart v2017/02 en la que se expresa la cronoestatigrafia desde
la actualidad hasta el final de la era mesozoica. Sefialado en rojo el lapso Campaniense superior-Maastrichtiense inferior. Fuente:
(Comision Internacional de Estratigrafia, 2013)

1.1.2. Litografia y mineralogia

El estudio litolégico y mineral del yacimiento, realizado por expertos, determina en
proporciones la composicién de diferentes arcillas. Se componen principalmente de
microconglomerados arenosos, areniscas y lutitas arenosas. Analizando las arcillas arenosas
muestran una proporcién relevante de cuarzo (30-25%), calcita (20-15%), feldespato (10-5%) y
minerales de la arcilla (55-45%) (Barroso-Barcenilla et al., 2009)

En un examen mas exhaustivo de las diferentes arcillas que componen el yacimiento
encontramos diferentes tipologias o niveles: illita (65-30%), caolinita (50-20%), esmectita (25-
0%) y clorita (2,5-0%), con una composicion de arcilla del 85%, una moderada composicion de
yeso (<15%) y de carbonato calcico (entre 10 y 5%) (Ortega et al., 2015).

Es sobre estos resultados consultados en bibliografias sobre los que nos guiamos a la hora de
analizar los tipos de arcillas del yacimiento.



1.2. Registro fésil

Entre los restos fdsiles encontrados en el yacimiento de “Lo Hueco” se encuentran macro y
micro-restos de vegetales y restos animales tanto de invertebrados como de vertebrados.
Dentro de los fésiles invertebrados encontramos restos de moluscos gasterépodos y bivalvos.

Las apariciones de los restos fésiles de vertebrados son mdas evidentes en el cuerpo
canaliforme del yacimiento y sus proximidades. Se encuentra una abundancia importante de
fauna que va desde peces, de los cuales predominan los restos de escamas, vértebras y
dientes; una gran cantidad de tortugas, predominando la aparicién de caparazones mas o
menos completos; restos de cocodrilos, de los que se recuperaron un gran nimero de craneos
(fig.2-5), vértebras, elementos apendiculares y de la armadura dérmica; y un abundante
registro de macrorestos de dinosaurios.

Este ultimo grupo de vertebrados conforma la gran mayoria de fdsiles del yacimiento. Los
dinosaurios encontrados son saurépodos asignados al grupo de los titanosaurios y terépodos
dromeosauridos. Del primer grupo se encontraron centenares de restos dseos aislados ademas
de esqueletos parcialmente completos de una veintena de individuos. Los restos dseos mas
frecuentes son series vertebrales parcialmente completas y elementos apendiculares, ademas
de craneos, localizados como elementos aislados o asociados a otros restos esqueléticos. En
cuanto al segundo grupo se encuentran abundantes registros de dientes, restos craneales,
axiales y apendiculares, pero de forma aislada (Ortega et al., 2015).

Figura 2. 1) Reconstruccién de un ecosistema del
Cretdcico Superior Ibérico; 2) Extraccion de la serie
caudal de un saurdpodo Titanosaurio; 3) Proceso de
perfilado de elementos dseos de la serie de vértebras
cervicales de un saurépodo Titanosaurio; 4) Excavacion
de elementos apendiculares asociados a una cintura
pélvica de un saurdpodo titanosaurio; 5) Craneo del
cocodrilo aligatoroideo Musturzabalsuchus. Fuente:
(Ortega et al., 2015).




1.2.1. La fosilizacion y los icnofésiles

La fosilizacién es el proceso por el que restos de organismos del pasado o sefiales de su
actividad se incorporan al registro fosil. En este proceso, el material original se transforma y
este cambia su naturaleza dependiendo de los distintos procesos de fosilizacidn.

Los restos Oseos, al estar constituidos en su gran mayoria por derivados del fosfato calcico
calcio, parten con una ventaja ante el resto de material organico en determinadas condiciones,
ya que contienen una parte mineral. Por ello es muy frecuente la fosilizacion por
carbonatacion.

El icnofésil (fig. 4 ) o pista fdsil es el rastro que deja la accidon de un animal en una superficie
(Gaméz-Vintaned & Lifidn, 1996), es decir, es la huella de actividad que ha quedado registrada
tras el paso o accién de un animal sobre una superficie.

Figura 3. Fosil de vertebra caudal de Saurépodo Titanosaurio del yacimiento de “Lo Hueco”

Figura 4. Icnofésil. Fuente: Xatakaciencia



1.2.2. La especie: Saurépodos Titanosaurios

Los Saurépodos Titanosaurios fueron los herbivoros terrestres mas diversos y abundantes del
periodo Cretacico Superior. Los fésiles de estos vertebrados se extienden por todos los
continentes y estos comprenden aproximadamente un tercio de la diversidad de saurépodos.
(Gonzalez Riga, et al., 2016). Estos son dinosaurios cuadrupedos, caracterizados por su gran
tamanfio y por su cuello y cola alargados. La sistematico filogenética de un titanosaurio implica
gue pertenece a los siguientes grupos zooldgicos:

TAXONOMIA
Reino: Animalia
Filo: Chordata )
Clase: Sauriopsida //
Superorden: | Dinosauria //’// T
. /'/// | \
Orden: Saurischia —_— / \ ol
T .
Suborden: Sauropodomorpha / / \T/ \\
iy f
{ | i
Infraorden: | Sauropoda - QS o =
Saurdépodo Titanosaurio
Sin orden: Titanosauria

Tabla 2. Taxonomia de los Titanosaurio. Fuente: (Wilson, 2006)

1.2.3. Anatomia

Para comprender mejor el tipo de material paleontoldgico sobre el que se va a trabajar, es
imprescindible conocer minimamente cuestiones de la anatomia de la especie y sus partes.

Principalmente saber que el cuerpo de los vertebrados se divide en tres partes:

. Craneo

Esqueleto apendicular y cinturas
. Esqueleto axial: vértebras y costillas

Figura 5 Division anatémica ésea de los Saurépodos Titanosaurios.

Se separan de esta forma para llevar un orden en el momento de trabajar en la especie y saber
que tipo de fdsil tratamos en cada momento, ya que uno u otro pueda ser mas o menos
sensible, pueda ser hueco o macizo, etc.




En este caso se trabajard sobre material apendicular, huesos que componen las extremidades
y cintura escapular y pélvica, especificamente un fémur.

El fémur es el hueso mas largo, fuerte y voluminoso de los vertebrados. Se encuentra en los
cuartos traseros, en el segmento que va desde la cadera pélvica a la rodilla.

Se caracteriza por ser un hueso largo y delgado, dividido en dos partes, diafisis y epifisis
(superior e inferior) :

Cresta o Céndilo
trocanter (cabeza del fémur)

—

Epifisis superior
Epifisis superior

L Diafisis o cuerpo
Crestao

trocanter

Diafisis o cuerpo —

Epifisis inferior

Epifisis inferior

Epicondilos o apdfisis

Figura 6. Esquema comparativo de fémur de saurépodo titanosaurio (izquierda) y fémur humano (derecha). Se muestran las
principales partes de un fémur.

La diafisis es el cuerpo del fémur, la parte central del hueso, y las epifisis sus extremos, donde
se encuentran los céndilos (prominencia redondeada que forma una articulacion que se encaja
en el hueco correspondiente a otro hueso, por ejemplo, la insercion del fémur en la tibia). Otra
parte del fémur que ayuda a reconocer su orientacidn son las crestas o trocanteres, situado en
la epifisis superior y la diafisis. Gracias a esto, en el caso de la pérdida de los condilos,
podriamos orientar el fémur para saber cudl es su posicién en el dinosaurio.



CAPITULO II: Estudio técnico

Todos los estudios previos van encaminados al tratamiento de un fémur de Sauropodo
Titanosaurio, que es una pieza de gran interés cientifico, ya que ademas del propio fémur este
contiene rastros de actividad bioldgica de insectos necrofagos. Por lo que ademads de la
conservacion general del fémur hay que mantener las marcas, aunque fueran microscépicas de
la actividad de estos animales. Dentro de su importancia tiene una serie de afecciones que
habra que tratar y controlar para su correcta conservacion.

2.1. Identificacion

FICHA IDENTIFICATIVA DE BIENES PALEONTOLOGICOS

YACICMIENTO LO HUECO ARCAS, FUENTES, CUENCA AVE: CM-CLM-CV
SIGLA HUE-1209

N2 CAMPO G1-2902

UBICACION ACTUAL UCM: Taller de conservacién de bienes arqueoldgicos
EJEMPLAR SAUROPODO TITANOSAURIO

DETERMINACION FEMUR

MEDIDAS 94,8 x 28 x 14,4 cm

FECHA INICIO 02/11/2007

FECHA FINAL 10/06/2017

Tabla 3. Ficha identificativa de bienes paleontolégicos. Fémur de Saurépodo Titanosaurio.

2.2. Estado de conservacion
El estado de conservacion de un fésil esta estrechamente vinculado a

- Las caracteristicas del propio organismo fésil.

- Eltipo de suelo en el que estd enterrado.

- Los procesos geolégicos de la sedimentacion.

- Las condiciones de su extraccién y almacenamiento.

La pieza estd en un estado estable, dentro de la fragilidad propia del fosil. Es de dificil
manipulacién debido a su peso. Dentro de aparentar una estructura estable y fuerte, es el
material arcilloso interno el que lo hace extremadamente fragil, ya que estos reaccionan



con los cambios de humedad y temperatura, haciendo que se contraigan y dilaten,
expandiéndose de tal forma que llegan a quebrar el fésil. La forma de manipulacidon queda
limitada, El fémur ha tenido un tratamiento de extraccion y de limpieza previo, siendo
estos los tratamientos aplicados sobre el mismo:

- Extraccion de la gasa protectora con papeta de pulpa de papel en acetona.
- Eliminacién de matriz de arcilla mecdnicamente.
- Inicio de tratamiento de limpieza con Carboximetil celulosa en agua.

Figura 7. Desengasado del fémur.

Figura 8. Estado inicial del fémur. Elifninacién de matriz arcillosa.
AGENTES DE DETERIORO:
1. Intrinsecos:
- Estructura:

La estructura del fésil se encuentra deformado e incompleto ya que por procesos tafonémicos
ha perdido las epifisis.

Las epifisis se perdieron tras el ataque de los insectos, de los cuales se observan los caminos
que dejaron al alimentarse.

Por lo tanto, tenemos un fémur, parcialmente estable, con el que hay que tener especial
cuidado en las zonas de tension.

- Hierro:

Presenta una extensa costra de mineral de hierro que cubre la superficie del periostio, ademas
de en zonas puntuales.



- Arcillas:

Contiene arcillas en su interior y conserva restos de arcilla por toda la superficie. Se debe llevar
especial cuidado con las arcillas que se encuentran en grietas y fracturas ya que hacen de
union entre fragmentos, estas deberan ser respetadas, ademds de la arcilla que rellene los
caminos dejados por los insectos.

- Yesos:

Es posible encontrar zonas donde hay acumulaciones y cristalizacién de yesos. Las capas de
yeso pueden tirar del periostio, perdiendo parte legible del mismo, por lo tanto, se debe
respetar en las zonas donde sea causa de perdida.

- Fisuras y grietas:

Localizada una grieta grande pero estable, ademas de otras mds pequefas en sus extremos
producidas por capas de yesos.

2. Extrinsecos:
- Restos de adhesivo:

En zonas puntuales quedan aun restos del adhesivo que unia la gasa al fémur. Esta gasa fue
eliminada en la anterior intervencidn, su funcidn era dar estabilidad y evitar pérdidas tras su
extraccién en el yacimiento.

2.3. Comparativas con otros apendiculares

Para abordar la comparativa con los dos apendiculares del mismo yacimiento hay que hablar
de la estructura material de los fémures.

Es un hueso largo, delgado, fuerte con una deformacion de la estructura material, por
aplastamiento, a lo que hay que anadir la cubricidon de costras deformantes, incrustaciones,
roturas, disgregacion y perdida.

La compactacién del hueso es un aspecto a tener en cuenta. Este tipo de material suele ser de
una gran porosidad debido a los ciclos de crecimiento de la especie. Los saurépodos son una
especia que estdn en continuo crecimiento, por lo que poseen una estructura ésea muy
porosa, lo que ayuda aligerar el peso de su estructura interna dado su gran tamafio, esto
propicia la penetracidn de los distintos minerales segun la tafonomia del yacimiento.

La presencia de fisuras o fracturas en el hueso, deben ser estudiadas y saber que agente de
deterioro las esta provocando o las activé.

A continuacién, se exponen las fichas técnicas de los apendiculares que se van a comparar.
Ademas de los datos identificativos de cada uno, se manifiesta el estado de conservacidn
actual de cada uno, pudiendo observar que; en primera estancia, se aprecian distintas
deformaciones, estan rellenos de materiales diferentes y la costra tiene caracteristicas
disparen en todos ellos.



FICHA IDENTIFICATIVA

YACICMIENTO: LO HUECO ARCAS, FUENTES, CUENCA AVE: CM-CLM-CV
SIGLA: HUE-1209

N2 CAMPO: G1-2902

UBICACION ACTUAL: UCM: Taller de

conservacion de bienes arqueoldgicos

EJEMPLAR: SAUROPODO

DETERMINACION: FEMUR

FECHA INICIO: 02/11/2007

FECHA FINAL: 10/06/2017

ESTADO DE CONSERVACION:

Estructura:

- Deformacion: Completa. Fracturada por deformacioén.
- Compactada: Rellena de arcilla.

- Fragmentada: No se encuentra fragmentada.

- Perdidas: Perdida de los extremos.

- Fractura: No contiene.

- Fisuras: Contiene fisuras puntuales.

- Incrustaciones: No contiene.

Costra:

- Hierro: Contiene costra de mineral de hierro no deformante, ademds de localizaciéon puntual.
- Yeso: Localizacion puntual de yeso en fracturas.

- Arcilla: Relleno y cubierto puntualmente de arcilla.

Tabla 4. Ficha identificativa. Fémur HUE-1209.




FICHA IDENTIFICATIVA

YACICMIENTO: LO HUECO ARCAS, FUENTES, CUENCA AVE: CM-CLM-CV
SIGLA: HUE-031-08

Ne CAMPO: 61-G-230

UBICACION ACTUAL: UCM: Taller de

conservacion de bienes arqueoldgicos

EJEMPLAR: SAUROPODO

DETERMINACION: FEMUR

FECHA INICIO: 28/10/2007

FECHA FINAL: -

ESTADO DE CONSERVACION

Estructura:

- Deformacion: Deformacion por aplastamiento y deformacion central por incrustacion de yeso
cristalizado.

- Compactada: Rellena de yeso.

- Perdidas: Perdida de los extremos.

- Fractura: Actualmente adherida.

- Fisuras: Reintegradas.

- Incrustaciones: Gran cantidad de incrustaciones de yeso.

Costra:

- Hierro: Localizacién puntual de mineral de hierro.

- Yeso: Relleno de yeso deformante, localizada en zonas puntuales y en fracturas.
- Arcilla: Localizacion puntual de mineral de hierro.

Tabla 5. Ficha identificativa. Fémur HUE-031-08.




FICHA IDENTIFICATIVA

YACICMIENTO: LO HUECO ARCAS, FUENTES, CUENCA AVE: CM-CLM-CV
SIGLA: HUE-1366

N2 CAMPO: G1-C-401

UBICACION ACTUAL: UCM: Taller de

conservacion de bienes arqueoldgicos

EJEMPLAR: SAUROODO

DETERMINACION: FEMUR

FECHA INICIO: 5/11/2007

FECHA FINAL:

ESTADO DE CONSERVACION:

Estructura:

- Deformacion: Deformaciones leves por aplastamiento.

- Compactada: Rellena de arcillas.

- Perdidas: Se conserva principalmente completo.

- Fractura: Actualmente adheridas.

- Fisuras: Reintegradas.

- Incrustaciones: Contiene incrustaciones de yeso puntuales.

Costra:

- Hierro: Contiene una costra de mineral de hierro deformante y cubriente casi en su totalidad.
- Yeso: Contiene en zonas puntuales.

- Arcilla: Relleno de arcilla deformante, localizada en zonas puntuales y en fracturas.

Tabla 6. Ficha identificativa. Fémur HUE-1366.




CAPITULO III: Estudio de caracterizacion de los materiales de dos
localizaciones distintas del yacimiento.

3.1. Introduccion.

En este Capitulo se recoge el estudio de caracterizacion de los materiales de las muestras
procedentes de dos localizaciones del yacimiento de Lo Hueco (Fuentes-Cuenca)

Dado el alcance limitado en tiempo de realizacion de este Trabajo de Fin de Grado y de
disponibilidad en cantidad de los materiales a estudio, la caracterizacién realizada de los
materiales de las dos muestras con que se ha trabajado es rigurosa en lo posible pero solo
cualitativa en sus determinaciones.

El primer apartado recoge la descripcion de la metodologia preparativa de las muestras para
los ensayos fisicoquimicos y las micro observaciones y determinaciones de composicion a
realizar. En una segunda parte se expone la base de instrumentacion y equipos usados en las
medidas realizadas y una serie de esquemas bdsicos sobre las caracteristicas de las técnicas
utilizadas.

El segundo apartado recoge los resultados de los diversos tipos de ensayos fisicoquimicos
realizados, el registro de micro observaciones (MOLP y SEM) realizadas sobre los diversos tipos
de preparaciones de las tres muestras inicialmente disponibles y los resultados elaborados
partiendo de los datos de aplicacion de las técnicas de Microscopia Electrénica de Barrido y
Espectrometria de Energias Dispersivas de Rayos X (SEM/EDX). Se recogen y analizan los
resultados obtenidos de los registros hechos con la Técnica de Difraccién de Rayos X sobre las
muestras partiendo del uso de las metodologias preparativas denominada “DRX en modalidad
de polvo” y en “modalidad de agregados orientados”.

El esfuerzo realizado en este trabajo ha ido acompafiado de una revision bibliografica de las
tematicas y subtematicas con las que se ha trabajado.

Asimismo, es necesario indicar que este Capitulo forma parte de un trabajo comprendido en la
temdtica de Conservacion de Materiales Arqueolégicos, en concreto el area de la
paleontologia, realizado en colaboracién con la Universidad Complutense de Madrid, que se
espera tenga continuidad. La discusion de los resultados obtenidos y las conclusiones
generales y de detalle alcanzadas van orientadas a entender y aplicar las mejores opciones de
conservacién de los materiales paleontoldgicos estudiados de cara a su preservacion en el
medio y largo plazo. Esta Ultima caracteristica pone de manifiesto la necesidad de la
ampliacion de estos estudios.

Es conveniente indicar que este trabajo ha sido realizado como una aplicacién en lo concreto
de los conocimientos adquiridos en las asignaturas en las que el Departamento de Quimica de
esta Universidad participa en el Grado de Conservacidn y Restauracién, a saber, “Naturaleza de
los Materiales”, “Factores de Deterioro” y “Técnicas de Analisis”.



3.2. Ensayos experimentales.

3.2.1. Preparativas de las muestras estudiadas.

Se ha trabajado con muestras procedentes de diferentes localizaciones del yacimiento de Lo
Hueco (Fuentes-Cuenca), tienen una nomenclatura asignada tras la excavacién, hecha en base
a los bienes extraidos. Se procede a darle unas nuevas siglas o nomenclatura como muestras

MA y MB. Se elabora una tabla identificativa que facilite las labores de estudio.

Muestras

Nomenclatura de zona Muestra
HUE-1209 M-A
HUE-08879 M-B

Tabla 7. Asignacion de nomenclaturas para muestras de arcillas.

Partiendo de diferentes muestras sélidas se hicieron cuatro tipos de preparaciones:

1) Un molido de una pequefia cantidad de fragmentos. Estas son las muestras de partida,
muestras “crudas” sobre las que se realizaron parte de los estudios recogidos en este
Capitulo sobre sus materiales componentes, a saber, ensayos analiticos, micro

observaciones y determinaciones de composicion.

2) Se prepararon por corte muestras clbicas de aproximadamente 1 cm de arista a partir

de trozos mayores de muestras en estado pétreo.

3) Se realizdé una busqueda de granos pequefios de minerales metalicos ferruginosos.
Estos granos se encontraban de forma muy dispersa en las masas de mineral

originalmente extraido de cada localizacion.

4) Separaciéon de contenidos de arcillas de las muestras “crudas” para analisis especifico

posterior, por una granulometria en fase liquida.

A) . Preparativa de muestras en polvo:

Para la ejecucién del primer procedimiento se utilizd un
mortero de &gata, triturando durante 5 minutos una
cantidad aproximada de unos 10 gr. de cada muestra. Tras
cada utilizacion se limpié con alcohol etilico, para evitar la
contaminacidon de una muestra con particulas residuales de
la anterior. El resultado fueron diferentes muestras en
polvo que se almacenaron en bolsa con cierre hermético
para su posterior estudio.

El objetivo de este procedimiento es facilitar las labores de andlisis en Microscopia Electrénica
de Barrido y Difraccidon de Rayos X, para una mejor identificacion del tipo de materiales que se

Figura 9. Molido de muestra de arcilla con piedra de dgata.

encuentran en el yacimiento, entre éstos de los materiales de arcillas.




B) Preparativa de muestras cubicas:

En el segundo procedimiento se realizaron pequefias muestras de 1 cm cubico a partir de
trozos mas grandes. Para ello se utilizd herramienta multifuncién, (estilo Dremel) con un disco
de corte diamantado, y a base de desbastado se consiguié la forma final.

Con la preparativa de estas muestras se pretende tener la posibilidad de visualizar una
superficie plana de las arcillas, asi como obtener nuevas probetas para posteriores ensayos.

Figura 10. Muestras cubicas.
C). Extraccién de granos de mineral:

En el tercer procedimiento, se extrajeron granos de minerales metalicos para micro
observaciones y realizar determinacidn de sus composiciones elementales globales. Al
respecto véase Fig.11.

“

P

Figura 11. Extraccion de granos de mineral metdlico.

Esta busqueda pretende determinar particulas que sean lo suficientemente apreciables a
simple vista en el interior de los fragmentos de materiales extraidos. El objetivo de este
estudio es conocer la tipologia de mineral que contiene este material con apariencia de metal
oxidado.

Estos granos son almacenados en conos de polipropileno con tapa hermética para estudios
posteriores.

Figura 12. Coleccion de microparticulas de mineral metdlico recogidas de los diferentes tipos de materiales estudiados.



D) Preparativa de suspensiones:

Para el cuarto procedimiento se prepararon suspensiones de las muestras “crudas” en tubos
de ensayo conteniendo agua destilada hasta los % de su volumen. Las cantidades de cada una
de las muestras MA y MB ocuparon el fondo curvo de estos tubos, aunque su peso no fue
exactamente el mismo dada su diferente composicién inicialmente aceptada.

Se provocd la dispersion de los materiales de estas suspensiones por agitacidon en bafio de
ultrasonidos y en dispositivo agitatubos, generandose asi una disposicion granulométrica a lo
largo de las alturas de los tubos conteniendo estas suspensiones (5 minutos). Tras dejarlos en
reposo (10 minutos) se observé la diferente densificacién de las zonas de los tubos desde la
base hasta la superficie de los mismos. Aceptando que la zona superior de estas disposiciones
granulométicas en agua corresponden a las particulas de menor tamafio, inicialmente las
arcillas, se extrajo con pipeta Pasteur estos volumenes mas clarificados de cada una de las
suspensiones.

Figura 13. Ultrasonidos.

Figura 14. Tubos de ensayo con soluciones arcillosas.

De estos volumenes pipeteados se colocaron 10 gotas aproximadamente sobre placas de
vidrio del tipo de las usadas para preparaciones en Microscopia Optica. Se dispusieron
inicialmente 4 placas para cada tipo de muestra extraida por pipeteo para su posterior
aplicacion en la determinacidn del tipo especifico de materiales de arcillas contenidas en los
materiales de las muestras MA y MB



|

Figura 15. Pipeteado de agregados orientados sobre placa de vidrio.

MA-|

Figura 16. Muestra de agregado orientado seca.

Se dejaron secar al aire y cuando estuvieron completamente secas se prepararon tres obleas
de cada muestra. Los tratamientos aplicados fueron los siguientes:

1) Calentamiento con mufla Selecta (200°C) a 105°C

2) Calentamiento en horno GALLUR, de alcance hasta 13002C, con controlador
de temperatura EUROTHERM modelo 808, a 500°C durante 2 horas.

3) Exposicion en atmosfera saturada de Etilenglicol en desecador colocado en
mufla a 602C.

3.2.2. Tipos de ensayos basicos usados
Fueron de tres tipos, medidas de pH, ensayos de deteccién de carbonatos y colorimetria.
Medidas del pH en suspension de muestras de materiales “crudos”:

Las medidas de pH realizadas tienen como fin conocer el grado de acidez medio de los
materiales “crudos”, en medio acuoso.

Para realizar las medidas de pH se utilizaron las mismas muestras crudas en polvo. Se
prepararon suspensiones de 0,1g de cada material en 10 ml de agua destilada, y con ayuda del
pH-metro con celda y sonda de temperatura se midid el pH. Inicialmente se midié el pH del
agua destilada y posteriormente de las suspensiones. Para realizar una correcta medicion se
debe agitar antes la solucién, luego introducir la celda y la sonda en el recipiente y esperar a
gue la medicion se estabilice en un valor. Después de cada medicion se debe enjuagar la celda
y la sonda para no dar valores erréneos en la siguiente medicion.



Figura 17. pH-metro con celda y sonda de temperatura (izquierda). Medicion de pH de la solucidn de arcilla de muestra MA
(derecha).

Deteccidn de carbonatos en las muestras “crudas” originales:
Se procede a realizar un ensayo para determinar la presencia de carbonatos en las mismas.

Este procedimiento se emplea en Quimica Analitica basica para localizar carbonatos en sdlidos.
Consiste en la preparacion de una disolucién de &acido clorhidrico (HCI) en agua en una
proporcién de 1/10 vol. (-1ml HCl + 10ml de agua destilada).

La presencia de carbonatos se ve reflejada por la reaccion del CaCOs con HCI, liberando CO; en
forma de burbujas:

CaCOs (s)+ HCI(dis)—>CO, (g)+ H20(l),
valido de forma similar para otros carbonatos (dolomita, y dolomita ferrosa).

La realizacién de este ensayo se hizo en la forma siguiente:

En diferentes portas de vidrio se colocaron una pequefia porcidon de las muestras “crudas”
sobre las que se afiadieron de 2 a 3 gotas de la disolucidn anteriormente preparada (de HCI +
H,O destilada). Para una mejor visualizacion de la reaccién, se utilizd un microscopio digital
conectado a un ordenador, en el que posteriormente se realizaron capturas de imdagenes de
cada una de las muestras. Ver Figuras adjuntas en apartado de Resultados.
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Figura 18. Observacion con microscopio dptico digital.



Registro del color en las muestras estudiadas. Colorimetria en cédigo CIELab:

Con las pruebas de colorimetria queremos determinar los colores presentes en las muestras.
Sabemos que hay colores que son caracteristicos de diferentes tipos de minerales por lo que
este estudio complementa la informaciéon aportada por los andlisis correspondientes.

El espacio de medida CIELAB wusa magnitudes e

colorimétricas derivadas de valores triestimulo. Trata de
imitar la observacidn real a partir de coordenadas
dispuestas en una esfera de color. Este medio de medida
utiliza tres pardmetros fundamentales, L*, a* y b*. —

L* es el nombre que recibe la claridad y toma valores entre
0 (negro) y 100 (blanco). Los parametros a* y b* forman un
plano perpendicular a la claridad, su posicién entre rojo y
verde (-a*, indican verde mientras que +a* indican rojo) y

Black
su pOSiCién entre amarillo y azul ('b*: valores azul y +b* Figura 19. Esfera de interpretacion CIELab.

indican amarillo).

Para la medicidn de estos parametros se utilizo un colorimetro Precise Color Reader TCR 200

Figura 20. Colorimetro Precise Color Reader TCR 200. Figura 21. Medicion de color de muestra en polvo.

3.2.3. Esquema basico de las técnicas de observaciéon y medida usada.

A) Microscopia con luz polarizada (MOLP):

Uno de los métodos de observacion utilizados para analizar las caracteristicas fisicas de las
arcillas es la Microscopia Optica con Luz Polarizada (MOLP). Con este método de anilisis se
pretende encontrar tanto similitudes como diferencias en las distintas muestras de arcilla,
ademas de estudiar la morfologia de los posibles granos de mineral encontrados en su interior.



Para llevar a cabo este estudio se utilizé el microscopio Olympus BH-2. Este microscopio
cuenta con un revolver con diferentes lentes de aumentos, a saber, 5x, 10x, 20x, 50x y 100x,
también tiene incorporado dos fuentes de iluminacidn de tipo incandescente una superior
para la iluminacién directa, y otra inferior para la iluminacién transmitida. Contiene un juego
de lentes entre las que se encuentra el polarizador, que nos permite dirigir los haces de luz en
una misma direccion, favoreciendo la saturacion de
los colores, un mecanismo de movimiento con
patillas rotativas que permiten un desplazamiento en
el eje x e y, tornillos macrométricos y micrométricos
gue permiten el movimiento en el eje z, haciendo
posible el enfoque de la muestra a visualizar. Dispone
de dos visores oculares en la zona superior con los
gue poder observar de forma directa la muestra,
ademas de la posibilidad de acople de una camara
DSLR que contenga un software de control remoto
por ordenador.

Para realizar las capturas de imdagenes se utilizd una
camara DSLR Canon EOS 760D acoplada al tubo de
observacidén, conectada a su vez a un ordenador
portatil, donde se ajustaban los parametros y el
disparo mediante el software propio de la casa Can

Figura 22. Microscopio Optico de Luz Polarizada Olympus BH-2 con cdmara DSLR acoplada conectada a un ordenador.

B) Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) y Espectroscopia de Energias Dispersadas de
Rayos X (EDX):

Se recurre al andlisis con Microscopia Electréonica de Barrido y Espectroscopia de Energias
Dispersadas de Rayos X con el fin observar la morfologia de las arcillas y determinar su
composicion elemental. (“ademds de un pequefio andlisis de los granos de mineral extraidos
de las mismas”).

Se procedid al analisis de SEM y EDX en el Servicio General de
Apoyo a la Investigacién (SEGAI) de la ULL. El SEGAI contiene
un equipo de microscopia electrénica JEOL JSM 63000 (SEM)
con Microanalizador acoplado de Energias Dispersivas de Rayos
X (EDX) Oxford 6699 ATW.

Un equipo de SEM consta de una columna que contiene en su
interior lentes electromagnéticas, estas concentran el haz de
electrones procedente de un filamento incandescente,
acelerados por un campo eléctrico y enfocados a la muestra. Al
no trabajar con un haz de luz (fotones) sino con un haz de
electrones las muestras deben ser conductoras para poder
visualizarse, por esto se aplica una fina capa de grafito sobre las

muestras. Figura 23. JEOL JSM 63000 (SEM) con
Microanalizador acoplado de Energias
Dispersivas de Rayos X (EDX) Oxford
6699 ATW.



Las muestras se montan sobre un portamuestras especial para el equipo de andlisis con una
pieza de cobre adjunta que sirve para calibrar el sistema. El barrido de haz electrénico se aplica
inicialmente a esta probeta de referencia y posteriormente es aplicado sobre las muestras de
arcillas, recogiendo vistas globales y vistas especificas de las mismas, ampliando o
disminuyendo los aumentos para afinar mas en los resultados.

Figura 24. Portamuestras.

Préximo a la muestra se encuentra el detector de electrones secundarios, la funcidon de este
detector es registrar los electrones que impactan en su superficie sonora seguin su energia y
numero de impactos (cps), siendo los electrones secundarios aquellos eyectados de la muestra
al ser impactados por los electrones de haz incidente. Paralelo a esto se genera una imagen en
barrido en la pantalla de registro, asimismo, el sistema detector de RX registra la energia de
estos fotones y su abundancia generando el espectro de EDX. Este sistema de analisis genera
un espectro con valores de energia registrados y disponibles en la base de datos del software
que son expresados tras la sefial EDX. Corresponden a las transiciones caracteristicas de los
electrones desde las capas mas externas a las mds internas de cada tipo de dtomo al ser
excitados por el barrido de haz de electrones primarios. Se determinan asi los principales
elementos presentes en las muestras.

El sistema necesita de un vacio hasta un orden de 10 > mbar (de no haber vacio los electrones
chocarian con las moléculas del aire provocando su dispersidon y por tato disminuyendo la
energia e intensidad del haz), un sistema de refrigeracion y un sistema de suministro electro
programado con diversas aplicaciones.

Los parametros operativos usados por el SEGAI en el andlisis de SEM/EDX se recogen en el
Anexo |

C) Difraccidn de Rayos X (DRX):

La técnica de analisis de Difraccién de Rayos X (DRX) consiste en la incidencia de un haz de
rayos X sobre una muestra, con componentes cristalinos supuestos. La interaccidn entre el
vector eléctrico de la radiacién X y los electrones de la materia que atraviesa dan lugar a una
dispersion. Al producirse la dispersidon tienen lugar las interferencias (constructivas o
destructivas) entre los haces de rayos X dispersados, ya que las distancias entre los centros de
dispersion, los atomos componentes de las sustancias cristalina de la muestra en polvo, son
del mismo orden de magnitud que la longitud de onda de a radiacién (1.54A del CuKa).

El resultado da lugar a un patrén de intensidades que puede interpretarse segun la ubicacion
de los atomos en el cristal, por medio de la ley de Bragg, la cual postula que, cuando un haz de



rayos x incide sobre la superficie de un cristal formando un angulo 6, una porcién del haz es
dispersada por la capa de datomos superficial; la porcidon no dispersada del haz penetra en la
segunda capa de dtomos donde, nuevamente una fraccidn es dispersada y asi sucesivamente
con cada capa hasta una profundidad aproximada de 1000 nm, lo que la convierte en una
técnica masica para analisis de materiales en fase. El efecto

acumulativo de esta dispersién producida por los centros, regularmente espaciados del cristal,
es la difraccion del haz.

X Plano Normal P

Figura 25. Esquema del fundamento de la Ley de Bragg de la Difraccion de Rayos X. Imagen
extraida de la red de Autor desconocido bajo licencia CC BY-SA

Interaccidon entre los rayos X y la estructura cristalina de un material:

Un haz estrecho de radiacién choca con la superficie del cristal formando un angulo 6, la
dispersion tiene lugar como consecuencia de la interaccién de la radiacidon con los dtomos
localizados en O, P y R. Se puede escribir que las condiciones para que tenga lugar una
interferencia constructiva del haz que forma un angulo 8 con la superficie del cristal son:

nd = 2d senf

Donde n es un numero entero que representa el orden de la difraccion y d es la distancia
interplantar del cristal. En esta ecuacién llamada Ecuacidon de Bragg, hay que seialar que los
rayos X son reflejados por el cristal sélo si el angulo de incidencia satisface la condicién

g g_n/l
Y= od

Para todos los demas angulos, tiene lugar interferencias destructivas.

_ nAi
" 2sen®

Los requisitos para la difraccién de rayos X son dos:
1) El espaciado entre las capas de dtomos debe ser aproximadamente el mismo (un
multiplo entero) que la longitud de onda de la radiacién.
2) Los centros de dispersion deben estar distribuidos en el espacio de una manera muy
regular.



Nuevamente, gracias al servicio ofrecido por el SEGAI. Se realizaron analisis sobre las muestras
de arcillas con el Difractometro Pananalytical X-Pert (SIDIX-SEGAI).

Figura 26. Cdmara de andlisis DRX.

Figura 28. Difractémetro Pananalytical X-Pert (SIDIX-SEGAI). Figura 27. Detalle de posicionamiento de una placa de vidrio
con agregados orientados en difractometro.

Los pardmetros operativos utilizados por el servicio de DRX del SEGAI se recogen en el Anexo |



3.3. Resultados obtenidos de los ensayos y analiticas realizados.

3.3.1. Localizacion de fragmentos de mineral de hierro en el interior de las arcillas.

La Tabla siguiente muestra los resultados de esta preparativa, determinando la cantidad de
mineral de hierro que se encuentra en los fragmentos de cada muestra inicial extraida
como valor medio sobre aproximada mente 5 a 8 gr. de las muestras originalmente
extraidas.

Localizacion de mineral de hierro

Muestra Peso en gramos Observaciones
M-A 0,041 Veteado esporadico
M-B' 0,194
M-B" 0,204 Una gran diversidad de mineral. Localizados cuatro
M-B" 0,008 tipos en base a su color. Posibilidad de moler la
Mm-B"Y 0,366 muestra B" para posibles analiticas.
M-B" Polvo 0,380

Tabla 8. Localizacion de mineral de hierro y cuantia en gramos.
3.3.2. Resultados de los de ensayos basicos usados.
Medidas de pH.

Los resultados de pH de las suspensiones de las muestras crudas se recogen en la siguiente

MEDIDAS DE pH

MUESTRA Medida pH
Agua destilada 10 ml 6.22+0.1 6.30+£0.1
M-A 0,1030 g 8.00+0.1
M-B 0,1028 g 7.85+0.1

Tabla 9. Medidas de pH.
Las dos muestras del yacimiento de Lo Hueco muestran un pH coincidente de (7.9+ 0.1)
Localizacién de carbonatos:

El resultado de las pruebas de carbonatos se recoge en la siguiente tabla:

Presencia de Carbonatos

Muestra M-A M-B

CaCOs Si - Si+

Tabla 10. Presencia de carbonatos.

i

Figura 29. Muestra cruda antes y después de adicion de la disolucion acuosa de HCI. Vista a 40x.



Resultados de colorimetria:

Se realizaron pruebas de colorimetria sobre probetas cortadas en forma cubica de cada una de
las muestras, sobre porciones de las muestras crudas en polvo y sobre muestras de agregados
orientados procedentes de cada una de las muestras estudiadas. Los valores obtenidos por el
colorimetro fueron interpretados por un software y traducidos al cédigo RGB, asi es posible
sacar la gama cromatica que se observa a continuacidn.Estos fueron los valores obtenidos:

Colorimetria sobre muestras cubicas Colorimetria sobre muestras en polvo
Muestra L a b Muestra L a b
M-A 66.60 -0.30 1.26 | M-A 70.35 1.92 4.26
M-B 71.54 0.49 1.96 | M-B 72.34 -0.06 3.90

Tabla 11. Colorimetria de muestras cubicas y muestras en polvo.

Estas coordenadas colocadas en la esfera de coordenadas CIELab se corresponden a las
tonalidades siguientes.

Colorimetria sobre
muestras cubicas

Muestra N2 RGB

MA 1

MB 2

Tabla 12. Colorimetri sobre muestras cubicas.

Colorimetria sobre
muestras en polvo

Muestra N2 RGB

MA 3
MB 4
Tabla 13. Colorimetria sobre muestra
en polvo.
-b*
Figura 30. Interpretacion por coordenadas CIELab.
Colorimetria sobre agregados orientados
A.O. Crudo A.O. Tratto a 105°C A.O. Tratto a 500°C
L a b RGB L a b RGB L a b RGB
MA | 8241 1.38 -1.47 82.79 1.22 -1.63 83.57 1.68 1.14
MB 82.72 0.20 -0.34 79.04 0.66 2.14 78.66 3.93 14.81

Tabla 14. Colorimetria sobre apregados orientados.

Las tablas de las muestras MA tanto en probeta cubica, en polvo o como en agregados
orientados tiene una tonalidad gris-rojiza, la MB un gris total La muestra de agregados
orientados calentados a 500 °C varian la tonalidad posiblemente por la accion térmica del
horno.



3.3.3. Esquema basico de las técnicas de observaciéon y medida usada.
Se han utilizado tres tipos de técnicas, a saber:

A) Microscopia Optica con Luz Polarizada (MOLP)

B) Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) con Espectrometria de Energias Dispersivas
de Rayos X (EDX)

C) Difraccion de Rayos X

Resultados Microscopia Optica con Luz Polarizada (MOLP):

Micro observaciones realizadas con microscopio dptico con luz polarizada (MOLP) con
camara fotografica incorporada.

Las siguientes Figuras recogen las microfotografias de MOLP de muestras MA y MB
cubicas. Se observa la topografia y tonalidad media de color diferenciada entre ellas. Estas
Figuras son la referencia superficial de estas muestras sobre las que se han tomado medidas
de color que se exponen en la Tabla 12.

Micro observaciones realizadas con microscopio éptico con luz polarizada

MA a 50x con tonalidad media:

En la muestra MA se localizan pequeiios fragmentos
dispersos de lo que parece mineral de hierro, esta
observacion se debe al color rojo de las particulas.

MB a 50x con tonalidad media:

En la muestra MB se observa que hay mas saturacion
de particulas de regulares que dan una tonalidad
grisacea. Se localiza también puntualmente
pequefios fragmentos de color negro.

Tabla 15. Micro observacion con Microscopio ético de con luz polarizada.




Resultado Microfotografias obtenidas con MOLP para particulas ferruginosas extraidas de las
localizaciones MA y MB:

Figura 31. Microfotografia MOLP de particula ferruginosa procedente de la localizacion MA. 50x.

Figura 32. Microfotografia MOLP de particula ferruginosa procedente de la localizacion MB. 50x.

Las microfotografias obtenidas por MOLP anteriores muestran amplias dreas de apariencia
ferruginosa, naranja-marrdn, junto a otras basadas en otro material de su localizacién de
yacimiento. Las dreas blanquecinas de apariencia yesiferas son caracteristicas de los materiales
de esta localizacién. En el Anexo Il se recogen estas microfotografias en versién de imagen
transmitida (Figuras 108 y 109).

Resultado de Microscopia Electrénica de Barrido (SEM) con Espectrometria de Energias
Dispersivas de Rayos X (EDX)

En este Subapartado se recogen los Resultados del estudio SEM/EDX hecho
sobre Las muestras “crudas” y sobre las microparticulas de aspecto ferruginoso
encontradas en la versidn original de estas muestras, con distribucion dispersa.



Estudio SEM/EDX de las muestras “crudas”

Muestra M-A: 35x y 1000x

Vista general de drea minima observable con el montaje
de SEM utilizado. M-A2 35x

M-A1 a 1000x

. 60um '

M-A
Se observan dos tipos de formaciones, las superiores e inferiores a 10 um. La composicidn
elemental del drea de la muestra mostrada en esta Figura se recoge en la Tabla siguiente:

Element oK MgK AIK SiK SK K K CaK TiK Fe K Totals
Atomic%  62.96 111 8.12 2177 0.21 1.93 1.94 0.27 1.69 100.00

Las composiciones superiores a 1% son significativas y no accidentales. Las inferiores deben
estimarse como localizadas y en el caso de inferiores al 0.2% como posibles errores de célculo
en la deteccidn general de tipos de elementos en la superficie sobre la que se realiza el
espectro EDX. Asimismo, son indicativas de forma general las proporciones siguientes:
Si/Al=2.68 y Si/0=0.3457,

si bien no pueden asignarse a proporciones entre atomos tipicos de compuestos
exclusivamente de arcillas, dado su posible presencia en otros componentes de cada muestra.

Tabla 16. Estudio SEM/EDX muestra MA.




Muestra M-B: 150x SP y 1000x

Vista del espectro de un grano perteneciente a la M-B2 a
150x

400pm

M-B1 a 1000x

60um

M-B2:

La primera microfotografia y cuantificacién de espectro EDX recoge un grano de los
observados en la anterior de esta muestra. Se observa que la composicidn es casi la misma a
excepcion de pequefias diferencias (caso del % de Fe) y la presencia de trazas de Ti, ya
observada en la muestra de la primera localizacién MA.

Element oK MgK AIK SiK K K CaK TiK Fe K Totals
Atomic%  64.68 2.40 7.50 1753 173 361 0.33 2.22 100.00

Si/Al=2.34 Si/0=0.2710

M-B1:

En comparacidn con la muestra M-A véanse los valores de las dos razones indicadas y que los
% de Si, Ca y Mg indicaran presencias relativas globales de los materiales componentes de
estas dos localizaciones del yacimiento de Lo Hueco como claramente diferenciadas.

Element oK MgK AIK SiK K K CaK FeK Totals
Atomic%  64.83 2.80 7.77 1747 175  3.64 1.73 100.00

Si/Al=2.25 S/0=0.2232

Tabla 17. Estudio SEM/EDX muestra MB..




Resultados SEM/EDX de las muestras ferruginosas encontradas en el volumen de los
materiales de las zonas estudiadas del yacimiento

Se recoge a continuacidon las microfotografias SEM de una de las particulas de material
ferruginoso encontrada en la muestra de extraccion MA y MB. Incorporadas dentro de su
respectiva tabla, se registraron espectros EDX de las dos localizaciones indicadas por los
rectdngulos verdes. En este caso se han denominado a las muestras como MAF y MBF,
indicando las dos primeras letras el origen de las micro muestras analizadas y la F final indica el
caracter ferruginoso de las mismas.

Muestra M-AF: 50x

% »x ISpectrum 24" L
4 11 » )

& | &

| 2mm

Muestra de microparticula de material ferruginoso sacada de la muestra de localizacién MA (x50)

SP-1
Element oK MgK AlIK Si K SK KK CaK TiK Fe K Totals
Atomic% 57.19 0.86 5.89 1391 051 101 155 0.35 18.73 100.00
SP-2
Element OK Mg K Al K SiK KK CaK Ti K Fe K Totals
Atomic% 63.45 1.24 7.96 21.09 1.83 2.35 031 1.78 100.00

Tabla 18. Estudio SEM/EDX muestra MA-F




Muestra M-BF: 50x

r

Tmm !

Muestra de microparticula de material ferruginoso sacada de la muestra de localizacién MB (x50)

SP-1:
Element oK MgK AIK SiK SK CaK TiK VK Fe K Totals
Atomic%  54.07  0.59 1.64 3.12 3.24 3.53 0.62 0.19  33.00 100.00
SP-2:
Element OK MgK AIK SiK SK CaK KK Fe K Totals
Atomic% 66.31 0.82 3.14 7.28 8.99 1019 0.74 2.52 100.00

Tabla 19. Estudio SEM/EDX de muestra MB-F.

1) En la muestra MA se microfotografia una imagen de una parte de la particula y se sacan
espectros de una zona con aspecto ferruginoso y otra zona donde no parece tal. Los espectros
EDX de la primera muestran un exceso de Fe y de la segunda un % de Fe bajo (2% o menor).

2) Lo mismo se hizo con la muestra MB obteniendo analogo resultado. Lo que confirma la

presencia de material ferruginoso distribuido al azar en las masas de muestra extraidas de
estas dos localizaciones.



Resultados del analisis Difraccion de Rayos X (DRX)

Las Figuras siguientes muestran los difractogramas, Cuentas vs. d (espaciado, A), obtenidos de
la muestras MA, muestra cruda molida original, y de la muestras preparadas usando el método

de los agregados orientados.
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Figura 33. Difractograma de la muestra MA.
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Figura 34. Difractograma de la muestra MA1.
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Figura 35. Difractograma de la muestra MA2.
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Figura 36. Difractograma de la muestra MA3.
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Figura 37. Difractograma de la muestra MA-1-EG.
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El resto de las series de difractogramas para la muestra MB los correspondientes a los
agregados orientados obtenidas de esta se recogen en el Anexo lll.

Dado la cantidad limitada de estos materiales MA y MB, y el alcance limitado en el tiempo de
este trabajo se ha optado por desarrollar este andlisis sélo de forma cualitativa. Asi se
determinan las sustancias cristalinas presentes en las tres muestras crudas originales y de
forma especifica los componentes tipo arcillas que contienen, a partir de los picos de los
difractogramas MA1 a MA1-EG de los anteriores obtenidos a partir de los correspondientes
“agregados orientados”.

La curvatura de la linea base de los difractogramas MA-1 a MA-1-EG respecto a el
difractograma MA pone de manifiesto la presencia significativa de especies amorfas en los
tipos de materiales contenidos en éstas. Su menor magnitud de Intensidad en cuentas y la
desaparicién de picos significativos en estos 4 respecto del MA es consistente con la extraccion
de los materiales mas pesados ya decantados de la suspension a partir de la que se ha
preparado por separacién de la granulometria en liquido las muestras correspondientes a
estos 4 difractogramas. A su vez de la cuantificacion relativa de los picos del difractograma MA
guedd de manifiesto que la fraccion mas ligera de la suspensidon constituia los componentes
minoritarios cuantitativamente en la muestra cruda MA.

La tabla siguiente recoge la asignacién de picos de las muestras crudas, MA y MB Se observa la
presencia mayoritaria de compuestos de la matriz del material de las zonas del yacimiento de
las que proceden, son los componentes como la silice (cuarzo), la calcita, la dolomita y la
dolomita ferrosa, asi como algunos dxidos.

En el andlisis de asignacion de los picos observados en los difractogramas de las diferentes
muestras estudiadas se ha hecho con el Programa High Score y se ha tenido como referencia
inicial la composicion elemental de las muestras crudas de que proceden, obtenidas en el
analisis EDX.



COMPUESTOS EN MUESTRAS CRUDAS: ANALISIS DRX

Nombre ) MUESTRAS
GRUPO COMPUESTOS Formula mineral d(A) CRUDAS
’ MA MB
OXIDOS Silicon Oxide SiO; Cuarzo 3.3477 X
Calcium Carbonate CaCOs Calcita, Caolinita | 3.8654 X
CARBONATOS - - ;
Calcium Magnesium Iron Carbonate CaMgo.asFe0.54(CO3); Dolomita ferrosa | 3.7104 X
Aluminium Silicate Hydroxide Al,Si>05(0OH)4 Caolinita 7.159 X
Magnesium Silicate Hydroxide Mg3SisO10(OH); Talco 14.2796
siicaTos | Fotassium Aluminium Iron Aluminium Silicate K2 (Al 7aF€0.26)(AlSisO30) (OH)a Mica Muscovita, | 9.998 X X
Hydroxide
Iron Magnesium Silicate (Mgo,gstEO,oez)(MgogngEO_osg)Sizos - 4.4713
Calcium Silicate Hydrate Ca15Si03.5H,0 - 3.0408

Tabla 20. Compuestos en muestras crudas: Analisis DRX.

De las Tablas de Analisis globales de estos difractogramas (datos de intensidades relativas) se puede concluir que los componentes mayoritarios de estas
muestras son la silice (cuarzo), el conjunto de tipos de carbonatos observados en las dos muestras y algin 6xido de hierro. El resto de componentes que son
diferentes tipos de materiales tipo aluminosilicatos y relacionados se piensa que son los componentes ligeros tipo arcillas y se realiza su analisis de forma
especifica usando el método de los agregados orientados tras extraer las fases superiores (menos difusas) de las granulometrias en fase liquida.

La no asignacién del tipo de mineral en algunos de los picos detectados se debe a que la base de datos usada, en este caso, no nos ofrece ese dato.

La temperatura y grado de humedad global del material en polvo analizado en las muestras crudas puede hacer variar la estabilidad cristalografica de los
materiales tipo aluminosilicatos, y que, al menos puedan ser adjudicadas las sefiales observadas en condiciones de un mayor grado de secado de estas
muestras a otros compuestos con patrones cristalograficos disponibles en la base de datos usada.



Agregados orientados M-A Agregados orientados M-B
MA1 d-(A) | Mineral MB1 d-(A) | Mineral
14.26 | Vermiculita 14.00 | Vermiculita
Clinocloro {Clorita) Clinocloro (Clorita)
10.00 | Mica Muscovita 10.00 | Mica Muscovita
7.00 Dickita (Caolinita) 710 Dickita (Caolinita)
5.00 | MicaM it .

ca Muscovita 5.00 Mica Muscovita

4.26 Clinocloro (Clorita) 357 Dickita (Caolini
3.57_| Dickita (Caolinita) ' ickita (Caolinita)

3.30 Mica Muscovita 3.50 Mica Muscovita

2.00 | Mica Muscovita 3.30 | Mica Muscovita
MA?2 d-(A) | Mineral 2.50 Mica Muscovita

14.25 | Clinocloro (Clorita) 1.99 | Mica Muscovita

Vermiculita MB2 d-(&) | Mineral

10.00 | Mica Muscovita 14.00 | Vermiculita

9.90 Mica Muscovita Clinocloro (Clorita)

7.00 | Dickita (Clorita) 10.00 | Mica Muscovita

5.00 | Mica Muscovita 7.10 | Dickita (Caolinita)

4.26 Clinacloro (Clorita) 5.00 Mica Muscovita

3.57 Dickita (Caolinita) 357 Dickita (Caolinita)

3.33 Mica Muscovita
2.00 Mica Muscovita
MA3 d-(A) | Mineral

14.00 | Clinocloro (Clorita)
10.00 | Mica Muscovita

3.50 Mica Muscovita
3.30 Mica Muscovita
2.50 Mica Muscovita
1.99 Mica Muscovita

7.00 | Clinocloro (Clorita) MB3 d-(A) | Mineral

2.00 | Clinocloro (Clorita) 14.00 | Clinocloro de Fe
MALEG | d-(A) | Mineral 10.00 | Mica Muscovita

17.70 | Inexistente 7.00 | Caolinita

14.25 | Clinocloro (Clorita) 5.00 | Mica Muscovita

Vermiculita 3.50 Mica Muscovita

7.10 Dickita (Caolinita) 3.30 Mica Muscovita

4.23 | Clinocloro 2.50 Mica Muscovita
Silicatos: 1.99 | Mica Muscovita
Vermiculita: Mgs (AlSizO1) {OH) — 1 H20 MB1-EG | d-(A) M'”‘?ral

Mga{AISi): O10 (OH)2 - 4 H20 17.70 | Inexistente
Clinocloro (Clorita): Mgs (Mg2AI[AISi)010] (OH)2 14.26 | Vermiculita de Fe y Mg
0; 10.00 | Mica Muscovita
Dickita (Caolinita): Alz Siz Os ( O H )s 7.00 | Dickita (Caolinita)
Mica Muscovita: (KAl2) (Al,Si)s O (OH)2 4.26 | Vermiculita de Fe y Mg
Silicatos:

Vermiculita: (Mgz_25F60_48A|0_15) Mgo_gz
(Al1.285i2.72) O10(0H)2-H204.32

Clinocloro de Fe: (Mg,Fe,Al)g (Si,Al)s O10-
(OH)s

Mica Muscovita: (KAIy)(Al,Si)s010(0OH)
Dickita (Caolinita): Al,SiOs(OH)a

Los difractogramas correspondientes a las muestras MA1-EG y MB1-EG no muestran vestigio
alguno de picos a espaciados de 17.7A, lo que indica la no presencia de esmécticas, en
concreto de las montmorillonitas que justificaban la realizacién de este 42 Ensayo por
exposicién a vapores de EtienGlicol sobre las muestras de agregados orientados procedentes
de las muestras crudas MA y MB. En el Anexo IV se presenta una tabla en la que aparecen los
picos detectados de Agregados Orientados de las series MA y MB



3.4. Discusion y andlisis de resultados

Los resultados de las medidas de pH de las suspensiones acuosas de las muestras
estudiadas muestran valores superiores hasta en 2-3 unidades de pH respecto al agua
destilada utilizada en las suspensiones lo que muestra el caracter bdsico moderado de estos
materiales.

La presencia de especies de carbonatos en las dos muestras estudiadas queda
confirmada por los resultados de los ensayos realizados.

Los estudios colorimétricos realizados con los diversos tipos de preparativas realizadas
sobre las muestras crudas confirman la observacion a simple vista de las muestras crudas y de
las suspensiones preparadas para las granulometrias en estado liquido. A saber, tonalidad
rosacea en la muestra MA y gris en la MB.

El estudio SEM/EDX de las muestras con aspecto ferruginoso extraidas de las muestras
crudas confirman la presencia de porcentajes de material de hierro tipico de particulas de un
mineral especifico de este metal junto a presencia de hierro menor (1-2%) en las particulas con
otro aspecto vecinas de las especialmente estudiadas.

Los resultados del estudio SEM/EDX de las muestras crudas muestran las morfologias
especificas mostradas en la seccion de resultados y las composiciones elementales recogidas
en las Tablas de cuantificacidon de los espectros EDX registrados. De los espectros de zonas de
micro observacion globales se ha obtenido la composicidon elemental extensible a toda la
muestra. De los analisis EDX de microparticulas distinguibles en las vistas SEM generales se ha
determinado la presencia concentrada y localizada de algunos minerales singulares que a
veces aparecen como trazas en los andlisis EDX de zonas globales de las muestras estudiadas.
Los analisis especificos de los resultados de los estudios SEM/EDX estd tabulados y recogidos.

Todos estos datos de composicion sirven como primera referencia en el posterior
anadlisis de asignacidn de picos de los difractogramas obtenidos de cada tipo de muestra
analizada, los de las muestras crudas y los de las muestras preparadas con la metodologia de
agregados orientados.

Los difractogramas de las muestras crudas permiten establecer las presencias de silice
(cuarzo) y de varios tipos de carbonatos como los componentes mayoritarios en dichas
muestras. Siendo los componentes de tipo alumino-silicatos los minoritarios. Este tipo de
estudio se realizé sélo en unas condiciones de humedad-temperatura de estas muestras, lo
que pudiera relativizar las determinaciones de algunos de los componentes tipo silicatos
minoritarios.

Otro tipo de estudios que convendria realizar es el de muestras patrén de los
componentes determinados en este estudio de los tipos de muestras estudiadas, para realizar
el estudio comparativo de las mismas en las mismas condiciones de nuestras muestras tanto
las “crudas” como las preparadas como “agregados orientados” y quizas buscar la
disponibilidad de difractogramas de estos patrones de estos tipos de arcillas en alguna base de
datos u otra localizacién bibliografica que permitiera incorporarla a una base de datos
elaborada por nosotros mismos.



3.5. Conclusiones

Las Conclusiones de este estudio de caracterizacidén de los materiales son las siguientes:

1)

2)

3)

4)

5)

6)

El pH de los materiales crudos estudiados estd en el intervalo de 8 a 10
aproximadamente.

La tonalidad de color observada y determinada en Cédigo CIELAB se corresponde a:

- MA (fondo gris con tonalidad rosacea)

- MB (Fondo gris)

Se confirma la presencia de Carbonatos por ensayo acidimétrico y por determinacién
via DRX.

El estudio de SEM/EDX muestra la presencia de particulas dispersas de material
ferruginoso y permite la determinacion elemental global y por detalles de las muestras
crudas MAy MB.

El estudio de DRX combinado, de tipo cualitativo, usando la metodologia de analisis
“de polvo” y la de andlisis de “agregados orientados” permite determinar la
composicion de las muestras MA y MB en términos de sus minerales componentes. Asi
la muestra MA estd constituida por: silice (cuarzo), calcita, y las arcillas Vermiculita,
Clinocloro (Clorita), Mica Muscovita y Dickita (Caolinita). La muestra MB esta
constituida por Silice (Cuarzo), Calcita, Dolomita y las arcillas Vermiculita y Clinocloro,
Mica Muscovita y Dickita (Caolinita).

Un estudio mds completo del conjunto de las caracteristicas mineralégicas (incluyendo
otras técnicas de caracterizacion de materiales) y de los parametros de
comportamiento caracteristicos de estas muestras se hace necesario para abordar el
proceso consecuente de conservacion de este tipo de materiales contenedores vy
-vecinos: de los restos petrificados de los saurios encontrados en los yacimientos
estudiados.



CAPITULO IV: Ensayos de limpieza y consolidacion

En base a las alteraciones que presenta el fésil se plantea realizan baterias de pruebas para
buscar la metodologia de trabajo mas apropiada. Estas se refieren a la limpieza de los restos
arcillosos y la costra de mineral de hierro que recubre el fémur y por otro lado la busqueda del
consolidante mds apropiado para frenar o disminuir los movimientos de las arcillas expansivas
que contiene.

El objetivo fundamental de los ensayos de limpieza es el de encontrar la correcta metodologia
de actuacién sobre la pieza a intervenir. Teniendo en cuenta que es un material poroso, que
reacciona con la humedad debido al principal agente de deterioro intrinseco, la arcilla, se
busca aplicar la menos humedad posible sobre la pieza. Ademas de tratar la arcilla también se
trabajard sobre la costra de mineral de hierro, intentando reducirla o eliminarla en el mejor de
los casos.

Por otro lado, se plantea buscar el consolidante apropiado para paliar la accién de las arcillas,
en un principio expansivas, llevando a cabo una serie de ensayos que nos daran pautas para
comprender mejor el comportamiento, tanto de los consolidantes ante agentes atmosféricos,
como el comportamiento de las arcillas.

4.1. Metodologia y pruebas:
4.1.1. Limpieza:

La metodologia elegida es la aplicacion de papeta con disolvente. Con este método se
pretende eliminar los restos de arcilla que puedan quedar en la parte externa del fémur. Por
otro lado, se busca el agente limpiador idéneo para reducir la costra de hierro que recubre
este apendicular.

El cuerpo de la papeta esta formado por Carboximetil celulosa (CMC), disuelta en agua. Sobre
esta se agregaran los demads compuestos, siendo el gelificante el Carbogel (CG) y como agentes
limpiadores el agua oxigenada (H202), el EDTA y el Tween 20 (T20).

La preparacion de la papeta se inicia con 7,5 de carboximetil celulosa, disuelta en 100 ml de
agua, creando una pasta viscosa a la que se le afadiran los agentes limpiadores. Se hace una
primera prueba con CMC en agua y posteriormente de CMC + CG en agua para comprobar el
efecto de una papeta y la otra en cuanto a la absorcién de humedad y con ella la penetracion
de humedad de la papeta.

Comprobada la transmision de humedad de los dos cuerpos de papeta se prepara la de
resultados mas optimos con los agentes limpiadores anteriormente nombrados en las
siguientes proporciones:

- Cuerpo + Agua oxigenada al 5%
- Cuerpo + EDTA al 5%
- Cuerpo + Tween 20, 1 gota



Figura 38. Aplicacion de papetas. Figura 39. Catas de limpieza.

Tras la aplicacidn de la papeta se deja actuar 20 minutos. Retirada la papeta comprobamos con
ayuda de un higrémetro de agujas que la superficie en la que se aplicd papeta de CMC tiene un
valor mas alto de HR% mientras que la papeta preparada con CMC + CG humedece menos la
superficie, lo cual es positivo. En base a esto se preparan las siguientes papetas para
comprobar los efectos de los agentes limpiadores.

Figura 40. Medicion de humedad superficial tras la aplicacion de papetas.
4.1.2. Consolidacion:

El agente de deterioro que estd afectando, de manera mds habitual, a la coleccion del
yacimiento de Lo Hueco son las arcillas y su capacidad para expandirse, fracturando vy
rompiendo las piezas. Esto se debe, en principio, a su caracter higroscépico por el cual
absorben la humedad ambiental hinchandose. Con estos ensayos de consolidacién lo que se
pretende es encontrar la manera de controlar dicho hinchamiento y la absorcién de humedad
por medio de una consolidacién. A la hora de elegir el consolidante mas adecuado tenemos
que tener en cuenta el comportamiento del material consolidante y el consolidado en
diferentes atmosferas controladas.

Preparacion de muestras para pruebas: Probetas

Inicialmente se extrajeron grandes fragmentos de arcilla de un bloque propio del yacimiento
con ayuda de un cincel. Sobre estos fragmentos se tallaran con el torno con disco de corte
diamantado, las probetas. Buscando homogeneidad entre las mismas, se cortan a 2,5x 2 x 1
cm., aproximadamente, llegando a una media de 10 gr. de peso. Para la preparativa de estas
probetas, se siguieron las normas de seguridad que aconsejadas por la normativa de seguridad



correspondiente: gafas protectoras, guantes, mascarilla anti polvo y orejetas. Una vez cortadas
las muestras de material crudo se perfeccionan los cantos con papel de lija de gramaje medio
con un numero de grano de 150.

Figura 41. Extraccion de fragmentos de arcillas. Figura 42. Preparacion de probetas.

Figura 43. Probetas de arcilla.

Las pruebas realizadas se basan en la bibliografia consultada sobre los principales métodos de
consolidaciéon de material arqueoldgico. Por lo que se plantea estudiar los efectos de la
consolidacién por impregnacion y por goteo.

Consolidacion por inmersion

El primer método de consolidacion es la inmersidn. Para la preparacién de este método se
vierte una cantidad de consolidante, de los comuUnmente utilizados en el campo de la
conservacién-restauracion, se sumergen durante un tiempo las probetas de material crudo
preparadas con anterioridad. Se sacan del bafio de consolidante y se dejan secar en el periodo
de dos a tres semanas.

Los consolidantes utilizados fueron:

= Acrisil 201/ O.Nu.ececce e (A201)
= FlUoling CP...oeeeeeeeeeee e (FL)

- Estel 1200.....iiiiiiceeeeee e (E1200)
- Nano Estel en prop. L:l...ccccoveevcieescieeeeeenne (NE)

- Acetato de polivinilo al 10% en agua............. (PVA)

- Acril 33 al 10% en agua......ccceeeveeereeesneeeennne (A33)



Se sumergieron las probetas en los contenedores de vidrio con cada consolidante durante
cuatro minutos.

Figura 44. Inmersion de probeta en consolidante.
Camara de envejecimiento acelerado:

Recurrimos a hacer pruebas en la cdmara de envejecimiento acelerado para comprobar el
efecto que la humedad puede provocar en las probetas preparadas anteriormente con
diferentes consolidantes, y asi poder ver cual es la reaccién de los consolidantes a los cambios
de HR%.

Arco-Xendén Suntest XXL+ es el equipo para ensayos
de envejecimiento acelerado que tienen en el
laboratorio de materiales de la Facultad de Bellas
Artes de la UCM (LabMat). Gracias a esta camara es
posible realizar pruebas monitorizadas,
reproduciendo factores atmosféricos adversos un
recinto controlado. Es posible trabajar con
pardmetros como, la luz, la humedad vy Ia
temperatura, principales factores de deterioro en el
campo de la conservacion de bienes.

Figura 45. Cémara de envejecimiento acelerado.
Arco-Xendn Suntest XXL+

Figura 47. Visualizacién de las probetas.

Figura 46. Introduccion de probetas en la cdmara de
envejecimiento controlado.



Se introducen las siete probetas con sus respectivos consolidantes, ademds de una probeta sin
consolidante para ver el efecto en una arcilla “cruda”. Se realizaron fotos antes de empezar el
tratamiento y al finalizar.

El proceso llevado a cabo en la cdmara se plantea por ciclos en los que se varia la humedad,
mientras se mantiene estable la temperatura. Estas variaciones se hacen segin diferentes

fases de un tiempo determinado en el que se fija el % de humedad deseado.

Ciclos de envejecimiento con control de humedad y T (HT).

Ciclo: 1 Tiempo: 24h Parametros: T 20°C HR% 60 — 40%

Observaciones:

- 4 fases de 6h cada una, fijando 60% humedad y 40% humedad
alternativamente en cada fase

Prueba inicial para ver la
respuesta del material.

Ciclo: 2 Tiempo: 96h Pardmetros: T 20°C HR% 60 — 40%

Observaciones:

- 14 fases de 8h cada una, fijando 60% humedad y 40% humedad
alternativamente en cada fase

Sin resultado aparente.

Ciclo: 3 Tiempo: 48h Pardmetros: T 20° HR% 80 — 40%

Observaciones:

- 4 fases de 12h cada una, fijando 80% humedad y 40% humedad
alternativamente en cada fase

Aparicién de pequefiias
grietas en algunas
muestras.

Ciclo: 4 | Tiempo: 96h Pardmetros: T 20° HR% 80 — 40%

Observaciones:

- 4 fases de 24h cada una, fijando 80% humedad y 40% humedad
alternativamente en cada fase.

Localizacion de
fragmentos
desprendidos.

Tabla 21. Ciclos de envejecimiento.
Absorcion forzada sobre muestras consolidadas: Medicion de dureza

Tras el tratamiento en la cdmara de envejecimiento forzado, decidimos llevar al extremo la
accion de los consolidantes en las probetas y decidimos hacer una absorcién forzosa. Lo que se
busca con esta prueba es ver la accidn del consolidante en un contexto himedo del 100%.

En el fondo de un contenedor cilindrico vertimos 10 ml de agua, esta cubrird parcialmente la

-
an
*

-—

probeta. La absorcién de agua incapacitard las
muestras para nuevas pruebas.

Se tomaron medidas de dureza con durémetro Shore C
en escala de 1 a 100, para comprobar si varia la dureza
segln la accion consolidante. El ensayo durdé un
maximo de cinco minutos por probeta, en casos
especiales, como el ejemplo del Nano Estel, el ensayo
duro cuarenta segundos.

s = . : .'iﬁ‘

Figura 48. Medida de dureza con durémetro.




Consolidacion por goteo:

Se realizd una prueba de consolidacidon por goteo. Esta prueba se llevé a cabo para ver la
reaccion de los consolidantes con la superficie de la arcilla. Con ayuda de una jeringuilla se
aplicaron cinco gotas de cada uno de los consolidantes, utilizados anteriormente en las
pruebas de inmersidn. Se observaron los resultados en el momento de la aplicacion y tras el
secado del consolidante.

Figura 49. Aplicacion de consolidante por goteo.

Posterior al secado, se observd en lupa binocular la accidn
de estos consolidantes sobre la probeta. La lupa binocular
o estereoscépica es un instrumento dptico por el cual
observamos de manera aumentada el objeto que
introducimos en ella.

El Microscopio Estereoscépico Modelo 2000C ZEISS, con
una capacidad de aumentos de entre 6,5x hasta 50x, con
distancia de trabajo de 90 mm. Contiene un soporte
modular con iluminacién propia regulable transmitida y o
reflejada de sistema led. Ademas de un adaptador para

acoplar una cdmara DSLR, en este caso se utilizé la cdmara

Nikon D3200. /

Figura 50. Microscopio Estereoscépico Modelo
2000C ZEISS.

Camara climatica: Humectacion.

Tras los resultados obtenidos en la camara de envejecimiento acelerado y buscando en
bibliografia relacionada con él yacimiento, llegamos a la conclusién de que no todas las arcillas
del tengan la misma composicidn y los mismos comportamientos en cuanto a cambios de
humedad se refiere.

Esto nos lleva a idear un método de absorcién forzado en muestras de diferentes
localizaciones en el mismo yacimiento, por lo que, partiendo del fondo de muestras geoldgicas
de “Lo Hueco”, se inician pruebas que ayuden a comprender mejor la higroscopicidad de este
material.

Por ello se realizan medidas de humedad relativa de las diferentes muestras de material crudo
para realizar comparativas entre capacidades de absorcién de humedad ambiental,
posiblemente, el principal factor de deterioro de esta coleccién.



Tras la decision tomada en la UCM de analizar los diferentes tipos de arcilla se realizan
medidas de HR% en las principales muestras habladas en este trabajo, las cuales son la MA y
MB del yacimiento de “Lo Hueco” .

Este ensayo parte inicialmente con la toma de humedad del material crudo, en condiciones de
temperatura y humedad ambiente estables, con ayuda de un higrometro de aguja, recogiendo
los principales valores de humedad propios de las arcillas.

Posteriormente, en un desecador vertimos una cantidad de agua considerable, con esto
evitaremos la interrupciéon del ensayo debido a la completa evaporacion del liquido. Se
introduce en el interior una superficie estable donde irdn colocados los fragmentos de arcilla,
finalmente esta camara queda sellada con la tapa del desecador.

Figura 51. Cémara de humedad.

El concepto de esta prueba es crear una camara de humedad forzada en la que el agua se
evaporé en el interior, creando una atmosfera saturada de humedad, siendo esta absorbida
por el material crudo que se encontrara en su interior. De esta manera podremos ver la
capacidad de absorcién de este tipo de material.

Esta prueba se llevd a cabo durante cinco dias haciendo medidas de humedad en las primera
24h en cdmara y las 120h finales.

Camara climatica: Desecacion.

Continuando con los andlisis de captacion de humedad de las muestras, se realizaron ensayos
posteriores en la ULL. De igual forma que en el ensayo anterior se utilizé un desecador, pero
esta vez para eliminar la humedad ambiental total de las muestras.

El ensayo se inicia con la toma de humedad de las muestras, esta vez en polvo. Posteriormente
se introducen en un desecador se introducen fragmentos de mezclas de carbonatos y sulfatos
de calcio anhidros, ambos especialmente higroscépicos. Colocadas las muestras en una base
ceramica en el interior se coloca pequefios depdsitos de sulfato de cobre pentahidratado, cuyo
viraje de color desde los extremos azul a rosdaceo mostraria la saturacion en humedad
absorbida interna de la cdmara.



Figura 52. Medida de humedad de arcillas en polvo. Figura 53. Desecador con muestras en polvo y sulfato de

cobre.

Tras dos semanas en el desecador se volvieron a tomar medidas de HR% en las muestras y a
continuacion se dejaron de nuevo a temperatura y humedad ambiente para una ultima toma

de humedad.

4.2. Resultados obtenidos:

4.2.1. Limpieza:

Los resultados obtenidos de las pruebas de limpieza se recogen en las siguientes tablas:

Control de transmisiéon de humedad

L Medida de humedad

Agente limpiador . Resultado
superficial

CMC 7,5g en 100ml de Ablanda la superficie. Aporta mas humedad
HR% 48,5 . )

H20 a la superficie y penetra mas.

CMC7,5g + CG 2,5g en HR% 26.3 Ablanda la superficie. Aporta menos

100ml de H20 0 humedad a la superficie y penetra menos.

Tabla 22. Resultado de transmision de humedad.

Papetas de Carboximetil celulosa + Carbogel + agente limpiador: 20 min

Agente limpiador

Resultados:

CMC + CG en 100 ml H20 Disolucidn de mineral de hierro y arcilla.

CMC+CGen 100
ml de agua

+ EDTA al 5% | Disolucién del mineral de hierro

+T201gota | Ablanda la superficie. Neutralizador de EDTA

Disolucidn del mineral de hierro y mayor disolucién de la

+H202 5%
0 arcilla. Ablanda la superficie.

Tabla 23. Resultados de limpieza con papeta.




Concluyendo, la papeta preparada con carboximetil celulosa y carbogel aporta menos
humedad a la superficie del fémur gracias a su cardacter gelificante espeso y poco penetrante.
Es en base a este cuerpo se le afiaden los siguientes agentes limpiadores, actuando cada uno
de una forma positiva en las diferentes areas, determinando que es la papeta de CMC + CG con
agua oxigenada al 5% la que da los resultados mas positivos en cuanto a la eliminacidn de los
restos arcillosos y de mineral de hierro, siendo la papeta preparada con EDTA al 5% la que da
resultados mas dptimos, Unicamente sobre la costra de mineral de hierro, teniendo como
neutralizante la papeta de T20.

4.2.2. Consolidacion:

Los resultados obtenidos de las diferentes pruebas y sus sucesiones se recogen en las
siguientes tablas:

Resultado de la consolidacion por Inmersion:

La toma de resultados fue en el momento de la inmersidn y tras su secado. Estos fueron los
resultados obtenidos:

INMERSION
. Resultados
Consolidantes ; —
Tras la inmersion Tras el secado
A201 Sin resultados aparentes. Pasmado y pulverulencia superficial
FL Rotura en sus partes externas Reaccidn con el mineral de hierro
E1200 Sin resultados aparentes Pasmado superficial
NE Sin resultados aparentes Cristalizacion superficial y agrietamiento
PVA Destruccidn parcial de la probeta Capa hidréfoba gruesa
A33 Agrietamiento Rotura de partes externas
PB72A Sin resultados aparentes Capa hidréfoba

Tabla 24. Resultados de consolidacion por inmersion.

En base a los resultados obtenidos de los diferentes consolidantes mediante la prueba de
inmersién, se determina que, los consolidantes de base acuosa no son déptimos para su
utilizacién, ya que reaccionan disgregando, agrietando y rompiendo la arcilla, por lo tanto,
quedan descartados. Estos son el acetato de polivinilo (PVA) al 10% en agua, el Acril 33 al 10%
en agua y el Nano Estel en proporcién 1:1 en agua.

De similares caracteristicas obtenemos los resultados del Acrisil 201/ O.N y el Estel 1200. Son
compuestos de diferente naturaleza y similares resultados, evaporan rapidamente y no
afectan a la arcilla. Tras el secado pasman la superficie dejando un velo blanquecino.

En el caso del Fluoline CP el resultado es negativo. Inicialmente agrieta y rompe las partes
externas de la probeta de arcilla. Tras su secado se observa reaccidon con el mineral de hierro
tinendo el resto de la arcilla. Esto puede ser perjudicial a la hora de consolidar el fésil ya que
puede reaccionar con los minerales de hierro que contienen.

Los resultados mas favorables los encontramos con el Paraloid B72 disuelto en Acetona. El
disolvente evapora rapidamente, y ningln caso se crea fisuras ni agrietamientos (aparentes) y
como resultado tras el secado, obtenemos una capa hidréfoba que tras medir con higrémetro
la muestra nos da un resultado de 0% de HR.




En conclusion, quedan descartados los consolidantes de base acuosa por la reaccidn que tiene
el agua con las arcillas, por otro lado, el Fluoline CP descartado por la reaccidn que tiene con el
mineral de hierro. En cuanto al Acrisil 201 /O.N y el Estel 1200 tienen similares caracteristicas,
esto se debe a que ambos tienen similares disolventes; alcoholes y disolventes organicos. Son
resultados optimos, pero con el Paraloid B72 al 5% en Acetona obtenemos un resultado
diferente, una capa hidréfoba que evita que penetre la humedad en el interior de |la probeta y
no dafa la misma.

Resultado de la Camara de envejecimiento controlado:

Observamos, a simple vista, que con temperatura estable y cambios bruscos de humedad
relativa (HR%) entre el 80 - 40% empiezan a mostrarse cambios en algunas de las probetas,
como aparicion de nuevas grietas o incluso desprendimiento de fragmentos externos. El
resultado obtenido no era el esperado, debido a que, observando la probeta sin consolidante
no se aprecié ninguna variaciéon visible a simple vista tras este tratamiento. Es dificil
determinar a simple vista grandes cambios, por lo que se recurre a la visualizacién aumentada
con lupa estereoscépica o binocular.

Visualizacién con lupa estereoscopica

Consolidantes Resultados
A201 No se observan cambios
FL Rotura de una esquina, nuevas grietas

E1200 No se observan cambios

NE Nuevas grietas en las esquinas en la parte central

PVA Agrietamiento

A33 Decantacion del consolidante a la parte inferior de la muestra. Nuevos

agrietamientos

PB72A Nuevo agrietamiento en las esquinas
Blanca Pulverulencia superficial

Tabla 25. Resultados de la visualizacion con lupa estereoscopica.

Figura 54. Probeta PB72A a 6,5x. Visualizacidn con lupa Figura 55. Probeta PB72A a 40x. Visualizacion con lupa
estereoscadpica. estereoscapica.

En las figuras 54 y 55 se muestra el efecto de la absorcién de humedad en la cdmara de
envejecimiento forzado. Se observa la aparicién de una nueva grieta en la probeta de PB72A.




Tras el tratamiento de la camara de envejecimiento forzado, los resultados obtenidos no
fueron lo esperado. En la probeta de arcilla “cruda” vemos que tiene el mismo resultado que
otras muestras consolidadas o incluso mejor. Este resultado nos lleva a replantarnos la
problematica de las arcillas expansivas, revisando de nuevo bibliografia relacionada con el
yacimiento y los tipos de material arcilloso que en él se encuentra. Llegamos a la conclusion de
que es posible que la composicidn del material sedimentario cambie segln su localizacion en
el mismo. Es por eso por lo que se plantea una analitica completa de diferentes muestras de
arcilla en diferentes localizaciones dentro del yacimiento de Lo Hueco.

. oz

Absorcion forzada sobre muestras consolidadas: Medicion de dureza

Los resultados obtenidos se recogen en la siguiente tabla:

Absorcion forzosa

Dureza en HC

Consolidantes Resultados - -
Antes Humedecida | Después
A201 Baja capilaridad. Lenta penetracion 0.92 0.89 0.98
FL De lenta absorcion. 0.97 0.93 0.95
E1200 Alta capilaridad. 0.97 0.97 0.97
NE Inmediata disolucidn. Se retiro la 0.89 0.79 0.87

probeta a los 40s

Rapida absorcién en zonas agrietadas.
PVA . P . & 0.94 - -
Disgregacion total de la muestra

Barrera hidrofoba. Penetracidn en

A33 . 0.91 0.96 0.98
grietas
B hidréfoba. P i0

PB72A a'rrera idréfoba. Penetracion en 0.99 0.97 0.98
grietas

Blanca Inmediata disolucion. 0.94 0.81 0.81

Figura 56. Resultados de ensayo de absorcion forzosa.

Como resultados mas éptimos podemos determinar al Acril 33 como el Paraloid B72, ambos
crean una capa hidréfoba que evita que penetre el agua en la muestra. En el caso del Acrisil
201 y el Fluoline la absorcién de humedad es lenta, sin embargo, en la probeta con Estel 1200
tiene una inmediata absorcién que no disgrega la muestra. Finalmente, las probetas
preparadas con Nano Estel y PVA dan resultados negativos, ya que el consolidante esta
preparado con base acuosa, esta actla con el agua disgregando la probeta entera con una
rapida absorcion, siendo tan rapida que en el caso de la probeta con PVA que fue imposible
realizar las medidas de dureza después del ensayo.

Figura 57. Probeta con consolidante en ensayo de absorcion Figura 58. Probeta con consolidante en ensayo de absorcion
forzosa. Nano Estel prop. 1:1. forzosa. Paraloid B72 al 5% en Acetona.




Resultados de la consolidacién por Goteo:

Los resultados obtenidos tras la aplicacidn y después de que el consolidante ha secado por
completo, se recogen en la siguiente tabla:

GOTEO

Consolidantes

Resultados

Tras la aplicacidn

Tras el secado

A201 Alta capilaridad. Coloracién Capa superficial mate. Satura el color
FL Alta capilaridad. Coloracién Satura el color

E1200 Alta CaPllarlfjad' Raplda Sin resultados visibles a simple vista

evaporizacion del disolvente

NE Tensidn superficial. Secado lento Gruesa capa superficial que cristaliza
PVA Tensidn superficial. Secado lento Capa superficial brillante
A33 Alta capilaridad. Coloracidn Satura el color

PB72A Tensidn superficial. Coloracion Capa superficial brillante

Tabla 26. Resultados de consolidacion por goteo.

Tras la aplicacidon y el secado de los consolidantes, determinamos que unos tienen mas
capacidad de dispersion y absorcidon que otros, que, en un primer momento, se quedan en la
superficie y penetran de forma mas lenta, como es el caso del Nano Estel o el PVA. Se observa
que tras el secado en el caso del A201, FL y el A33, la superficie queda con una tonalidad
saturada, variando asi su aspecto inicial. Sin embargo, en el caso del PVA y el PB72A se crea
una capa brillante, mientras que en el A201 esta capa es mate.

Figura 59. Consolidacion por goteo. Estel 1200.

Figura 60. Consolidacion por goteo. PVA al 10% en agua.

Tras el secado se realizaron fotos en la lupa binocular, una a 6,5x y otra a 45x para visualizar
mas ampliamente el resultado. Se sefializa con un rectangulo rojo la zona aumentada.




GOTEO

Consolidan
tes

Resultados

6,5x

45x

A201

FL

E1200




NE
PVA
A33




PB72A

Tabla 27. Resultados de la accion de la consolidacion por goteo. Visualizacién con lupa estereoscdpica.

Vemos con la visualizacién aumentada, hay cambios tonales en la aplicacidon del consolidante,
variaciones entre consolidantes que dejan una capa brillante y otros una capa mate, incluso
consolidantes que no se aprecia su presencia como es el caso del Estel 1200.

Resultados de la Cdmara climatica: Humectacion

En esta tabla se recogen los valores obtenidos tras la toma de humedad relativa:

Camara climatica: Humectacién /JUCM

Nomenclatura Muestra Medidas de HR%
Inicial 24h. 120h.
M-A HUE-1209 12% 46% 98%
M-B HUE-08879 10% 27% 75%

Tabla 28. Resultados de absorcion en cdmara de humedad.

Afirmamos que, tras el ensayo en la camara climdtica, el resultado en dos muestras de
diferentes localizaciones del yacimiento de Lo Hueco, los parametros de absorcién de
humedad son diferentes. Tras los cinco dias en la cdmara, la MA tiene una absorcién casi total
mientras que en el caso de la MB es de un 75%. Es en este punto donde concluimos que,
determinar la composicién de las arcillas de diferentes localizaciones es crucial para saber que
tipo de tratamiento se debe aplicar en los restos que en esa localizacion se encuentre.

Resultados de la Cdmara climatica: Desecacidn

En esta tabla se recogen los valores obtenidos tras la toma de humedad relativa:

Camara climatica: Desecacidon/ULL

Nomenclatura Muestra Medidas de HR%
Inicial Desecada 24h.
MA HUE-1209 GASOL 19% 0% 14%
MB HUE-08879 EPITO 17% 0% 12%

Tabla 29. Resultados de desecacion.

Como se observa, partiendo de una humedad inicial diferente, debido a la diferencia climatica
entre Madrid y Tenerife, se podria decir que la diferencia de humedad es infima. Tras el
tratamiento de desecado, de dos semanas de duracién, se observa que la humedad absorbida




por las muestras de arcilla en polvo es del 0% en todas las muestras. Tras 24h. a humedad y
temperatura ambiente, vuelven a retomar practicamente los valores iniciales, siendo la MA,
que es la correspondiente al fémur de estudio, siendo la mas higroscdpica.



CAPITULO V: Proceso de intervencion

5.1. Tratamiento realizado:

5.1.1 Examen y diagnéstico y documentacion fotografica:

A esta pieza ya se le habia iniciado el tratamiento de conservacidn anteriormente. Es por esto
por lo que los primeros procesos, como el desengasado y el devastado inicial de la matriz, no
forman parte de esta memoria, siendo procesos ya finalizados

- Examen y diagndstico:
Factores de degradacidn intrinsecos:

1) Estructura:
— Deformacion, completa y fracturada de la estructura provocadas por la deformacion.
— Principales pérdidas de las diafisis
— Fisuras puntuales.

2) Costra:
— Contiene costra de mineral de hierro no deformante, ademas de localizacién puntual.
— Localizacién puntual de vetas de yeso en fracturas.
— Apendicular relleno y cubierto puntualmente de arcilla expansiva.

Factores extrinsecos:

1) Restos de gasa y de adhesivo.

- Documentacion fotografica:

La toma de imagenes iniciales e imagenes de detalle se completan con la realizacion de una
fotogrametria de la pieza. Esta técnica fotografica nos ayuda a comprender mejor la estructura
de la pieza y los factores de deterioro que en ella se encuentran. Se llevé a cabo una
fotogrametria inicial y otra final de la pieza que quedaran almacenadas en la base de datos del
grupo de Biologia Evolutiva de la UNED, quienes se encargan de estudiar la coleccion del
yacimiento de Lo Hueco.

La explicacién del procedo de fotogrametria se expone en el ANEXO V.



MAPAS DE DANOS:

Costra de mineral de hierro

Restos de arcilla

— Grietas y fisuras

~

Yeso cristalizado

Restos de gasa y adhesivo




5.1.2. Limpieza de la superficie: mecanica y quimica

Este proceso consiste en la eliminacidn de la matriz o sustancias deformantes, teniendo en
cuanta que forman parte de la obra, que impidan reconocer la morfologia del fésil o puedan
provocar futuras alteraciones. Se evitd, en la medida de lo posible, utilizar procedimientos que
aportaran un alto contenido de humedad a la pieza. El abuso de tratamientos hiumedos podria
generar cambios en el volumen en las arcillas que se encuentran en el interior de las
porosidades del hueso, creando tensiones innecesarias con el riesgo de generar fisuras o
incluso fracturas. Es por esta problematica, por la que justificamos los ensayos de tratamientos
con papetas que no aporten un alto contenido de humedad a la superficie del fémur.

Los restos que quedaban del tratamiento anterior eran basicamente arcillas, algunos yesos y el
tratamiento de limpieza general de la costra de mineral de hierro, que, en algunos casos, al
estar unidos a las primeras capas del periostio fésil se respetaron, con el fin de no daiar la
integridad del mismo.

- Limpieza mecanica:

Inicialmente, los restos de arcilla y yesos puntuales se retiraron de forma mecanica, utilizando
herramientas manuales como bisturi, agujas de dentista y brochas. Siempre con cuidado de no
dafiar la lectura de la textura superficial del periostio. Ademas de respetar las capas yesiferas,
también se respetaron los rellenos de arcilla que aun quedaban en los canales producidos por
los insectos necrdéfagos. Parte de los restos de costra de mineral de hierro también fueron
eliminados de forma mecanica.

Figura 61. Eliminacion en fractura de restos de arcilla. Figura 62. Limpieza mecdnica de restos arcillosos.

Figura 63. Limpieza mecdnica de costra ferrosa.



- Limpieza quimica:

Es en la limpieza quimica donde se aplican los resultados obtenidos de la bateria de pruebas de
limpieza. El método elegido es la papeta, aplicada durante un minimo de 20 minutos

- Para los restos de arcilla se utilizé: papeta CMC+CG+H202

- Para la limpieza de la costra de mineral de hierro se utilizd6: papeta CMC+CG+EDTA al
5% neutralizada con papeta CMC+CG+T20

- Para finas capas y limpieza superficial se utilizé un hisopo humedecido en acetona.

Figura 64. Limpieza de arcilla con papeta.

Figura 65. Aplicacion de papeta en costra de hierro.Figura Figura 67. Eliminacion de papeta.

66. Limpieza con hisopo humedecido en acetona. Figura 68. Resultado de la limpieza.



5.1.3. Reintegracidn de grietas y fisuras:

Continuando con el proceso, y casi en paralelo a la limpieza, se actua sobre las grietas y fisuras
del fémur. Son reintegraciones volumétricas que ayudan a dar estabilidad a zonas debilitadas o
que estén en riesgo de rotura.

Se reintegraron las grietas y fisuras con Paraloid B72 al 5% en acetona con microesferas de
vidrio como carga. Este tratamiento es totalmente discernible y reversible por lo que entra
dentro de los criterios establecidos en el campo de la conservacion.

e

Figura 70. Limpieza previa a la reintegracion. Figura 71. Proceso de reintegracion.

Figura 72. Resultado final.



Es en uno de los momentos finales de la restauracidn cuando, tras la manipulaciéon de la pieza,
uno de los extremos se desprende. La causa fue una grieta, que en un primer momento
parecia estable y no se habia reintegrado aun.

En este momento hay que tener en cuenta la importancia de no eliminar o perder la posicion
de ningun resto o fragmento desprendido de la fractura ya que estas hacen de llaves a la hora
de adherirlo de nuevo, encajando perfectamente en su posicidn. En este caso la fractura llega
a la completa separacién y se rompe en dos fragmentos, uno mayor y otro de menor
dimension. Se adhieren utilizando Paraloid B72 al 30% aplicado con jeringuilla.

Figura 74. Aplicacion del adhesivo. Figura 75. Fijacion de un fragmento.

Una vez adherido el primer fragmento se aplica esta vez la misma solucién anteriormente
utilizada para adherir el fragmento, pero esta vez aplicado con brocha en las dos caras de la
fractura.



el
Figura 76. Aplicacion del adhesivo con brocha.

R —

Figura 78. Consolidacion de la grieta.

Se reintegra la grieta con el mismo procedimiento explicado anteriormente.

Figura 79. Reintegracion de la grieta. Figura 80. Proceso de reintegracion.



Figura 81. Pieza antes de la reintegracion.

Figura 82. Pieza después de la reintegracion.



5.1.4. Consolidacion final

Se emplea el tratamiento que mejor resultado dio en la bateria de pruebas de consolidacion.
En un primer lugar se consolidan los restos de arcilla que aun quedaban en las cavidades de los
insectos necréfagos, posteriormente el resto de la pieza. La solucion consolidante utilizada fue
Paraloid B72 al 5% en acetona en diferentes métodos:

- Consolidacién por goteo para los icnofosiles.
- Consolidacién por impregnacion para el resto de la pieza.

Figura 84. Resultado de la consolidacion.

Figura 85. Aplicacion de consolidacion final. Figura 86. Diferencia en parte no consolidada (izquierda) y
parte consolidada (derecha).



COMPARATIVAS DE ESTADO INICIAL CON RESULTADO FINAL

Figura 87. Comparativas de los resultados después de la restauracion.



Figura 90. Antes de la restauracion. Figura 91. Después de la restauracion.



Figura 92. Antes de la restauracion. Figura 93. Después de la restauracion.

Figura 94. Antes de la restauracion.

Figura 95. Después de la restauracion.



Figura 96. Cavidades producidas por los insectos necréfagos.

Figura 97. Cavidades consolidadas.



5.3. Conservacion preventiva:

5.3.1. Criterio de conservacion preventiva. Contenedor de almacenaje.

La construccidn de un contenedor para almacenaje pretende que la pieza no sufra dafios
adversos, tanto atmosféricos, como bruscos cambios de temperatura y humedad, y fisicos,
posibles golpes y vibraciones. Ademas de contenedor de almacenaje se busca que sea un
soporte que libere de tensiones innecesarias a las partes débiles de la pieza, evitan asi que
vuelvan a aparecer posibles grietas. Con esto también hacemos mas facil su transporte y
observacién sin tener que manipular la pieza.

Para la construccién de este contenedor se utilizaron basicamente tres tipos de polimeros
comunmente utilizados en el campo de la conservacion preventiva, estos son:

- Plancha de poliestireno extruido (1)
- Espuma de polietileno semi rigida (2)
- Tejido no tejido de polipropileno (3)

Figura 98. Materiales utilizados.

Los tres son materiales sintéticos con una estabilidad éptima. Se utilizan para aislar las piezas
gue albergan en el interior, ademas de ofrecer una superficie acolchada que evita vibraciones
y tensiones que hagan sufrir a la pieza.

Inicialmente se plantea hacer un esquema de las dimensiones del contenedor, que partes
deben tener relleno teniendo en cuenta la forma de la pieza, que tipo de materiales se
utilizara, etc.

Figura 99. Esquema del contenedor de almacenaje.

En este caso, se parte de una base rigida de poliestireno extruido, cortado a medida con cuter
y perfilado con una lijadora eléctrica. Continuando con una segunda capa de espuma de
polietileno semi rigida la cual serd cortada con la forma de la pieza. Es aqui donde se tallan las
partes negativas de la forma que rellenaran los huecos y daran la estabilidad a las zonas
fragiles.



Figura 100. Corte de espuma de polietileno.

Siguiendo con el proceso, se corta tejido no tejido de polipropileno para forrar la espuma de
polietileno. Para evitar utilizar adhesivo en esta parte, se realizan canales por los que se
introducira el tejido fijdndolo correctamente a la forma.

Figura 101. Forrado de la espuma con tejido no tejido de polipropileno.

Finalmente se unen las dos partes, de polipropileno extruido y la espuma de polietileno, con
adhesivo de contacto. De esta forma se realizan las dos caras de la caja.

Figura 102. Adhesivo de contacto. Figura 103. Aplicacion del adhesivo.



Figura 104. Visualizacion de la pieza en el contenedor.

&

Figura 105. Detalle de puntos de apoyo de la pieza.

T

Figura 107. Visualizacion de la pieza en el contenedor.



5. 4. Conclusiones:

1. Los materiales paleontoldgicos son delicados, fragiles y tienen problemas de conservacion,
siendo muy afectables por la humedad y temperatura.

2. En el caso de la coleccién de Lo Hueco, el agente de deterioro mas activo es uno de los tipos
de arcillas existentes en el yacimiento que no se pude determinar mediante el examen
organoléptico, por lo que es necesario realizar una bateria de andlisis en cada una de las
muestras antes de comenzar las labores de restauracion.

3. Con el analisis realizado hemos podido determinar la heterogeneidad de las arcillas en un
mismo yacimiento.

4. A la hora de realizar la restauracion mas adecuada sobre un objeto, no solo hay que tener en
cuenta los materiales utilizados, también es muy importante el método de aplicacién.

5. La elaboracién de protocolos de actuacion a la hora de restaurar una coleccién completa ya
sea de un yacimiento arqueoldgico o paleontoldgico o la obra de un autor con técnicas
similares de trabajo, aunque en principio es muy costosa, es imprescindible para la mejora de
los trabajos de conservacion- restauracién e imprescindible para la conservacién preventiva de
la misma.

Las conclusiones especificas referidas al estudio de los materiales de las dos localizaciones
estan contenidas al final del Capitulo IlI.
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ANEXOS:

Anexo |: Parametros instrumentales.

Pardmetros operativos generales usados en la exploracién SEM para el analisis de las muestras
estudiadas:

Label : Spectrum 1

Livetime (s): 49.96
Real time (s): 70.83

Detector : Silicon
Window : SATW

Tilt (deg) : 0.0
Elevation (deg) : 30.0

Azimuth (deg) : 0.0

Magnification : 20x a 7k x
Accelerating voltage (kV ) : 20.00
Process time : 5(seg.)

Sample is unpolished X-ray corrections may be approximate.

Sample is coated with Carbon - thickness (nm): 15.0, density (g/cm3): 2.25
The element used for optimization was Copper

Detector efficiency : Calculation

Spectrum processing :
Peak possibly omitted : 3.315 keV




Pardmetros operativos de los registros de difractogramas realizados.

Measurement Conditions: SIDIX-
SEGAI

Dataset Name M_Aa M_|

File name E:\Gestion SIDIX\Informes Empresas e |dentificaciones\Informes
Externos_2017\43215_arcillas\Medidas\M_A.xrdml
Comment Configuration=Sample Spinner (Reflection-Transmission),

Owner=User-1, Creation date=05/10/2016 8:56:22

Goniometer=Theta/Theta; Minimum step size 2Theta:0.0001; Minimum step size
Omega:0.0001

Sample stage=Reflection-transmission spinner; Minimum step size Phi:0.1
Diffractometer system=EMPYREAN

Measurement program=C:\PANalytical\Data
Collector\Programs\Reflexion_rutina_div_1_8.xrdmp, Identifier={DE463AF3-5409-
47D5-8CB8-FB2926C2C6CE}

Medidas rutinarias de reflexion (2theta 5-80¢, paso 0.026, 60s/paso) con rendija de
divergencia de 1/8

PHD Lower Level = 4.02 (keV), PHD Upper Level = 16.08 (keV)

Measurement Start Date/Time 28/06/2017 11:49:56

Operator Empyrean
Raw Data Origin XRD measurement (*.XRDML)
Scan Axis Gonio

Start Position [°20] 5.0131
End Position [°20] 79.9711
Step Size [°26] 0.0260

Scan Step Time [s] 56.8650

Scan Type Continuous
PSD Mode Scanning
PSD Length [°20] 3.35

Offset [°20] 0.0000

Divergence Slit Type  Fixed

Divergence Slit Size [°] 0.1089

Specimen Length [mm] 10.00
Measurement Temperature [°C] 25.00
Anode Material Cu

K-Alphal [A]  1.54060

K-Alpha2 [A]  1.54443

K-Beta [A] 1.39225

K-A2 / K-A1 Ratio 0.50000

Generator Settings 40 mA, 45 kV
Diffractometer Type  0000000011185853
Diffractometer Number0

Goniometer Radius [mm] 240.00

Dist. Focus-Diverg. Slit [mm]  100.00
Incident Beam MonochromatorNo
Spinning Yes




Anexo Il: Galeria de Microfotografias de MOLP
Microfotografias MOLP de las muestras ferruginosas procedentes de extraccién de las
muestras de cada localizacidn del yacimiento, en modo de transmision.

Figura 108. Microfotografia de MA-F con luz transmitida.

Figura 109. . Microfotografia de MB-F con luz transmitida.



Anexo lll: Difractogramas.
Difractogramas de muestra cruda: MB

lg File name: M_B . xrdml
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Figura 110. Difractograma de muestra MB "cruda".
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Figura 111. Difractograma de muestra MB1.
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Figura 114. Difractograma de muestra MB1-EG



Anexo IV: Picos detectados de agregados orientados.

DRX: Picos detectados de Agregados Orientados de las series MAy MB

dA 2 Theta MA-1 MA-2 MA-3 MA-1EG MB-1 MB-2 MB-3 MB-1EG
14.25 6,10 X X X
14,19 6,20 X X
14,13 6,25 X X
9,99 8,85 X X
9,98 8,85 X X X X X
7,16 12,35 X X X X
7,15 12,35 X X
7,10 12,45 X X
4,99 17,70 X X X X X
4,99 17,75 X
4,73 18,70 X
4,48 19,77 X
4,26 20,80 X X
4,26 20,90 X X
4,25 20,85 X X X X
3,57 24,85 X X X
3,56 24,90 X
3,34 26,60 X X X

Tabla 30. Picos detectados de Agregados Orientados de las series MA y MB



Anexo V: Proceso de fotogrametria.

La toma de imagenes iniciales e imagenes de detalle se completan con la realizacidon de una
fotogrametria de la pieza. Esta técnica fotografica nos ayuda a comprender mejor la estructura
de la pieza y los factores de deterioro que en ella se encuentran. Se llevé a cabo una
fotogrametria inicial y otra final de la pieza que quedaran almacenadas en la base de datos del
grupo de Biologia Evolutiva de la UNED, quienes se encargan de estudiar la coleccién del
yacimiento de Lo Hueco.

Este modo de documentacidon es de gran ayuda para visualizar piezas en 3D. Para ello hay que
tomar imagenes alrededor de la pieza en ambas caras. Esto debe planearse con anterioridad,
ya que la pieza debe permanecer estatica en el momento de fotografiar tanto por la parte
superior como por la inferior. Una vez se tiene clara la posicién que va tener la pieza se
comienza a fotografiar, ya sea colocando, en este caso el fémur, en una mesa giratoria o
rotando alrededor de la misma.

Muchas veces cuando se quiere hacer una fotogrametria, debemos adaptarnos a lo que
queremos fotografiar, ya que no todos los objetos son con tamafios de facil manipulacion. En
este caso, al ser un fémur tan grande y pesado, fue dificil su trabajar con él, por lo que se tuvo
que alejar la mesa giratoria del fondo y mantener el soporte de trabajo en el que estaba. Esto
es un pequefio inconveniente porque dificulta el posterior procesado de las imagenes.

Figura 115. Pieza preparada para la toma de imdgenes.

Deben tomarse imdagenes a una distancia
determinada por tandas en angulos de 30°, 45°y
80°, aproximadamente, y capturando imagenes
mas cerca en los lugares donde sea necesario por

la presencia de cavidades o recovecos dificiles de DRLZES ~
interpretar por el software. Debe colocarse LED
siempre una escala para que el programa RINGLICHT

RING LIGHT

interprete en todo momento las medidas reales
de la pieza. Siempre deben hacerse las
fotografias con la misma iluminacién, por ello en
este caso se utilizd un Ring-Light LED acoplado a

la zapata del flas de la cdmara. Figura 116. Ring-Light LED.



Una vez tomadas las imagenes necesarias se procesan en un software informatico, en este
caso se utilizé el programa Agisoft PhotoScan Professional, donde se fundieron para crear la
imagen en 3D del fémur.

RIZOCHRS® XH v RHHEOOS BFE

Figura 117. Agisoft PhotoScan Professional. Nube de puntos.
OpE OJCIBRe XY v BHECGLS @R E &
[x]

Figura 118.Agisoft PhotoScan Professional. Forma tridimensional de la pieza.
CeRsEOCBRY X v nnBessoBEPE S
Wodelo £

Figura 119. Agisoft PhotoScan Professional. Forma tridimensional con texturizado.

Gracias a esta técnica se consigue visualizar la forma exacta de la pieza y asi jugar con ella en el
espacio tridimensional. Da la posibilidad de realizar mapeos de dafios, analisis estructurales,
impresiones 3D para reproducciones, sacar negativos para embalajes o cajas de transporte,
etc. Un gran avance aplicado a la metodologia de la conservacion preventiva y reproduccién de
piezas para exposiciones.



Anexo VI. Referencias graficas:

Figuras:

Figura 1. Emplazamiento geografico y geoldgico del yacimiento paleontolégico de "Lo Hueco".
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Figura 23. JEOL JSM 63000 (SEM) con Microanalizador acoplado de Energias Dispersivas de
Rayos X (EDX) OXfOrd 6699 ATW ......cccuuiiieeiiiieeeiiieeeecitteeeeeteeeeeetteeeeeateeeeesasaeeesnasaeeesensseeaesnssneans 29
T UL T S o oY = 0 T L) = PPt 30
Figura 25. Esquema del fundamento de la Ley de Bragg de la Difraccién de Rayos X. Imagen
extraida de la red de Autor desconocido bajo licencia CC BY-SA .......cccooeeeeciiieececiieee e 31
Figura 26. CAmara de andlisis DRX. ...cuuiiiiiiiiieiciiie et ee ettt e e st e e e sata e e e s aare e e s saaaeeeesasaeea s 32
Figura 27. Detalle de posicionamiento de una placa de vidrio con agregados orientados en

o L1 = ot e 0 o 11 e YA S 32
Figura 28. Difractdmetro Pananalytical X-Pert (SIDIX-SEGAI). .......ccvvverireeiiiieeiee e 32

Figura 29. Muestra cruda antes y después de adicion de la disolucion acuosa de HCI. Vista a
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