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RESUMEN

El deterioro generado por factores intrinsecos y extrinsecos en las canteras que se encuentran
presentes en monumentos historicos de todo el pais, es un problema que requiere de procesos de
consolidacién que ayuden a devolver la cohesidn perdidd miaterial pétreo. Esta investigacion
propone el uso de dos consolidantes a base de alcoxisilanos, uno reforzado con 1.5% de
nanoparticulas de silice (NANTS) y otro mezclado con 20% de polidimetil siloxano (PDMS.

Las nanoparticulas de silice fuersimtetizadas mediante el método de Stober (modificado). Se
utilizaron dos tobas volcanicas provenientes del estado de San Luis Potosi las cuales fueron
degradadas de manera artificial en el laboratorio mediante envejecimiento acelerado por sales de
sulfao de sodio. Las tobas ya degradadas fueron evaluadas antes y después de aplicarles los
consolidantes formulados, mediante ensayos como la resistencia a la compresion uniaxial, nivel de
absorcién, densidad y porosidad, variaciobn cromética, difraccion yies rd y microscopia
electrénica de barrido.

Fue posible obtener nanoparticulas de silice de tamafios aproximados a 200 nm. El consolidante que
mejor desempefio mostré fue el PDNIS presentando incrementos de hasta un 50% en la resistencia

a la compresién uaxial en ambas tobas después de ser consolidadas. Por otro lado, el consolidante
NANO-TS logré devolver hasta un 40% en la resistencia a la compresion uniaxial de la toba café y
aumentando al doble la resistencia a sales en ambas tobas. Sin embacgnsebtante también

generd un cambio cromatico perceptible en ambas tobas consolidadas. La toba café result6 ser la
menos porosa mostrando un mejor comportamiento frente al proceso de consolidacion con ambas

soluciones consolidantes
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ABSTRACT

The deterioration generated by intrinsic and extrinsic factors in the quarries that are present in
historical monuments throughout the country, is a problem that requires consolidation processes that
help restore the lost cohesion in the stone materials Tésearch proposes the use of two
alkoxysilanebased consolidants, one reinforced with 1.5% silica nanoparticles (NPF@nd the

other mixed with 20% polydimethyl siloxane (PDMS). Silica nanoparticles were synthesized by

the Stober method (modifiedywo volcanic tuffs from the city of San Luis Potosi were used, which
were artificially degraded in the laboratory by accelerated aging by sodium sulfate salts. The already
degraded tuffs were evaluated before and after applying the formulated consplitiantgh tests

such as uniaxial compressive strength, absorption level, density and porosity, chromatic variation, X

ray diffraction and scanning electron microscopy.

It was possible to obtain silica nanoparticles with sizes approximately 200 nm. Huodicamt that
showed the best performance was BiBMS TS, showing increases of up to 50% in the uniaxial
compressive strength in both tuffs after being consolidated. On the other hand, the TANO
consolidantvas able to restore up to 40% in the uniaxial compressive strength of the brown tuff and
double the resistance to salts in both tuffs. Howevalso generatka perceptible chromatic change

in both consolidated tuffs. The brown tuff turned out to bdahst porous, showing better behavior

against the consolidation process with both consolidating solutions.

14
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INTRODUCCION

La consolidacion del material pétreo en el &mbito dedtauracion del patrimonio cultural ha sido
investigada desde muchos afios con el fin de lograr una penetracion uwjferpermita devolver
la cohesion interna en el material poroso, evitando asi la disgregacion del sustrato, hasta su pérdida

total.

El proceso denominado como consolidacibn es un procedimiento realizado para resolver
probleméaticas tales como la disgregacipulverulencias o la pérdida de cohesion de undoikural,

su metodologia consiste en la aplicacion de productos quimicos buscamdmetracion uniforme

y la adhesion entre la zona alterada y la sana para asi regresar, en laeledidaiblela estabilidad
estructural y la resistencia al material que ha sido alteradtapativersas fuentes de deterioro
(Laborde et al., 2033

Los procesos resultantes de la interaccién entre agentes extrinsecos e intrinsecos derivan en
mecanismos de degraddiei como disolucién, precipitacion, recristalizacion, hidrolisis, etc., que
implican cambios mineralégicos y texturales de los materiplesa pérdida fisica de material y por

tanto del valor histérico y cultural de los elementos patrimoniales. Paraiaeraste hecho, se

utilizan productos consolidantes, cuya mision es la de restablecer la cohesién perdida. Los productos
gue se han vedo utilizando hasta la fecha han sido de naturaleza tanto organica (bien naturales o

sintéticos), como inorganica o mist (6rganeminerales).

La eficacia de dichos productos depende de las caracteristicas del substrato sobre los que se aplique,
de laspropiedades del producto en si, de la compatibilidad produwdtstrato, y de las técnicas,
métodos y condiciones de apli@n, entre otras variableg®s pesar de contar con suficiente
informacién sobre los distintos consolidantes empleados paratetid pétreo, la poca penetracion

gue estos materiales otorgan sigue siendo uno de los rea\zer.

La investigacién presge, se conforma por cuatro capitulos donde se desarrolla el trabajo de
investigacion sobre dos tobas volcanicas representativagatuiliacantera ignimbritade la ciudad

de San Luis Potosi y su proceso de consolidacion; dicho proceso se llevd aaad® @ la
formulacién de dos soluciones consolidantes formuladas a base de alcoxisilanos, uno reforzado con
nanoparticulas de siécy otro reforzado con un polisiloxano. Por Ultimo, se muestran una serie de
andlisis y pruebas en cada una de las toblaanicas consolidadas para asi, determinar tacidi

consolidante de cada una de las soluciones elaboradas
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JUSTIEICACION

Esteestudiose consideraelevanteya que erel areade materiales enfocado en la conservacion y
restauracion de bienpgtre®todavia no se ha desarrollado un campo profiegiparael disefio y la
sintesis de materiales para tratamientos de conservastauracion de bienesilturales pétreos,
muchos de los productos usados en la intervencion se producen en el extiEatgtodJnidos y
Europa) y, por lo tanto, tienen gimportarsemas de las veces a un attosto. Adicionalmente,
muchos de los consolidantes importados no son pertinentes para paésty@ que su desempenio
corresponde a condiciones climaticas distintasaielias a las que s& expuesto el painonio
pétreo mexicano, y en muchos casos no es posible modificarloadztarlos a las necesidades

nacionales, ya que no se conoce su compaosicién exacta.

Sin mencionara escasanvestigacion que existe sebmaeriales pea tratamiento de conservacion
y restauracion del materipétreq ainno se cuentan con productos comerciales que tenggiento
cientifico para el correcto wsde dichos productan el patrimonigétreomexicano.Mismarazoén
por laque el Insituto Nacionalde Antropologia élistoriano permiteabiertamente el uso de dichos

productos, ya qualnsiguen erestudios encaminadogeobar sufuncionalidad dargo plazo.

Por ello, continuacon el cammo de la investigacién pregemepresenta unaecesidad urgente dentro
de la restauracién de materiaf@treos de modo quéa problematicasea resueltaon base en i

sustentaientificodemostrado
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HIP OTESIS

En base a la bibliografia consultada, se eslpsralcoxisilanos adicionad connangarticulasde
silice, favoreceranla consolidaciéon deéobasvolcanicaspreviamente degradas,ademasque la
efectividad deblcaxisilanodependera de lapropiedadesisicasy quimicasde las tobas volcanicas
estudiadagn este trabajo.

La adcion de nanoparticulagle dlice favoreceé la reaccionde hiddlisis durante el proceso de
polimerizacion generando una estructura reticuladta queincremenéra la cohesion del material

pétreoa diferencia deuso dealcoxisilanoslibres denanopairiculasde Slice.
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OBJETIVOS.

Objetivo general:

Evaluar el efecte@onsolidante de un alcoxisilaaalicionadocon nanoparticulas ddlice sobre dos
tobas volcanicas previamente degdeaga

Objetivos especificos:

A Det er mi naonquimica de tasioptabasivalcanicas pagoder catalogarlas en base a

esta composiciop conocer si existe @diferenciaciérimportante en cuanto a sus fases cristalinas

A El abor ar dconformadosiperain alcakisilano g reodificarlosegndo como aditivo

nanoparticulas de silice y una silicgreaa comparar sus beneficios

AConoceras caracteristicamicroestructuralede cada tof volcanica para su caracterizac@mo

materiala tratar.

AConocer las propiedades fisicas y quimidasas dos tobas voligas antey despuésie ser
corsolidadas pardemostrar asia eficacia del efecto consolidante de las soluciosednase a un

beneficioenlaspropiedades dehaterial

A Analizar la infl uenci aalad diferanciadla cadatipo deaddbd d ant e €
empleada.
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CAPITULO 1. ASPECTOS GENERALES DE LOS
MATERIALES PETREOS Y SU DETERIORO.

Para comenzar, en este primeritdp se presentan las generalidades r
importantes a explicar sobre los materiales pétreos, especificando so
tobas volcanicas y su uso como materi@presentativo en la:
construcciones del centro historide la ciudad de San Luis Potosi,
ultimo se presentan los agentes, mecanismos y deterioros mas co
presentes en los materiales pétreos y su fenomenologia de interacc
decir, la causde origen del agente, el proceso que conlleva a la afett:

y, por ultimo,deterioro visible que altera al material pétreo.
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1.1 TOBAS VOLCANICAS DE SAN LUIS POTOSI Y SU CLASIFICACION

La roca volcanica de la formaciérardera ha sido estudiada por muchos autores por su gran
representacion dentro del patrimonio arquitectonico y escultdr@®.principales edificaciones
presentes en el centro histérico de la ciudadsate Luis Potosi seomponen pota ignimbrita

canterg como elemento principal de construccidi.término ignimbrita cantera proviene de su
composicion mineraldgica y de la similitud quimica que contienen las lavas ripktitzespresdan

un alto contenido de cuarzo, y su composicion es similar a Igraleita Este tipo de rocasede
naturaleza ignea extrusiva (volcanica) ya que se forma por enfriamiento y cristalizacion de magma
en la superficie terrestre, dando lugar mayormente a agregados de siliEatasuerdo a su
composicion mineraldgica se pwedclasificaren tobas basélticas, rioliticas, andesiticas, daciticas,
etc.(Huang, 2009).

En México, se cuenta con un gran numero de edificaciones realizadas con ignimbrita cantera, siendo
algunas de las mas icdnicas, las catedrales de ciudad de MéxicmjEato, Zacatecas etc., ademas

de utilizarse desde la prehistoria en edificaciones dampoamide de Quetzalcéatl, Chichen Itza, el
templo mayor, entre otros. También existen una gran cantidad de bienes culturales realizados con
dicho material, desdesculturas prehistéricas hasta ornamentaciones para muchos inmuebles.

La ignimbrita cantera es una roca volcar(igaliticay)que | os ge-l ogos <clasi fica
tobas son productos volcanicos explosivos y se les asocia con eyemitigicos my similares a los

que formaron la Sierra Madre Occidental. Estas rocas se depositaron en grandes cantidades después

de ser expulsadas por fuertes explosiones de flujos piroclasticos, es por eso que se reconoce una roca
compuesta de granos exttmadamente rfios que a simple vista es imposible detectar, una matriz,

donde descansan algunos clastos o granos gruesos primordialmente dé_ppemRonceletal.,

2015).

La ignimbrita cantera encontrada en el centro historico de la ciuddandeuis Potosi se clidiso
de acuerdo a sus diferesttonalidadedexturas y propiedades geoldgicas, dando como resultado 5

tobas distintasiosa claro (durayosa oscura (suave), blanca, caféayanja(Fig. 1).
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Figura 1. Pared norte del templo del Carmen donde se mue

las 5 diferents canteras en su construccion. Obtenida de

rescate del patrimonio culturgdétreo de San Luis Potosi"

Lépez Doncel, 28
Estas 5 diferentes tobas volcanicas estd@sentes en los inmueblessimportantes detentro
histérico de la ciudad, como lo es la Caja del aguBerlplo del Carmen, Catedral, San Agudiin,
Santuariogtc. (Fig. 2)
Las tobas poseen un alto contenido de silicio, aluminio, fierro y magaelgimas presentan cuarzos
con feldespatos ortoclasicos mayoritariamente, su acomodo en cuanto a sus clastos, su composicion,
impurezas y propiedades texturales y mecanicas soruéadifgrencian una toba de otra; mismas
propiedades que proporcionan sgistencia al intemperismo y a su facilidad para deteriorarse por

distintos factore¢l. 6pezDoncelet al., 2015).

Figura 2. De izquierda alerecha: Torre y fachada de la Iglesia de San Agustin, fachada de la Iglesia del Carm
fuente en la Iglesidel Santuario yCaja dé agua.Obtenidadefi Sci ence and samoth:e dpeplonce
etal, 2016.
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1.2 FACTORES Y AGENTES DE DETERIORO DE LAS TOBAS VOLCANICAS

La toba volcanica es atacada por distintos factores y agentes de deteriato,wierde los mas
comunes el bideterioro y la formacién de sal@arrido, 1979)En generalel deteroro demateriaés

pétresva a depender de diversos factores, entrs:ello

1 La composicion y la estructura del propio material

1 El proceso de extraccionmganejo del mismo

1 Su ubicacién: ya sea interior 0 exterior, inclinacion, orientacién etc.
1

Las condiciones ambientales a las qué egbuesto

Cuando se refiere agentes delteracdn que este tipo de material puede sufrir, se suelen clasificar

de la siguente maner@valgaiion 2008:

1.2.1 Agentes fisicos

Las alteracionepueden ocurrir por efecto del aumento de volumen del agua que se encuentra en los
constituyentes de la roca, o0 entre sus huecos, al pasdo;apor cambios bruscos de temperatura,
cuando existen materiales con coeficientes de dilatacién distintos, es decir, que dilatan a temperaturas

diferentes, por accién del viento y las sustancias que éste transporta, cuando chocan contra algo, etc.

1.2.2Agentes quimicos

Lasalteracimes provocdas por agentagiimicossuelen tener mayor relevancia y pueden tratarse de
fendmenos de disolucién, oxidaciéeduccion, es degirde pérdida o ganancia de electne
respectivamenteen el caso de disolucioned, dafices provocado por la accion de caminantes

atmosféicos, un gran ejemplo es el $€l cualal transformarse en lluvia acidaaca sobre todo a

rocas calcareas y en menor grado a las siliceas, creando sustancias solubles que se desprenden de la

piedra y terminan por crear eflorescenaasla superficie. Tamhiélos gases sulfurosos pueden
formar una costra dura e impermeable sobre las piedras calcareas, la cual tiende a desprenderse

causando graves daffaszzarini y Laurenzil986).
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1.2.3 Agentes biologicos

La implicacién de los seres vivos en la degradaada doca, y especificamentetebas volcanicas

es un fendbmeno fundamental en la formacion del suelo; es cuando el dafio se crea en las tobas
utilizadas en edificaciones o creaciones por el hombre cuando pueden causar graves .dgterioros
muchos los sesevivos que afgtan significativamente a este material, entre ellos se dedtacan
siguientegStrauling 2010)

- BacteriasProveedoras de dafios de tipo quimico en los materiales pétreos, con frecuencia es dificil
saber si el resultado de una degradab@ intervenido o no un factor biologiéstudios demuestran

que, si existe la presencia de determinadas bacterias, se producen o acentlan alteraciones quimicas
como: cambios de color costras negras, exfoliacién, laminacion, etc. En general, suelmaaber
disminucion del pH, por la adicion deustancias acidas que las bacterias producen vy

consecuentementénolida del material pétreo.

- Algas y cianobacterias: Aunque son organismos distintos, debido a sus pocos requerimientos para
subsistir,son los prineros pobladores de las rocas, ya que secesitan agua, lug algunos
compuestos inorganicos para desarrolldras.cianobacterias tienen la facilidad de retener el agua
gracias a su cubierta viscosa de distintos colores, lo que les permite vipianlescagale agua.

Al cubrir gran siperficie de la roca, estas pueden disolver sustancias de la piedra creando micro
cavidades en el interiot.as algas se desarrollan cominmente en superéigiduecos o fisuras
existentes, creando filas de escaneaslosas que se desprenden del sostnaichas de ellas liberan

acidos agresivos que disuelven principalmente los carbonatos, también produgetinangue

cambia de color dependiendo de la presencia de luz y humedad, generalmente son negras o grises
cuando hay mucha luz y poca agy&n casaontrario, se presentan en colores vivignorir tanto

las cianobacterias como las algas forman parte de la fuente de materia organica necesaria para el

desarrollo de organismos heterétrofos, como ciertas bastlongos, etc.

- Hongos: Se presentan conmi@nte en condiciones de elevada humedad y temperatura, su accion
suele identificarse por presencia de manchas superficiales debidas a la secrecion de pigmentos por el
hongo o al calor del mismba accién de losiongos en los materiales pétreos puedeasto fisica

como quimica; cuando el hongo logra penetrar entre las fisuras de la roca puede llegar &daasar p

de cohesion y desprendimiento del material. En otras ocasiones, la actividad metabdlicgadel hon

produce sustanciagidasque disminuyenlgH y disuelven minerales de la roca.
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- Liguenes:Son organismos pioneros @l desarrollo sobre materiales pétreos;asdorman por la
asociacion entre un hongo y un alga o una cianobadtesalafios que provocan son muchas veces
fisicos, pues al igual que los hongos, van introduciéndose en oquedades de la roca hastarfeagment
también provocan dafios quimicos alrexar sustanciadcidasque producen la solubilizacién de

componentes.

- Musgos y plantas vascularelsos musgos aparecen frecuentemente cuando existe suficiente
humedad, cerca de ambientes acuéticos. El dafimdacido principalmente por sus rizoides ,que
ademas de introducirse en la estructura de la roca, facilita el paso del agua hacia el interior
incrementando los efectos negativos de la migkhanorir facilitan el desarrollo de otras plantas
vasculares cumlo se usan sus restos cofmente de materiaorganica.La presencia de phtas
vasculares son la etapa final de sucesién de los agentes vegetailadetizioro.El ejemplo mas

comun son las raices de los arboles que crecen cerca de algunos murosohtenaseas

- Animales:Sin contar el detéoro antropogénico, se podria decir que son las aves quienes causan el
mayor dafio a los materiales pétreos. Estos animales causan el deterioro por efecto de sus excrementos
que contienen sustancias acidas gaigugdican al materialOtros animales que tdni&n dafan este

material son algunos insectos, arafias y moluscos, por ejemplo, los caracoles que llegan a hacer
grandes perforaciones en la piedrambién es posible encontrar tobas volcanicas y otro tipaéds ro
sumergi@s en agua que pueden sufrir atas| por moluscos, crustaceos y erizos de mar, dejando
oguedades profund@galgafion 2008).

Recapitulando, los deterioros que puede sufrir este material pueden clasificarse con base en las
modificaciones que provocan en el misrB@ tal manera es posible identificar lasdificaciones
superficiales debido a depdésitos y materiales ajenos al material, o0 modificaciones quimicas por el
acumulo de algin componente que se ha cristalizado y disuelto causando eflorescencias o costras. En
otras ocasiones pueden ocurrir dafios méfsipdos como pequefias erosiones hasta deformaciones,

hinchamientos, roturas, disgregacion y pérdida total del material
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1.3 MECANISMOS DE ALTERACION DE LAS TOBAS VOLCANICAS

Como fue mencionado anteriormerdge,cuenta con un gramimerode agentes que pueden causar

dafios y alteraciones en el material pétreo. Para que un agemgmcepor realizar el proceso de
deterioro, hasta terminar en lo que se conoce como un detdsifiie \debe ocurrir un mecanismo

es decir, un proceso que permite al agente deteriorar el material continu&uoentale, el proceso,
entendido como un conjunto de fases sucesivas, desde el origen hasta que sucede la alteracion se

conoce como mecanignde alteracionRradeCampos, 20Q).

A simple vista se puede apreciar el deterioro, pero no el mecanismo que la produce, este es deducido
en base a una serie de hipotesis, aseveraciones y sobre un conocimiento profundo del material a tratar,
normalmenteestas hipotesis estan acompafadapmiebas analiticas qpermiten identificar y

validar tales argumento&s de gran importancia conocer el mecanismo por el gue un material pétreo
esta siendo atacado, para asi detener dicho proceso, anteesie dnaga causado pérdidas parciales

o incluso totales del materiaAl igual que los agentes presentados en el capitulo anterior, se puede

hablar de distintos tipos de mecanismos de alteracién, como son los fisicos, quimicos o biolégicos.
1.3.1Mecanismos fisios:
Se distingue un mecanismoi€is al detectar un proceso que altera fisicamente la materia, sin alterar

la composicién quimica; afectan aspectos como: la resistencia mecénica, la dureza, el brillo, el color,

etc. Las principales acciones fisicas punesier:
- Acciones violentas: comaimente acciones vandalicas

- Erosiones fisicas: terminan en un desgaste superficial del material pétreo, debido a una friccion

continua como lluvia o viento.
- Vibraciones: movimientos vibratorios sismicos naturalesificaates.

-Intervenciones incormtas: aplicaciones de color por policromias incompatibles con el sustrato

pétreo, aplicacion de patinas, etc.
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1.3.2Mecanismos quimicos:

Los mecanismos quimicos afectan directamente la composicion de la roca, provocandoaambios

su constitucién, muchageces irreversibles. En los mecanismos quimicos siempre intervienen
reacciones quimicas desencadenadas por un agente. Frecuentemente el agente que provoca
mecanismos quimicos es el agua, considerada como el principal deseniaderias reacciones
gquimicas como la disoluciémidrdlisis, redox, carbonatacion, cristalizacion y precipitaciéon de sales

(Lazzarini y Laurenzi1986).

Algunas de las alteracionasas comunes dentro de las rocas son las costras negras y las

incrustaciones; a continuacion, se ésguh los mecanismos de alteracion de dichas alteraciones:

Las costras negras se componen de yeso o sulfato cdibidoatad (CaSQu2H;0), se generan
cuando el calcio de los pétreos reacciona con el 4cido sulfarico presentdideitarmontaminado.
Primero sucede la sulfatacion de carbonato€ @Ga H.SOQ: se transforma en Ca$® CO, + HxO.

El dibxido de carbono y el agua se evapoRwsteriormente ocurre la hidratacion de sulfatos: el
sulfato célcico anhidro Cag@n presencia de humedad se hidrata fransforma en sulfato calcico
dihidratado insoluble (CaS@H.0) (PradeCampos, 2020

Las incrustacionegor otro lado, se crean cuando ocurre una carbonatacion en los conglomerantes
calizos, inicia con la transformacion del £@l entar en contact@on el aguase disuelve y se
transforma en acido carbonidéste compuestresulta bastantécido y favorece lahidrdlisis del
carbonato, por ultimo, este reacciona con el carbonato calcico y lo solubiliza. Si ocurren cambios de
temperatura presion o ken aumenta la cantidad de di6xido de carbono, se produce la precipitaciéon

del carbonato calcico en superficie, lo que genera una incrustacion blanca insoluble.

Resumiendo, la primera etapa consta de la asociacion ge EgD transformandosen HCO;s,
poderiormente, el CaC{reacciona con el #0; que es soluble en agua; por ultimo, al aumentar
temperatura y disminuye la presién, precipita el Cafo@nandose la incrustacion y se evapora el
H20 (Reyes et al., 2009)
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1.3.3Mecanismos biolgicos:

Los mecaismos bioldgicos afectan a la materia pétrea y pueden modificar su forma fisicamente y/o
gquimicamente. Los principales procesos biofisicos se traducen en rupturas y disgregaciones; estos
procesos son causados basicamente por la expangitoddetos biabgicos, como son raices e hifas

que generan ciertas alteraciones conqiogldq fisuras, grietas, fracturas, ampollas, hinchamientos,
etc.Los procesos bioquimicos estan fuertemente relacionados con el metabolismo de los seres vivos
colonizadores de la pdra. Son responsables de producir &cidos, oxidar compuestos con hierro, o
formar yeso en el caso de las bactefdsnso et al.,2013).

1.4 DETERIOROS PRODUCIDOS EN LAS TOBAS VOLCANICAS

Los deteriors o0 alteraciones soavidencia macroscoépica o miscopica de una transformacion de
la piedra, provocada pdgctores extrinsecos o intrinsecos, mediante mecanismos de deterioro fisicos
quimicos o biolégicos; también son denominados déllosisoetal., 2013).

Se haestablecido una catalogacion de detes para identificarlos correctamente, la cual se agrupa

en 5 grupos, siguiendo la estructyrdefinicionesestablecidgpor ICOMOSISCS(2011):

Rotura sin pérdida de materia
Deformacion

Pérdida € materia

Aporte de materia

a k~ w0 nh e

Cambios cromaticos

1. Rotura $n pérdida de materia

Se presenta como una abertura 0 separacion sin mostrpéngdidao pérdida significantedel

material. Ejemplos comunes son las grietas, fisuras, fracturas, craquelados, etc.
2. Deformacion

Modificacion fisica de la formariginal dela piedra, se pueden mostrar comaitores, alabeos

o pandeosNormalmente se presenta sobre superficies delgadas @mmad, placas, lozas, etc.
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3. Pérdidade materia

Estas son clasificadas en bast materia perdida, por el mecanismo de altera&@siono

disolucién) o por el tipo de desprendimiento.

Si se clasifica por el tipo de magperdida, se le conoce como faltante o laguna a los deterioros que
explican lapérdidade un elemento; cuando se habla del tipo de desprendimiento eligtietas

alteraciones conocidas, por ejemplo:

1 Delaminacion: deprendimientdisico de una o varias capas de la piedra en base a la
direccién de estrdicacion

1 Exfoliacion: muy parecido a la delaminacién, en este casoldasinas son

extremadamente deldasaproximadamentde 1 mm

Descamaciondesprendimiento en forma decamas relativamente grandes

Fragmentaciérotura irregular, puntual e integra de la piedra.

Disyuncién:despellejamiento de capas del revestimiento

= =4 -4 -

Ampollas:prominencias semiesficas que contienen aire, no tienen relacion con la

estructura de la misn@edra.

4. Aporte de materia

Conformaciones de material ajeno o perteneciente a la misma composicion del material pétreo,
de diferente grosor y con diferentes tipos de adherenPiasden tratarse de depdsitos
superficiales como concreciones de tierrpotvo, depositos biolégicosomo excreciones de
animales o por vegetacién, costras como las incrustaciones o costras negras generadas por el
cambio quimico producido por contaminante eflorescencias, subeflorescencias y

criptoelorescencias originadasipla cristalizacion de sales

5. Cambios cromaticos

Estas alteraciones tieneelaciéncon los cambios cromaticos producidos cominmente en la
superficie de las rocasSe le conoce comalteracion cromatica aquellas que afectan
exclusivamente el color que noguardarelacion con otra alteracion importarfieeyes et al.,

2009) por ejemplo:
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Rubefaccion: Coloracién cromatica que se aprecia conemrajecimienten la superficie de la
piedra. Normalmente segmenta cuandminerdes con contenido daierro se oxida al estar en

contacto conléas tem peraturas.

Amarilleo: modificacion que se percibe como un amarillamiento sobre superficies pétreas
blanquecinasEsta es una alteracién comun en marmoles que reufrigna limpieza quiioa

invasiva

Decoloracion:se produce esta alteracion cromatica al tener un decrecimiento cromatico,

comunmente provocado porpgardidade minerales por lixiviacion.

Manchas de humedadhanchas oscuras o negmevocadagor la pesencia de humedad kn

piedra.

Tinteado:pigmentacién en la superficie de la piedra generadéaptoresexternos, destacan las
manchas verdes producidas por el contacto de un material elaborado con cobre, 0 manchas rojas

por el contacto con la herrumeb

Moteado:modificaciones cromaticas generadas por la presencia a®@que bioldgico
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CAPITULO 2. ANTECEDENTES DE LA CONSOLIDACION
EN MATERIALES PETREOS.

El siguiente cagtulo, presenta losantecedentesmas
representativos a conocer sobre los consolidantes investi¢
anteriormenteasi como losmas utilizados en el area de |
conservacion y restauracion del matepigireg Se muestra el
uso de los alcoxisshos erespecificoasicomo el procesde
solgel que involucran a los alcoxisilanos para desarrolla

gel consolidante.
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2.1LA CONSOLIDACION Y CLASIFICACION DE CONSOLIDANTES

Se le conoce como método de consolidacion al proceso de inducir un liquido consolidante para crear
enlaces quimicos entre el mismo compuesto y el material pétreo a consolidar, generando asi una
mayor cohesion entre zonas dafadas y aquellas que no to IBetdlo tantogl objetivo de la
consolidacién emejorar las caracteristicas mecanicas de un material, y disminuir su porosidad a un
nivel considerable, de modo que los agentes que pueden penetrar en el material y provocar su
deterioro, ataguen en mermoedida Por ende)a consolidaciorralentizael proceso de deterioro del
material(Del Hierro y Pérez, 2017).

La consolidacion es considerada un proceso no reversible diglestoucturporosade los materiales
pétreosya que estos se constituyen da gran diversidad de micro y maguros, revertir el proceso

de inducir un liquido (consolidante) en el interior del material es practicamente imposible.

El grado de éxito en la utilizacién de un consolidante depende de la profundidad de penetracién del

mismo en el material dafiadosu vezjue dpende de:

La porosidad de la piedra
Las caracteristicas del material consolidante (accion quimica, peso molecular, viscosidad,
etc)

1 El método de aplicacion

Si la piedra presenta baja porosidatenor al5%)y sila parte dafiada tiene pocos milimetros de
espesor, basta que la sustancia consolidante alcance la parte sana penetrando menos de un centimetro.
Si, por el contrario, la piedra tiene una porosidad mayor o el estrato dafiado tiene una profundidad
mayor, pued ser necesaria una penetracion de var@dimetros(PradoCampos, 2020)La

aplicacion del producto debe realizarse de manera que facilite la mayor penetracion posible y que
evite la formacién de fuertes diferencias en la proporcién de consolidarizeldoan el interior del

material tratado. Estas premisas esgesariamente condicionadas podiasensiones del material

a tratary por suestado de conservaciWwheekr, 2005).

Entre los disntos métodos de consolidaci@xisten tratamientos por aspersion, pordimede

brochas, por inmersion con o sin vacio, por inyecci@n,Etmétodo idoneo para llevar a cabo una
consolidacion correcta dependera completamente de las necesidades del material pétreo, desde sus
caracteristicas geologicas como su nivel de deterla realizacion de la consolidacion en la piedra

puede efectarse mediante distintos productos organicos e inorganicos, las difereasgsandes

entre ambos grupos de consolidantes recaen en lo siguiente:
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Los productos inorganicos son mas duradgroseen una mayor afinidad quimica con los sustratos
pétreos ypueden reforzar fisuras en dimensiones pequefas; los productos organicos por otro lado,
tienen mejores propiedades de elasticidad, pueden sellar espacios mayores, presentan buena hidro
repelen@. Ambos tipos tienden a tener problemas en el nivel de peitetrya que los consolidantes
inorganicos tienden a provocar la reaccion desde el momento en que tiene contacto con la piedra,
impidiendo que llegue hasta el interior y reaccione correctamPatigual manera los consolidantes
orgénicos normalmente tien un peso molecular y una viscosidadélsalta, impidiendo llegar a los

microporos de la piedra.

Consolidantes inorganicos:

En general, la accion de los consolidantes inorganicos es delaidarexipitacion de un material
sélido en el sistema capilarguementa los minerales y granos de la roca, esto debido a una reaccién
quimica entre los constituyentes minerales del material pétreo (granos minerales y/o matriz) y el

material consolidant&or ejemploel duminato de potasio
El aluminato de potasio séholiza produciendo hidroxido de potasio (KOH) y aliminaQA):
2KAIO, + H,0 = 2K(OH) + ALO, (Ecuacionl)

La alumina forma enlaces con la superficie de los cristales mineraledp sim compuesto
escasamente soluble y poco reactivo. Sin embargo, la formacibidrdeido de potasi@como

producto de reaccién puede ser contraproducente ya que pueden formarse sales solubles e
higroscoépicas, tales como carbonatospdeasioy ulteriormente sulfatos d@otasio(Zoghlamiy
GobmezGras, 2004).

Otro compusto estudidoha sido ehidroxidode calco, este producto da lugar a carbonato de calcio,

gue es moderadamente soluble en agua y precipita en el sistema poroso generando un cemento
célcico. Es un métodbastantaitilizado,ya que es uno de los sistemas mas conocidos dentro de la
consolidacién, sin embargsy escasa tasa de penetracidrsu funcionalidad exclusiva rocas
calcareas o con cementos carbonatdidutan el uso de este comptesLa reaccion provocadse

asemg@ a los procesos naturales de precipitacion de cemento o matriz carbonatados. Esencialmente
se basa en la aplicacion de agua de cal sobre el material pétreo, cristalizando el carbonato por

carbonatacion del hidréxido cédo:
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Ca(OH} + 2CG: =Ca(CQH),=CaCQ + CO; + HO  (Ecuacién 2)

El CO; se encuentra disuelto en la solucion, o procede de la atmésfera. Por tanto, el proceso puede
acompafarse de la aplicacion de,@0a lechada de cal para favorecer la carbor@ataque es un
proceso lentgFernandez, 2015)

Otro ejemplo fue el kiroxido de bario, estase basa en la reaccién del hidréxido lio con el
diéxido de carbono para formar carbonatddgo, que presenta una solubilidad muy baja en agua.

De forma sinplificada:
Ba(OHy + CG, = BaCQ + H:O (Ecuacién 3)

El efecto consolidante se riz por lafacilidad de sustitucion dékrio por elcalcioen la estructura
del carbonato dada la similitud de radios i6nicos. De esta manera, el carbobeto geedpitado
sobre un grano de calcita sera mjxytel precipitado en el centro del poro o capilar sera plaG@®).
Esto supone unaamsicion beneficiosa de caracteristicas fisigomicas entre los granos de calcita
y el cemento de carbonato lokio (Ibidem, 2015).

Corsolidantesrganicos:

Todos los consolidantes organicos son polimeros sintéticos, obtesgéumoléculas a partir de

la unién de moléculas mas pequefias de monémeros. Los mondmeros de partida pueden tener la
misma férmula, denominados comomopolimeros o pueden ser diversos llamandose copolimeros,
que estan constituidos por dos o tres monématlistintos estos polimeros pueden tener una
estructura linead reticular tridimensionalLas cadenalinealesconstan de al menos algunos cientos

de atomos dearbonounidos entre si yal mismo tiempo ligados a otros atomos alégenq
hidrogeng etc A intervalos regulares, algunos atomoscdebonoson sustituidos por otros atomos

de otros elementos conmxigenoo nitrégeng y a veces laadena puede ner ramificaciones. Al
solidificar, estas moléculas presentan un estado desordenado en el consolidante, o sélo parcialmente

ordenado, manteniéndose las uniones por enlaces débiles de tipo electr¢Bstatioguez2017).

En los polimeros coestructura retiglar, las moléulas estan constituidas por cadenas simples de
atomos dearbonamas o menos ramificadas, pero cada cadena esté unida a otras a través de enlaces

primarios muy fuertes, formandose la estructura tridimensi(RatiriguezGordillo et &, 2000).
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1 Resinas aciitas:

Son resinas termoplasticas obtenidas a partir de la polimerizacion del &cido acrilico, del &cido
metacrilico y de sus derivaddsas caracteristicas de estos polimeros dependen del tipo de mondmero

y del peso molecular del polimero. baayoria de la resinas acrilicas son solubles en solventes
orgénicos, y tienen buena resistencia al envejecimiento en general, a los agentes quimicos y a la luz
en particular. El poder adhesivo es bueno, aunque al ser polimeros termoplasticos no son resina
estructurags.Entre las resinas acrilicas mas utilizadas se encuentran el Paraloid B72, un copolimero
constituido por metilmetacrilato y etilmetacrilato y el Bedacryl 122X constituido por un

polibutiimetacrilato

9 Resinas fluoradas:

Son polimeros de esttura linehobtenidos por la polimerizacion de monénsftoorados; cuando

existe una alta proporcion de flior en el sistema, las resinas presentan una alta estabilidad quimica
debido a fuerza entre los enlacasbonaefltor. Si parte de los &tomos dédt son su#uidos por

oxigeno se reduce su estabilidad quimica y aumenta su solubilidad, para ayudar con el problema de
rigidez se ha estudiado la sustitucion de atomos de fllor por clorodgdridy, de este modo se

demostré que se disminuye la rigidi gel forrado y se aumenta su elasticidad.
1 Resinas epodxicas:

Son resinas termoestables obtenidas de reacciones entre monémeros con al menos dos grupos
epoxicos y sustancias endurecedoras que contienen ya sea grupos aminicos o acidos, estos reaccionan

con los grups epoxicos formando enlaces entrecruzados.

Generalmenteestas resinas tienen una gran resistencia quimica, su mayor cinaidatb una
excelente resistencia mecanica y un gran poder de adhesion, sin embargo, no son resistentes a los
efectos de la luzlwavioleta por lo que tienden a amarillear y pulverizarse ante la accion de la luz
solar. Otro gran problema reportado en su investigacion como consolidantes ha sido su poca
penetracion, debido a su alta viscosidad. En base a estagedaticas estudias, se ha optado por
emplear dichas resinas comhesivo emorteros para fijar fracturas y cavidades, o como adhesivo

para unir partes rotas. En particular, para este tipo de aplicaciones se ha desarrollado una resina
epoxia parcialmente modificada ponezcla con una resina silicbnica como el RhodaG30

C dela Rhéne PoulengMorrison, 1998).
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Consolidantes hibridos:

Se le conoce como consolidantes hibridos a aquellos productos formulados por sustancias organicas
e inorganicas; los productos hitws mas estudiados han sido los consolidantes organosilicicos,

especificamente los alcoxisilanos o alcoxidos de silicidigijmxanos

2.2PROCESO DE SOIGEL DE LOS ALCOXISILANOS

El proceso de $ayel se refiere a una solucigelacion y se basa emfeaccion quimica que comienza
con la formacién de una solucion coloidal para después obtener una red poliméricdiguitise
continua por medio de la gelificacigBryans et al., 2000)

Las caracteristicas fisicas @sta red dependen del tamafio de particulas y del grado de
entrecruzamiento existente antes de la gelificacion. Con la gelificacion la viscosidad aumenta

drasticamente y se obtiene un sélido que se ajusta al molde que lo contiene.
El proceso anterior esta de las siguientes etagpBackley y Greenblatt1994)
Hidrdlisis

Polimerizacion por medio de condensacién

Gelificacion

Envejecimiento

ok~ w0 N e

Secado

En la primera etapa, se origina la primera reaccion délisidr produciendo SODH y como
subproducto alcohol, consecutivamente oclaredrensacion de los grupos-GH para crear los

enlaces siloxanos, teniendo como subproducto alcohol y agua
Al emplear el TEOS como pre polimero las reacciones concretas son las siguientes

1. Hidrdlisisde los grupos etoxi para formar los grupitanoles

(|3R OR
weSI—PR + H]OH -t HO—Si + R-OH
OR" / "',,
OR OR o (Ecuacion 4)
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2. Condensaciode los grupos SDH que generan la red polimérica de silice, formando enlaces

siloxanos.
(|JR OR CIJR OR
| |
g | & —p C AL + R-OH
OR\“\-»ISI OH + RD Sl\'""OR ORN.--ISI 0 Sl\'""OR (Ecuaciors)
OR OR OR OR
OR OR ?R OR
| .
| . 9 (Ecuacione)
wSI—OH +Ho~8i,  — s Si—0=8i, _ + HO
OR / \"ll,OR OR l \ IOR
OR OR OR OR

Las reaccionemostradas en la eacion5 y 6 se obtienerde oligdbmeros que crecen por colisién
entre particulas presentes en el sol para formar la red polimérica de s@®i.S\qui el material
formado comienza a respardde forma eléstica cualquier esfuerzo, estatesdara etapa conocida

como gelificacidon que comienza enseguida de comenzar la conder{$aiciém, 1994).

La influencia de loggruposR (grupos alquilo) y OR (grupos alcoxén algunaspropiedades

fundamentales del proceso sgél, es la causa fundamental de quista de alcoxisilanos empleados
en el campo de la conservacién de matgrédieo sea tan reducidal gel creado en los poros del
material pétreo se compone de una fégeida continua, laed polimérica que encierra entre sus

poros la faseigjuida (alcohol yagua) en dimensiones coloida(€tores, 2009

Posterior a esta etagapntinda la union de unidades poliméricas y la estructura principal se expande,
agui es donde se vuelweasrigido, la siguiente etapa se le conoce como envejecimiento, donde
ocurren cambios estructurales debido a la reduccion de volumen del gel formado y una mejora de las
propiedades mecéanicas. La red polimérica se contrae expulsando los residuos de afpaoh delalc

interior de los poros. Poiltimo, la etapa de secado termina por evaporar por completo los
subproductos a medida que el liquido se evapora, aumenta la rigidez de la red y ante las diferencias

de presion capilar, el gel se contrae (Meléndez7)201

Genealmente, la presion capilar que conforma el gel es bastante elevada, querrémuce su

volumen y termina fragmentandose. El gel obtenido es denominadaxeooye!
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2.3 ALCOXISILANOS Y POLISILOXANOS COMO USO DE CONSOLIDANTES

De los productos menciados anteriormente, los alcoxisilanos han demostrado tener mayores
ventajas en cuanto a la consolidacion e hidrofugacion. Estos productos son aplicados como soles,
posteriormente polimerizan gracias al agua de los poros del materiad parte del tipicproceso

de solgel, el cual termina por generar redes poliméricas de silice.

Hablando exclusivamente sobre las ventajas que los alcoxisilanos proporcionan a las rocas, se conoce:
la baja viscosidad de dichas sustancias, la cuatmesficiosa en cuantola penetracion que puede
tener en la roca, se necesita de la minima presencia de humedad del ambiente para que comience el
proceso de hidfisis espontaneamente en el interidor Gltimo, el polimero resultante es una red

polimélica de enlaces K0)-Si, similares a los enlaces existentes en los silicatos de la roca.

Fue Berzelius en 1824 quien sintetizé por primera vez tetraclorosilang, Bi€lman en 1846 y

Ladenberg en 1874 sintetizaron nuevos compuestos de estas famal@oxitilano Si(OCHCH:)4

(TEOS) y metiltrietoxisilano SiCH(OCH, CHs ); (MTEOS). Aunque tuvieron que pasar casi cien

afos, antes de que estos compuestos empezaran a utilizarse como unidad fundamental y base de una
nueva quimica, yaen 1861 Hoffmannsugi- | a exi stlkhci aodeun®teor ma d
la formula utilizada para consolidar el parlamento de Lon@ekHierro y Pérez, 2017).

De los alcoxisilanos conocidos, Unicamente se han estudiado e implementado como principios activos
el mdiltrimetoxisilano (MTMOS).el metiltrietoxisilano (MTEQOS) y el tetraetoxisilano (TEOS), esto
debido a que los alcoxisilanos empleados deben formar redes tridimensionales en el proceso de
polimerizacion y, por tanto, deben tener al menos tres grupos/asagetilazados al &tomo cealtde

silicio. Estos liquidos no son téxicos dadas sus bajas presiones de vapor e igualmente generan
alcoholes no toxicos durante el proceso de polimerizacion. Su reactividad frente al agua es moderada,
si reacciona demasiadaapido la capacidad de peraion del liquido en la piedra seria muy
limitada. En la preparacion de las formulas para utilizar como consolidantes se deben tener en cuenta
otros factores como el disolvente a utilizar y el uso de catalizadores acida=s,basque influirdn

de foma decisiva en las caracteristicas finales de la silice formada en los poros de (&\fiedter,

2005).

En cuanto a los polisiloxanos, estos se presentastarcturas lineales mas o menos ramificadas con
un numero bajoelunidades que pueden oscéatre 20 y 200Sus caracteristicas son muy variadas
en funcion del tamafio y forma de la cadena, y de los grupos o radicales que presenten. La presencia

de grupos alifadticos (cadenas alquil lineales) exclusivamente es datmetede loslquil-
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polisiloxanosque también son el producto final de la polimerizacién de monémeros y prepolimeros
del tipo alguitalcoxisilanos. La presencia de grupos aromaticos (cadesasénicaserradas),
ademas de cadenas alquil lineales, eactaristica de los polimerakuil-aril-polisiloxanos. Los

grupos aromaticos dan mas plasticidad al producto respecto de los alifaticos, mientras que estos
ultimos resisten mejor la accion de la radiacion ultravioleta. Ademas, la resistencia a lalaccion
compuestos alcalinos aumestan la longitud de los grupos alifaticos, por lo que son especialmente

apropiados para su aplicacion en materiales sujetos a la accion débaiges. 2005).

2.3.1 Antecedentageinvestigacion de alcoxisilangspolisiloxanoscomo consolidamts

Se ha estudiado divees formulacionesle consolidantebuscando encontrar similitudes desale
formulaciénhasta los beneficios que otorgeiertos praluctos consolidnes que se emplean en otros
paisesSalazar et. a[2009)empla una famulacién de TEOSan 5% depolidimetil siloxano, para
analizar su influencia en tobaslcanicagrocedentesld estado dé&suanajuatolMéxico, basandose
enlos camlins en cuanto & porosidady dureza del material a trateBuinvestigacionpresend
beneficios en cuantolas cambios estructurales del matersih embargo, no presénin benéicio
significativo aplicandola solucién formulada con 5% d@DMS. Pérez(2017) empled distintas
formulacionse de TEOSy otro consolilante a base de siloxano como precursain ninguntipo de
aditivo, teniendo resultados negatives cuanto al uso de siloxanos contenento base dan

consolidantesobee tdbasvolcanicagprocedates del patrimoniarquitecténicale Mérida, Espafia.

Posteriormente se volvieron emplear los ifoxanos como aditivos y no como bases ties
consolidantes alaborar Meléndez(2017) empleo diversas forntacionesempleando como bast
TEOSYy formulaciones empleando como aditivo polidimetil siloxancal 10% ademasie otros
productoscomeciales psa comparar sus resultad@®be tobas volcanisael centro devéxico. El
uso delpolidimetil sloxanodesde entoncesa emostrao aportar cierta hidrofugan a la toba
volcanica,debido ads grupos metilo integrados en ¢alrde silice que reducendaergiasuperficial
en la interfase de etacb, ademagle portar elasticidapara prevenita fractura del ge{Gemelliet
al., 2021).
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2.4 USO DE NANOPARTICULAS COMO ADTIVO EN CONSOLIDANTES

La principal caracteristica de las nanoparticulas es que se gangenun rango de medidantre 1

y 1000 nanémetros, lo que hace que presenten comportanpantioslares, resistencia mecanica,
funciones Opticas, eldomagnéticas, térmicas, entiteas; esto es debido a que en longitudes de onda
de niveles nanométds ocurren muchofenémenos fisicos que afectan las propiedades de los
materiales (GomeYillalba et al., 2010)De las pnnerasnanoparticulagstudiadas para efectuar
tratamienos en el mégerial pétreofueron lasnanoparticulagle hidroxido de calcio.Su accién
consolidante se basa en la transformacién del hidroxido de calcio nanométrico en caeboalaio,

por accion de anhidro carbéoniatmosféricdEsquivel y Filloy, 2016).

Una alterrativa quesurgié a las nangarticulasde hidréxido de calcio fueon lasde hidréxido de

bario La accién consolidante deidroxido de bario consiste en la reaccion con el diéxido de carbono
atmosférico par@gransfamarse en carbonato de bario (Sidfemnandezt al., 2017)Este tipo de
nanoparticulase ha empleadocominmenten los casos donde hay presencia de sales de sulfato de

calcio y senecesita realizar un tratamiento consolida@irergentédGémezReino, 2016).

Las nanoparticulasde hidroxido de magnesiocomenzaron a emplearespecificamentepara
materialegétreoscomodolomias o tobas con att contenido de magnesiSu accioén consolidante
es analoga al de las nanoparticulas de hidréédmlcio, reaccionando con elodido de carbono,
para formar carbonato de magnesio (Si€eemandeztal., 2015).

Lasnanoparticulade hidréxidode estroncio portmo lado, se haestudiado para la desatfcon de
materialegpétreosal favoreceda carbonatacion dedstroncio para formar carbonato de estrgreso
emplé para dicha tarea ya que ha demostrado reacaona yesgara formar sulfato de eshcio
insoluble (Ibidem, 217). Diversos autoreshan efialado queel uso de diferentes tipos de
nanoparticulas de las mencionadas anteriormente pereeteesultados faorables aanto se trata de
tratar conun nive de deterioraritico, sin embago, no & conoce dargo plazo los efctos adversos

desuuso(GomezReino, 2016)

Por ultimo, las nanoparticulagle silicese buscano sintetizardentro de productos consolidantes
debido a la alta compatibilidad ctes ro@ssiliceas siendo la compatibilidadno de los grandes
problemasencontrados era$ alternativas mencionadasteriormenteSu funciénes nuy similar al
efectuado por un silicato deletipuesel proceso de obter@i masconocido ha sio elmétodosol

gel. Basicamente se tratkedispersiones coloidales garticulas de diéxido de silicio encontradas en

la escéa nanométricaque al secar forman geles de silice similares a los que se originan cuando
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reacciona el silicato detilo con el soporte pétreo, masido tener propiedades adhesivas (CTS
Europe ¢4d), (Wheeler2005). Finalmente se obtiene un efectmsolidante similar al obtenido con

los productos basades el TEOS

2.4.1Antecedentedeinvestigacion deuso denanoparticulagesilicecomo adtivos para
consolicanies

Posteriomente alusode atoxisilanos como consolidantes para el deterioro en tobas volcanicas, se
comenzaron @mplealasnanoparticulade diversos compuestos patatener pocesos de deterioro
especificos las nanopartulas de silice, en estecaso, fungieron como aditivopor su alta
compatibilidaden los estrabs a sanamdemasie funcismar comoun maovil para lograr una mayor
penetraidn en el estratpétreq ya que loslcoxisilanospor si mismos ndograbanla penetracion

necesaria parasarla roca disgregad@emeli et al., 2021).

Zornaraetal. (2016)bas) su estdio enla comparaciéme un consolidanteon base en un silicato de
etilo y otro con el mismo precunsafadiendalos porcentajede nanoparticulade silice diferentes
obteniendo variaciones croméaticasimportanes. Ksinopolou (®16) efectué otro consolidante
afadiendo talesanoparticulaen poporciéon 70:30 con el prodiccTEOS ademasieobtererlascon
variacionesimportantes en cuanto a relaciones molaf@snbiénse han estudiad@se tipo de
formulacionescomparandologon consolidante gientados y enigads en el continenteurope
Hidalgo (2018), elator6 un consoldante nanomodificado contrd WackerOH para conocer
diferencias irportantesen laporosidad dureza cambioscromaticosy resistenciaa salessolubles.
Otro andlisisfue el de BrisBo etal. (2019)donde sestudiéel mismo producto base d&OScon 5
distintos porcentajes dmmnoparticulasnsu formulacién mostrando quel uso de umlto por@ntaje

provoca la aglomeracién en superfici¢ uko de talesanoparticulas

Por tltimo, Gemelliet al. (2021) hancomparaddormulaciones demismotipo con un porcenta;
menor denanoparticulasisadas, logrando una paciénde 3 cm ensus probetade acuerdo a su
investigacionla presencia de las nanoparticulas promueve la hidrélisis del precursor de silice, lo que

conduce a la formacion de una estructura mas reticulada
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CAPITULO 3: MATERIALES Y TECNICAS APLICADAS
EN LA ELABORACION DE CONSOLIDANTES PARA
TOBAS VOLCANICAS.

En este capitulo se abordaran distintos subtemas divididos en 4:
comenzando por al caragerizacion de materiales empleados en

investigacionposteriormente se preda la elaboracion y caracterizacion
dos consolidantes finales, el siguiente subtema trata sobre el proce
degradacion generado por medio de la cristalizacion de gador ultimo,
el tratamiento de consolidacion de las probetas por medio de éasiGm

en las dos soluciones elaboradas.
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A continuaciénse presenta élujogramade lametodologia experimentah la etapa ffig. 3):

PREPARACION DE MUESTRAS

- Tobablancade San Luifaosi
- Tobacafé de San LuiPotosi

CARACTERIZACION DEMUESTRAS

Difraccién de Ryos X MEB y Microscopia Andlisisdeabsorcion Resistena a
polarizada densida y porosidad compresion uniaal
(antes ydespuésle (antes ydespuésle

consolidacdn) consolidacion

Analisisde colorimetria Resisten@ adeterioro por
(antes ydespuésle sales
consolidacioh (antes ydespuésle
consolidacion

DEGRADACION DE MUESTRAS(4 ciclos)

-Inmersion solucién de SOy -10HO por 2 h
- Tratamiento térmic@ 100° Cpor 24h.

\

RESULTADOS DE CARACTERIZACION

Andlisisquimicopor
EDS y fases crialinas
de muestras

Nivel de absorcion
densidad y poreidad
de muestras

Figura 3. Flujograma & lametadologiaenfocada en la caracterizagi@e muestrasmpleada e estatesis.
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El siguiente flujograma presenta la et2pe la metodologisexperimenta(fig. 4):

ELABORACION DE CONSOLIDANTES

Sintesis de nanoparticuldssilice
Elaboracion de consolidantes de alcoxisilanos con

- Nanoparculas de silice
- Polidimetil siloxano

|

CONSOLIDACION DE PROBETAS CARACTER|ZAC|ON DE
POR INMERSION EN NANOPARTICULAS Y
CONSOLIDANTES CONSOLIDANTES

NANO-TSy PDMSTS |
NanoparticulasMEB

Consolicantes:

Formacién de
Alcogelesy xerogeles

RESULTADOS DEEFICACIA
CONSOLIDANTE

|

Porcentaje de Morfologia de Resistend a Resisten@a Evaluacion
consolidante probetas antes y compresioén uniaxial| | deterioro por sales| de variacion
absorbido y ivel de despuésiel antes ydespuéslel antes ydespués cromética
penetracion tratamiento tratamiento deltratamiento

Figura 4. Flujogramadela metodologiaenfocada en lalaboracion de consolidantes y resultados de consolidacion
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3.1SELECCION DE ESPECIMEN DE TBA

Para este trabajo seleccionaronos especimenédass cualedhan sido empleadosida actualidad en
procesos de reposicion de ornamentaciones de fachadas y de cornisas en monumentos dentro del
centro histérico de la ciudad de San Luis Potosi, dichos procesos de reposigio refactuados

por parte del Instituto Nacional de Antropgia e Historia de San Luis Potosi, el cual ha seleccionado

este tipo de toba volcénica por su facilidad para el labrado y su compatibilidad en resistencia en cuanto

a la cantera original emplea@&n dichos monumentos.

Lastobasseleccionadas se denomioiay seran referidas en este trabegonoTobaBlancay Toba
Café

3.1.1Preparacion de probetas de toba volcanica

Todas las piezas fueron cadas del mismo bloque tigba Banca y de otro bloque debia café; e
cortaronl16 probetasciibicasdela tobablanca yl6 de la toba caféon dimensionede4 cm? (Fig.5).
Dichas probetas fuera@ometidas a usecadcen hornopor 24 horas 100°Cparaeliminar el agua
dentro de los porogor completo y ser usadas en la metodologia experim@ioddslas prdetas

fueron identificadas con un marcador indeleble

Figura 5. Probetasde losdos tipos de toba volcanieanpleadaen la
investigacion.
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3.2 CARACTERIZACION DETOBAS VOLCANICAS

Para realizar la caracterizacion del material mmlizaron andlisis petrograficosa partir de
fotomicrografas de luzolarizaday estudiosmineralégios mediantda microscopia electrénica de
barrido yla difracciébn de rayos Xtambiénse estudiron propiedadedisicascomo el nivel de
absorcdn, densidad y porosidad dada tipo de tady su resistencia a mpresioruniaxial y al
deterioro por salesolubles Por ultimo, se analizau apariencia fisica por medio del andlisis de

colorimetria

3.21 Difraccion derayos X

La difraccion derayos X es unatécnica analiticaque permite obtener informacion cualitativa,
cuantitativa y estructural de las sariasristalinasLa cuantificacion de las fases cristalinas se debe

a ladispersionde un haz de rayos X que interactta con el sélido y de esa interaccién se obtiene un
difractograma caracteristico de cada material. Se trata de una técnica destebativague requiere

una cantidad de muestra que ya no puedeesdegrada a la ob@&lavarro, 2008).

La técnica de difraccion de rayos X fue realizada con la finalidad de conocer las fases cristalinas
pertenecientes a cada una de las tobas volcanimpkeadasy, para lograr identificar ciertos

minerales arcillosos (que tiendenas expansibles)

las fases fueron identificadas con la base de gatotarjetas ddPDFdel Centro Internacional de
Datos deDifraccion (CDD por sus siglas en ingles)

Para ello se pulverizaron fragmentos de ambos tipos dgpooeparadopara ser analizados en el
Difractobmetro marca Bruker Modelo D8 ADVANCE,operando a @ kV con mdiacion

monocromatica d€u KU con longitud de onda de 1.5406 nm.
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3.2.2 Microscopi@lectréncade barridoy de luzpolarizada

La técnica de microscd@ electrénicade barridoconsiste en un bado por medio de un haz de
electronesel cualpermite obtener imagenes sobre la morfologia del material en zonas microscoépicas
También permite obtenerandlisis quimice y determina los elementospresentesmediante
espectroscdp de rayos X de energia dispersiiéimoto, 198). Las muestras dmba volcanica
fueron observadasedianteesta técnica por medio de@ microscopio electronico de barritiarca

Jeol, Modelo JSM6610LV (fig. 6). Para analizar cada una de las tobas se prepar6 una muestra de 1
cn? recubriéndolale oro paravolverla conduatra, ya que se incide un haz de electrasuse la
muestraEl aspecto superfial fue evaluado en lgwobetas de controén probets deterioradayg
despuésld proceso @ consolidacion.

La microscopia polarizadeonsisteenun haz de luz que irréaen distintos angulos de difraccion
permite identificarciertos mineralegue, con la luz polarizada, se muestran en distintas dadak
a otros, gracias age analisis se pedenobtener imagenes de ciertos compuegpresente®n la
muestra Ademas d identificar y diferenciar los granos mayoritarios de la mé&Bizman 2015).

Pararealizar estanalisissecortd unalaminadegrosorde 1 mmde cada tobparaobservarlaen el

microscopiode luz polarizada marca Leica DMI(R. 7).

Figura 6. Microscopio electronico de barrido Marca Jeol, Modelo JSM Figura 7. Microscopo de luz polarizada
6610LV. Leica DMLP.
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3.2.3Analisis de absorcion, densidad y porosidiedtobas

Al estar tratando con un material bastante pabigey con una estructura interna de microporos y
macroporos, donde no todos estan interconectados, por ende, conocer la porosidad aparente y la
porosidad absata permite conocer el porcentaje total de poros dentro de la muestra, asi como el
porcentag de poros que si interconectan entre ellos, conocida también como el valor de absorcién
aparentdMenendez, 2003Paraconocer sobre la porosimetria del mialese optdpor realizar la

prueba de densidad, absorcion y porosidad; usando la A@id C-642(1997).

El andlisis fue realizadsobre las dos tobasleanicaspor triplicado para tener resultados mas
certeros,se emplearon 3 cubos decm® de la cardgra blanca y otros 3 cubos con las mismas
dimensiones para la cantera céféra conocer dichos parametros las proba@ensometidas a un
tratamiento de inmersiéen aguaa temperatura ambienghirviendo(fig. 8) y son pesadaa cada

hora.

Figura 8. Probetas en inmersion en agua
hirviendo para determinar la porosidad.
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3.2.4Prueba de resistena@dacompresion uniaxigbara las tobas volcanicas

La prueba deesistencia a la compresifue realizada ennamaquina de ensayos universales marca
Shimadzu con capacidad de 60 toneladsitécnica es importante para el caso de estudio ya que se
necesita conocéa resistencia promedio danbas tobasiendo un material que comunmente tiende

a absorber este tipo de esfuerzos por tratarse de un megediaico La resistencia a la comgsiin
uniaxial de las rocas es el parAmetro mas comun para definir los criterios de rotura y el

comportamient@eanecanicale un macizo rocog®rito, 2021).

Se torraron las medidas y procesoscomendadosn la norma UNEEN 1926(2006. Este analis
fue realizadosobrelas dos tobas volcanica®r triplicado y en 3 ocasiones distintak: desdesu
caracterizaciorpara tener las muestras de control, 2. las muestras degraeisplasstideteiorarlas
artificialmente y por ultimo, 3. las probetas ansolidadas,después de su tratamiento de
consolidacién Se empleé esta metodologiara determinar si después de dicho tratami&®o
muestras recuperaronrissistencia mecanica perdida figura9 muestrauna probetae toba blanca

en lamaquinade ersayos universales para realidéicha pueba

La resstencia a la compresion uniax{®) de cada probeta se determina dividiendo la carga de rotura

entrela seccion transversal inicial calculada sedgiacuacion?:
R=F/A (Ecuacion?)

Siendo (R) laesistencia a la compresion, (F) la fuerza ejercida glAjeade la seccion trasversl

de cada muestra.

Figura 9. Prueba de compresién para
probeta de toba blanca.
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3.2.5 Resistencia deterioro por sales para las tobas volcanicas

Existen diversas maneras cenocer la resistencia de las tobasanlcasal intemperismouna de

las técnicas mas comunes es el ensayo de cristalizacion de sales por ciclos, explicado en la horma
UNE-EN 1237(1999. En dicho andlisis se busca conocer la cantidad de cielsslthtode sodio

que una muestra de toba \@mhica logra soportaantes de que se fragmenten, disgreguen o agrieten
entendiendo que en cada ciclddhaes saturada destasal expansible que termina por provocar las
tensiones simuladas cuando la roca estéatinuio contacto con sales solublegue terminan por
disgregar desde adentro el sustrato poroso.

Los analisisfueron elaboradospor triplicado en cada tipo d®ba para obtener resultadoséasn
confiablesy, al igual que en las otras pruebalsandisis fue realizado en dos ocasiondssd su
caracterizacion: para obtener los resultados de las muestras de yaispliés de su consolidacion:

para conocer si después del tratamiento efectuado las muestras logran resistir mayor cantidad de ciclos

desales.

Se emplearon 3 muestras4lem® detobablanca y 3 muestras con las mismas dimensionesoleda
café.

Todas las muestras fuerorimeramente llevadas a horno a X0DQfg.10) y duraron24 horascomo
lo dicta la norma sobre estar totalmente segapesaron cada hotaspués del tratsiento térmico
paradeteminar que no habia un cambio ehpeso y comenzar con la prueba.pruebacomenzé

despuésle 3 horas cuando no hubo uangbio en su peso.

Posteriormentese colocaron las 6 muestras en un contenedor inmersas en una solucifatales
sodio decahidratado por 2 horasmo lo muestra la figurdl, dicho contenedor se cerrd

herméticamente para evitar la evaporacion dellecig.
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Figura 10 Imagen del pre tratami¢o térmico de las
muestras antedel proceso de induccion de sales

Después de las 2 horas, las muestras futgvadas al horno por 1@eurante 16oras, para llevar

las muestras a una temperatura alta y que las sales dentro de las muestras empezaran a dilatar
continuamente. Esto se le conoce como un cickatis en la mona descrita anteriormente, se debe
realizar la cantidad de ciclos necesatiasta que las muestras presenten alguna fragmentacién o

disgregacioén en la superficie, y asi, conocer la cantidad de ciclos que la cantera resiste, simulando su

resstencia al intemperismo.

Figura 11. Muestras en inmersion en la solucion de sulfato de sodio
decahidratado.
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3.2.6Colorimetria

El analisis de colorimetria dentde la conservacion del patrimonio cultural surge de la necesidad de
registrar los cambios cromaticos que pueden ocurrir en ciertas superficies que han sido intervenidas
en un proceso de restauraci@ bien permite dentificar niveles de luminiscencia paa etc.,
tambiénes util para comprender ciertos deterioros, pues un cambio croypétce ser un indicador

de algan cambio quimico dentro del mateflranSuarez, 1995).

Un tratamiento no debe modificar @&tpecto superficial de la roca, pogtara dicho analisis se
empled la normativa ASTM D2242016) para conocer variaciones cromaticas importantes.

Se empled la escala de coldlE Lab(1997), por lo que al expresarlas en las medidas del color por
coordenadas cromaticas L* (luminosidad) Bbjo-verde y B* (azuamarillo); estas coordenadas

definen un espacio rectangular y permite diferenciar la variacién de color total mediante el vector

307 ASTM D2244(2016) definido por la ecuaciod:

qE*= U3,” 3K 3A" (ecuaciors)

Para reolverla ecuaciérb y conocer la variacién de color total es necesario conocer los valores de
3, ", 3A y 3/A* resolviendo las ecuacion@s10y 11
z * * .,
3, 3, 2-34 1(Ecuacion)
3A = 3A,.3A1 (Ecuaciénio)

A = 3A, 3A, (Ecuacbn 11)
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Tabla 6 Especificaciérpara parametrosy 0, o &y w &

3’ + Aclaramiento
7

- Oscurecimierd

7z

A + Mas Rojo (pérdida de verde)

- Méas verde (pérdida de rojo)

~

A + Mas amarillo (pérdida de azu

- Mas azul (pérdida de amarillc

* nx A* z H i
Los valoresde3-, 1, 3*A1y 3*A 1 corresponden a las muestras estandar, es decir las muestras sin

. , . . * <3 Ax
ningun tratamiento mientras que los valoreS8+ey, 3"A2y 3*A' > correponden a los valores de las

muestras consolidadas. Los resultados de dichos valores representan las variaciones de las muestras

en cuanto al cambio croméatico y de luminiscencia, tal como se muestran en la tabla 1.

Para poder conocer los valores como muestra la normativa, es necesario convertir los valores
numéricosobtenidos poel colorimetro Lutron RGB 1002 en el sistema RGB (rojo, verde y azul)
paradespués convertirlad sistemaCIE Lab(1976 y emplear las ecuaciones necesarias.
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3.3 ELABORACION DE CONSOLIDANTES

Después de analizar Idsstintos consolidantes empleados a lo largo de los afios por restauradores en
el areadel material pétreo, se considerd, como se muestra en el capitulo anterior, que los consolidantes
a base de silice para tobas volcanicas siguen generando mayoresadseiwefico lo han mostrado
diversos estudios, esto debido a su gran compatibilidad Iceumsegato a consolidgBuckley y
Greenblatt, 1994 Wheleer, 2005)(Flores, 2009)

Los materiales empleados en la formulacion de cada consolidante se explicamuaciont

+ Consolidante ANANO-TS
0 Tetraetilortosilicato de etilo (TEOS) MARCAIGMA & ALDRICH de 98% de
pureza
U Dilaureato de dibutil estafio (DBTL) MARCA TIB CHEMICALS (catalizador)

U Nanoparticulas de silice elaboradas en laboratsuisgtema 3.3.1)

+ Conglidante BPDMSTS
U Tetraetilortosilicato de etilo (TEOS) MARCA SIGMA & ALDRICide 98% de
pureza
U Dilaureato de dibutil estafio (DBTL) MARCA TIB CHEMICALS (catalizador)
i Polidimetilsiloxano (PDMS) MARCA SILVERQUIM
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3.3.1Obtencion de nanoparticulds silicepara el consolidante NANO®S.

Existen diverastécnicas pea la obtencion deanoparticulas, por lo g@stoshan sido clasificados

en dos m®todos principal es dreak dowhyvidedbap:hacid de ar r i
a r r {bbttand ). EI primer grupo tiene la caracigiica de obtener las hanoparticutes medio

de procesos mecanicos hasta obtener el tamafio nanométrico esperado, mientras que el segundo
método busca su obtencion por medio de procesos quimicos, mas comunmente laisado

precipitacién, método sol gel, solones coloidales, etc. (Flores 2009).

Para este estudio se empled el método de sol gel para la obtencién de nanoparticulas de 6xido de
silicio, dicho método fue propuesto por Stober (1968) quien le dio el misntwr@arsu metodologia,

donde se realiza kidrdlisis del tetraetilortosilicato de etilo en una solucién de agua y alcohol y un
catalizador. Autores como Goémez Villalba (Bphan continuado con esta metodologia haciendo

algunas variaciones en sus relaconlares, pero trabajandénacon las bses de Stober.

Para conseguir las nanoparticulas deseadas se empleé el método previamente mencionado, con
algunas variaciones formuladas por diversos autBeea el proceso se utilizo el tetraetilortosilicato

dela marca ALDRICH de 98%, alcohol etilice la marca J. T. Baker al 94%, hidréxido de amonio

de la marca J. Baker al 28% y por ultimo agua destilada obtenida del destiladoadeiO<DI. El

uso del hidréxido de amonio por ser un catalizador basico fgeconiseguir particulas mas esféricas
guecuando se emplea un catalizaécido. Ademas, permiten que se aglomeren en menor proporcion
(Flores, 2009).

La relacion molar utilizada para la sintesis entre el TEOS, hidréxido de amonio y agua destilada fue
de 028/0.5/4 respectivamente. Se em@lgnarelacién molar diferente al método seleccionado pues

es necesario la suficiente cantidad de agua que permita @idiédy muy poca cantidad de
catalizador, pues al aumentar la cantidad, también se aumentaaébta® las nanopartias
(lllescas 2019. La relacién estequiométrica entre el TEOS y el alcohol etilico empleado fue de 1:1
(Hidalgo, 2018).

Para comenzar con la sintesis se @loeen un matraz volumétrico de tres bocas las cantidades de
TEOSYy etarol a una temperatura de 70y Ge agitéa 450 rpm Smultaneamente se cola®nen un

vaso de precipitado las cantidades definidas de agua destilada e hidréxido de amonio a temperatura
ambiente y en agitacion a 450 riffig. 12). Ambas soluciones se degarpor dos horas para mezclar

adecuadamente los reactivos.
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Posteriormente se coloco la solucion del agestiladay el hidroxido de amonio al matraz de tres
bocasgste fue agregandose por medio de una pipeta para controlar el ritmaedgfigotl3), y asj
intentar que la hidrdlisis se lleve a cabo lentamente. Una vez que t@ingioi&o, la suspension se

volvié blanquecina y ésta permanecié 24 horas mas en la misma agitacion magnética y a 70°C

Después de las 24 horas transcurriddersed una solucion coloidal de nanoparticulas de slice

con los residuos secundarios como el hidroxido de amonio y el a(fight¥l). Para conseguir dichas
nanoparticulas en estado solido se le realiz6 un tratamientizeéa 100°C por 16 horasmite se
evaporaron los solventes y residuos de la reaccion. El producto final resulté en un polvo sumamente
fino de tonalidad blanca.Para emplear estas nanoparticulas en el consolidante que skabusca
formular se opt6 por utdar la metodologia de Salazdernandez etal. (2010), donde elaboraron

una solucion en alcohol etilico cdnlg/ml de nanoparticulagfig. 15), esta solu@n = llamo

Solucién Nano Si®
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Figura 13 Goteo por pipeta del agua destilada y el
hidroxido de amonio para generar la hidrolisie th
sintesis de nanoparticulas de silice.

Figura 14. Solucion de nanoparticulas de Figura 15 Solucion después del teamiento
silice &n con residuos t ®r mi co HNano Si O
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3.3.2Elaboracién de solucion consolidante formulada coadétortosilicato de etilo y
nanoparticulas de sili¢gflANO-TS).

Una vez elaborada la solucion nano S buscé elaborar un consolidante que tuviera una alta
similitud con formulaciones comercialempleadas, en mayor medida en Europa donde ya emplean
algunos consolidantes con cierto porcentaje de nanoparticulas dg gilesgoor ende, han mostrado
obtener una penetracidnasprofunda en el interior del materi@fsinopolou, 2016)Para ello se
utilizo el tetraetlortosilicato de etilo como productiease, catalizado por ellaureato de dibutil
estafioagua destilada para la hitlsis y alcohol etilico como solventka relacion estequiométrica

entre el TEOS y el alcohol etilico empleado fue de 1:1, de acuend®écez(2018).

En la tabla 2 se prest la relacion porcentual en volumen de los productos empleados para la
formulacion de la solucion consolidankt.catalizador y el aditivo deanoparticulase presentasu

porcentaje empado en base al pmntaje de TEOS empleado

Tabla7. Relacion porcentual de reactivos empleados en el consolidante A

CONSOLIDANTE TEOS  ETANOL H20 DBTL SN-SIO,
A (%VOL)  (%VOL)  (%VOL) (%VOL) | (%VOL DE
TEOS)
TS-NANO 41 50 8 1 15
\ )

100%

Para la sintesis del consolidante se utiliz6 un matbhamétrico de tres bocas, se agregaron las
cantidades previstas del TEOS y etanol y permanecieron en agitacion magnética durante una hora a
temperatura ambiente. Subsecuentemente se agreg6 la Solucié8iR@gmestasolucion se agregéd

al 1.5% en relacién alHOS aplicado, éste se aplico por medio de goteo para ir afladiendo el aditivo
de manera controlada sin generar aglomerédgsl6), al terminar se coloc6 ellaurato de dibutil

estafio comoatalizador, este también se aplicé en proporcion a la cantddE®S. Por ultimo,

se afadida cantidad prevista de agua destilada para comenzar con la reacciondtisishigr

condensacion.
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Figura 16 Goteo de nanoparticulas de silice a la
formulacion del consolidaa NANGTS.

La reaccion se mantuvo en agitacion magnética a 900 rpm durante 24 horas, primeramente, para
mezclar adecuadamie los reactivos y en segundo, para lograr el envejecingardoreaccion. El

resultado finamostrado en la figura7lfue una solucioniguida detonalidadblanquecina

Figura 17. Aspecto fisico del consolidante NAN:
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3.3.3Elaboracion de solucion consolidahieridaformulada con teeaetilortosilicato de
etilo y Polidimetilsiloxano (PDMSTS).

Para la lEboracion del segundo consolidante se basténer una formulacién igualmente parecida

a algunas existentes utilizadas en el continente europeo que han otorgado mayor flexitdlidad a
solucion, permitiendo que el consolidante no quiebre al ¢alifii secar por completo, por lo que
podria generar enlaces mas estables que devuelvan la cohesion perdida en el Paatedadha
elaboracion se utilizél tetraetilortosilicato de etil como producto base, catalizado padiklureato

de dibutil estfo, agua destilada para la hitlsis y alcohol etilico como solventdéa relacién

estequiométrica entre el TEOS y el alcohol etilico empleado fue de 1:1, de acudreos2017).

La relacion porcentual en volumen de los reactivos pararedolidante se muestra a continuacion en
la tabla 3

Tabla8. Relacion porcentual de reactivos en la formulacién del consolidante

CONSOLIDANTE TEOS  ETANOL H20 DBTL PDMS
B (%VOL)  (%VOL)  (%VOL)  (VOL% (VOL%)
TEOS)
TS-PDMS 41% 50% 8% 1% 20%
'\ Y }'
100%

La sintesis de este consolidante fue realizada con una metodologia slm#datexior, empezando
por colocar las cantidades de TEOS y etanol en el matraz volumétrico en agitaciéticaalymante

1 hora hastamezclar los reactivos correctamenf@steriormente se agregdé como aditivo el
polidimetil siloxano a la solucién pgoteopara controlar la velocidad del gotéig. 18), siendoel
PDMS un reactivo con una viscosidiauperior dos solventeglonde se introduce es necesario que

vaya mezclandose paulatiname(idelph, 2014).
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Figura 18. Goteo del aditivo PDMS a la
formulacién del consolidante PDMES.

Por ultimo, se agregan de la misma nmarel dilaureato de dibutil estaffomo catalizador de la
reacciory el agua destilada consecutivameatabosen relacion con la cantidaig TEOSutilizado

La reaccién permaneci6 en agitacion magaédi 900 rpm por 24 horas a temperatura ambigste.
consolidante se formul6 con el producteds etanol y agua siendo el 80% del volumen total del
consolidate, dejando el 20% al aditivo organosiligiporcentaje similar al empleado gdeléndez
(2017) pero con un auentodel 9% dd aditivo. El resultado final fue una solucidarbiacomo lo
muestra la figurd9. Ambos consolidantes se utilizaron al sigtigedia de completar sus 24 horas en

agitacion.

60



AESTUDI O DEL EFECTO CONSOLI DANTE DE UN ALCOXI SILANO REFORZADO CON
APLI CADO SOBRE TOBAS VOLCCNICASO

Figura 19. Aspecto fisico del consolidante PBM'S.
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3.4 CARACTERIZACION DE NANOPARTICULAS DE SILIE

Para conocer la morfologia y tamafio de las nanoparticulas obtenidas se utiliz6 un microscopio
electrénico de barrido Marckol,Modelo JISM-6610LV; paraconocerlos elementopresentese
realizéun analisispor EDS, para asegurar que se obtuvieeanrianoparticulas de silice sin residuos

de las reacciones anteriores.

3.5 CARACTERIZACION DE SOLUCIONES CONSOLIDANTES

Para caracterar las dos soluciones consolidanteseygararno 10 ml de cada soluciéolocandose

en vasos de precithh a temperatura ambientambosse sellaroncon Parafilmcon algunas micro
perforaciones para simular la evaporacion en la pieSaevalu6 el tiempaue tardaron cada
consolidante en formar gkel, ya que al ir evaporando los solventes se va generando lo que se le
conoce como umlcogel, mismo proceso que sucede dentro de la piadevaporar los solventes
hasta que termina formand@hogel dentrade la piedra

Después de evaluar cuanto tiempo tarda en fenal écogel, s dejaron secar por completo en el
horno a80°C, el gel formadalespuéslel tratamientdérmicoes conocido comreroge| dicho gel

conforma una red de enlaces que devuelveoHagién interior de la pied(&6mezVillalba, 2010).

Por ultimo, se evalu@ué tantofragmentarorcada una de las soluciones consolidantescidas

como xergeles.
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3.6 PROCESO DE DEGRADACION DE PROBETAS

Seprocedid a generar un nivel detdrioroen las probetas de tohae permitiera descohesionar las
muestras por el interior, sin generar un dafio severo que ya no permitiera una consolidacioén correcta
en el interior de las muestras. Por edooptd por emplear enssyde cristalizacién dsales para

piedra generando adéa simulacién de las tensiones provocaglas! interiordel material pétreo

siguiendo las condiciones y el procedimiento indicado en la ndMEAEN 1237(1999.

3.6.1Simulacion de cristalizacion de sales en probetas

Las muestrafueron sumergidsen una solucion de sulfato de sodio decahidratado por 2 (figras

20), se introdujeromlentro de un empaque hermético que no permitiera la evaporacién de la solucion.

A continuacién, s sacaron de la solucion para llevadatorno a secar a 100°C durante 16 horas.

Este procedimiento es exactamente lo que se conoce como 1 ciclo de cristalizacion de sales, pues al
introducirlas en la solucién se busca que las probetas se saturemattesgudico en el interior de los

poros paradespués llevarlas a una temperatura alta para que comience el proceso de dilatacién de
dichas sales, que, al expandirse, termipar romper la estructura interna porosa de la muestra,
descohesionando el matertssta desmoronarl@&sta metodologida sido estudiada y mostrada

como el proceso de deterioro generado por la cristalizacion de las sales en lIéQzikbelgaet al,

2013) (Laraet al, 2021).

Como se menciond anteriormente, sgobusca que la piedra llegue a un grado de deterioro muy
severo, Unicamente recrear una descohesionimusea factible la consolidacién de dichas probetas,
por endeserealizaroninicamentel ciclos de cristalizacion de sales para lograr el nivel de deterioro

buscado.
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Figura 20. Muestras en inmersion de sulfato de sodio decahidratado

3.6.2 Ciclos de dsalacion

Una vez que se obtuvo el grado de deterioro generado por las sales en el interior de las muestras, se
continué con la desalacién de las misnmsa posteriormentellevar a cabo el proceso de
consolidacién El proceso de desalacion es uno depioxesos mas agplicados cuando se esta
lidiando con sales en un material pétieodesalacioes totalmente necesaria antes de consolidar la
piedra pues es necesario retirar las sales internas para evitar que sigan expandiéndose y cristalizando,
primeranente, y segundgor los efectos adversos que pueden producir ciertas salen en contacto con

algunas sustancias consolidani@allegoet al, 2013)

Para lograr la desalacion se realizaron ciclos de lavado de las probetas con agua destilada para lograr
solubilizar las sales intaas y eliminarlas, ya que el sulfato sédico es una sal soluble greatpua
proceso ha sido el méas indicado para eliminar este tipo de sales. Otros @jpoesn que dicho

sistema realmente no es benéfico para la piedra y guegar de ayudar con ptoblema de sales,

se agrava, esta afirmaciémha sustentado investigando sobre el coeficiente de dilatacion interna de

las sales solubles, donde se muestra que, al realizar muchos ciclos de lavados, se puede llegar al limite
de dilatacion mencionado terminan por fragmentar el elemento pétreo por comgletm et al,

2021).

Con base en logrgumentos previamente analizadss,realizaronsolo 3 ciclos de lavados
sumergiéndolos en el agua destilada y retirdndolos de dishat® cada Boras para evitar llegar al

panoramareviamente indicado.
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3.7CONSOLIDACION DE PROBETAS POR INMERSION

Existen diferentes tratamientos de consolidacién dependiendo del grado de deterioro de la obra a
tratar, el método a emplear difererte si se busca una fijacion superficial del material poroso, o si

se busca penetrar hasta los microporos de una cantera, etc. En este caso de estudio, el deterioro no se
observa fisicamente, es decir no se permitio llegar hasta la superficiende$iss y desmoronarlas,

por ende, la consolidacion a efectuarse debe lograr penetrar los macro y microporos presentes en el
interior de la piedra y, mediante los enlaces de Silivitgeno para asigevolver la cohesion perdida

en su interior.

Una vez &plicado esto se optd por realizar la consolidacién de las muestras por medio de la inmersion
en los dos consolidantes elaborados. Para ello se utilizaron vasos desechables de 5 cm de diametro
(fig.21), para asi tener el minimo restante en el espacio donde asitdep cada cubo y utilizar la

cantidad de consolidante necesaria sin mermar una gran cantidad de cada solucién.

Figura 21 Muestra toba blancareinmersion
en el consolidante PDMS$S.

En la figura22 se muestréa colocacion déas 20probetasen cada vaspor separady se sellaron
con Parafilm para evitar evaporacion de la solucidberivado dda prueba de absorcion se conocia
la cantidadaproximadaque dichos cubos péan absorber por su porosidad totasu absorcion

aparente, es decia porosidad total es la cantidad total que el consolidante puad=abentro de
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los poros, la absorcion aparente Unicamemtestra la cantidad que la probeta puede absorber si
forzarla por medio de un vagipor lo que se consideré el valor de la absorcion aparente, ya que no

se busca saturar de solucion la prolmias podria volverse mucho mas pesada y fragilizarse.
Ademas, al momento de realizar una consolidas&itebe bmar en cuentao saturar por completo

el elemento, pues se pueden crear peliculas cubrientes que no permitan la transpiracién correcta de la
piedra(Salazaet al, 2009).

Después de una hgtas muestras se pesaron y se callatantidad deitiuido que iban absorbiendo,

se continuaron pesando durante cada hora hasta que hubiera dos pesos seguidos con una diferencia
no mayor a @5 g. De estananera se podria identificar que las probetas habian alcanzado la cantidad

de consolidate que podian absorbekl terminar el proceso de consolidaciéon por inmersion se
dejaron las 20 muestras separadas en 4 bolsas cerradas hermétiffameftese degron en estas
condiciones por un periodo de 20 dias para quers&fa el gel en el interigr por ende, los enlaces

esperados que devolverian la cohesion de cada muestra.

=

Figura 22 Probetas colocadas en recipientes desechables para su consolidacion por inmersion.
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Figura 23 Probetasposteriores da consolidaciorempaquetdas herméticamente.
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CAPITULO 4: RESULTADOS Y DISCUSION DEL EFECTO
DE LOS CONSOLIDANTES EN PROBETAS DE TOBA
VOLCANICA DEGRA DADAS QUIMICAMENTE .

Este capitulo describe los reltados de los andlisis realizados pat
caracterizar los dos tipos de toba volcanica, la caracterizaciéasc
nanoparticulas obtenidas y de ttss consolidantes elaborad®er ultimo,
se describelas pruebasealizadas para evaluar lacstiia constidante de
ambas soluciones, explicando ademas las posibles causas por las

obtuvieron dichos resultados
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4.1 CARACTERIZACION DE TOBAS VOLCANICAS

Dentro del siguiente apartado se presentarekdtados en las pruebas realizadas a los dos tipos de
tobaspara reakar su correcta caracterizacibn como sustratos para la consolidacion a eRagtuar.
efectos de esta investigacion, se buscd utilizar dos tobas que fueran empleadas en el @gotro hist

de San Luis Potosi, y que, ademas, se utilizaran para reponerntdenarquitectdnicos de
importancia para dicho patrimonio culturAimbastobasdebian presentar una porosidad alta, y una
dureza medidaja,tales caracteristicas eran necesarias para tener un soporte que pudiera deteriorarse,

consolidarse y proveer rdgados ante los tratamientos efieados.

4.1.1 Composicién quimica e identificacién de fases cristalinas

Las figuras 24 y 25 presenta el especto EDS de la toba blancy caférespectivamenteostrando
los elementogpresentesle las muestra; siena el silicio, oxigeno,aluminio, potasio, sodiy hierro

los elementos encontrados

2y
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Figura 24 Espectro EDS de la muestra de toba blanca.
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Figura 25 Espectro EDS de la muestra de toba café.

En la tabla 4 se muestra los elementos encontrados de ambas tobas coensaj@en peso de cada

elemento.

Tabla9. Porcentaje en peso de elemendosontrados por EBen muestras de toba blanca y café

ELEMENTOS TOBA BLANCA TOBA CAFE
PRESENTES % EN PESO % EN PESO
OXIGENO 55.6 62.0
SILICIO 306 276
ALUMINIO 7.6 6.5
POTASIO 39 2.3
SODIO 1.2 1.6
HIERRO 11 0
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El porcentaje en peso mostrado en la técnica de rBD&stra diferenciaciones muy pequefias en
cuanto a la presencia de cada uno de los elementos mostead@sdotan poca diferenciacién se
puede decir quguimicamenteambas tbas son muy similares.a diferencia mas importante se
percibe en la ausencia del hierro en la toba @afague la toba blanca muestra también un bajo

porcentaje

En cuanto a los difractogramae rgyos X obtenidos de las muestras de tdib@anca y café se
encontraron mayores diferenciacion@fgy. 26 y 27). A continuacion, se presentan los dos

difractogramas de cadaba sus variaciones se explican posteriormente
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Figura 26 Difractograma deayos x dela muestra déoba café.

La figura 2 muestra los resultados de difcain derayosX obtenidos para la muestra de la cantera
café; las faseencontradas corresponderincipalmentesl cuarzo (SiQ), identificada cora tarjeta
JPDF79-1910, siendo el principal mineral en este tipaai@s también se observa la identificacion
de otros minerales tectosilicatos, es decir, minerales con composicidicaqdensilicio y cuatro

oxigenos enlazados, como por ejemplo la fase sanidina, detectdddarfa JPDF86-0682, albita
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calcica detectada cda tarjeta]lPDF 76-0926 y comanineral arcillosce presentda moscovitaun

tipo de filosilicatodetectada en el angulo 8° condgeta JFDF 58-2034.

Los picosinferioresa angulosde 15 gradosorrespondei la familia de lodilosilicatos, los cuales
tienden aexpandirseen mediohumedogenerando deformaciones y movimientos en el interior de

las muestragSiegesnund 2010.

Al identificar a la moscovita como fbsilicato presenteenla toba cafése puedeonfirmar que se
trata de una arcilla con poca capacidad expansiva, es decir, que no tiende a aabgss c

volumétricos o de generar presidimodificarse las condiciosede humedafibidem 201Q.
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Figura 27. Difractograma deayos x danuestradetobablanca

La figura Z preentael difractogramade latobablanca, mostrando tener mayofasesgue latoba
café; ambas muestran una gran cantidadudezo identificada con eDJPDF 46-1045 siendo el
compuesto mayoritaritambién muestrka sanidina cmo enla café. Sin embarga,diferencia de la
toba café, se aprecian otros minerales conandatoclasadentificada cora tarjetaJPDF 76-0742.
Dentro de los primeros an@d se identificda montmorillonita calciceen el angulo® comoel

mineral acilloso expansibleepresentativo de dicha muestra.

72

CON



AESTUDI O DEL EFECTO CONSOLI DANTE DE UN ALCOXI SILANO REFORZADO
APLI CADO SOBRE TOBAS VOLCCNICASO

Al tener identificado la montmorillonita calcica dentro de esta toba, se puede concluir, segun la
bibliografia, que la muesticuenta con uno de los minerales arcillosos mas exparnsinlesmedad
catalogados (Besin 1988) lo que le confiere a este tipo de toba, una mayor facilidad para generar
cambios al modificarse las condiciones de humedad, lo cual es un rasgo neégativoGar posibles

fragmentaciones del material dependiendo de la humedad en la oqueaete

Ya que ambos especimenes de toba volcanica son representaciones de la misma familia conocida
comolgnimbrita Cantera ambos contienen los mismosnerales B su composicion. La variacion
mas importantele dichagobasse refejaenla presencia de lamontmorillonita calcica como uno de

losfilosilicatos conmayorcapacidad expeivapresenteen latobablanca

73

CON



AESTUDI O DEL EFECTO CONSOLI DANTE DE UN ALCOXI SILANO REFORZADO
APLI CADO SOBRE TOBAS VOLCCNI CASO

4.1.2 Morfologia de la toba volocéca

El analisispetrograficopermitié identificar el porcentaje apximado de matriz y granos presente
empledndoséa comparacion visual por cartas comparativas; en dicho andlisis se determiné que la

muestra café se compone de alrededor de 60% diz mdh% de granos

La matriz es de color café claro hasta café rojiza, inhomogénea, con algunas zonas méas oscuras
producto de oxidacién (Fig82 Los granos son cristales de tamafios que vanldea@ta 03 mm

de tamafio, y ocasionalmente algunos festdes de hasta casi 1 mm de tamafio. La figdra
muestra la misma imagefe la figura 9, pero con ayuda de la luz polarizada reconoce que los
principales cristales son plagioclag®yg) y cuarzs (Cz), ademas de pocdsldespatos alcalinos

como la dbita y algunos minerals opacos.Se reconocéos cristalessituadosdentro de una matriz

vitrea (M) que aparece opaca bajo la luz polarizada.

Figura 28. Petrografia de toba café vista con luz natural
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Figura 29. Petrografia de tba café vistacon luz polarizada

La petrografia de la tokdalanca, por otro lado, se determiné su porcentaje de aproximacion alrededor

de 70% de matriz y 30% de granos, segun la serie de imagenes tomadas en el microscopio y las cartas
comparatias. La matriz es delor crema claro hasta rosada, poco homogénea, y con menos poros
visibles en comparacién con la muestra delta @fé (Fig.30). Los granos son cristales de tamafios

que van de A hasta 03 mm de tamafo, y al igual que en lagstia anterior llegan aaecer algunos
fenocristales de hasta mas de 1 mm de tamafio. En la3ijgeaobserva la imagen con ayuda de la

luz polarizada, donde se reconoce que los principales cristales son cuarzo (Cz), plagoldases

de feldespatoslcalinos (sanidina), ylgunos minerales oscuros muy pequefios, asi como algunos

minerales opacos ferromagnesigragzarecen aisladamente.

Debido a la gran cantidad de matriz, la textura de la roca es s@igrtadg lo que significa que los
cristalesestan embebidos en la matsin contacto entre ellos; al tratar con este tipo de materiales
ceramicos, la importancia en identificar la colocacion de los granos en la matriz, puede llegar a ser
vital para conocer el nivel de cohesion interno de un cecaryécque, si los granog £ncuentran

muy separados a la matriz, existira una menor cohesion en el material y por ende, tendera a sufrir

mayor fragmentacién como consecuencia de algun imflaata & al., 2021).
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Figura 30. Petrografia de tobalbncavista con luz natural.

Figura 31. Petrografia de tbablancavista con luzpolarizada
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En resumen, los minerales encontradwsaboran los resultados obtenidos por la difraccién de rayos

X, la mayoria de las imagenewgraronlos granos de plagioclasas como los cuarzos y feldespatos
como la sanidinaEn cuanto a la morfolgia y posicionamiento de los granos a su matriz, no se
observan separaciones que pudieran generar defectos morfoldgicos, ademas, que las petrografias
obtenidas muestren este embebimiento de los granos en la matriz permite aseverar que su acomodo y
posicibnmineraldgica les confiere a ambas tobas la cohesi@sasa para fungir como un material

ceramico.

Los resultados de la petrografia y de la difraccion de los raymsmAiten ver queaunge las fases
mineraldgicas reconocibles en los difractogramas son muy parecidas, teniendo al cuarzo como fase
principal, seguido deds sanidires (plagioclasas), bajo el microscopio se ve claramentestaa
mejor desarrollados (cristalizados) los cuargndatobablanca, mientras que en tfabacafé los
cristales deds sanidias sonmasgrandes. Un aspecto muy impot&ry que le da la diferencia de

los colores a las rocas estudiadas, es la presencia de minerales arcillosos distribuidos ieryla matr
que son relativamente frecuentes etolaacafé, mientras que en taba blanca son practicamente
inexistents. La mezch de una matriz vitrea junto a los minerales arcillospwe¢titay causan las
tonalidades cafénarones de ldobacafé, lo cual es igualmente visible bajo el microscopio, ya que
mientras en laanterablanca la matriz es totalmente vitrea y homogéngaréze opaca (negra) con

luz polarizada), en liba @fé es muy heterogénea con microcristale cuarzo, sanidiy fraccion

arcillosa dentro de la matriz vitrea
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4.1.3 Densidad porosidady absorcion de humedad
En la tabla 5 se presentan lesultados obtenidos por la prueba realizada en cada tipo de toba para

conocer los datos referentelsrivel de absorcion de humedatknsdad y porosidad dambas

muestras.

Tabla10. Resultados obtenidos en prueba de absord®humedadjensdad y porosidadie toba.

TOBA ABSORCION (%)  POROSIDAD (%)  DENSIDAD (g/cn)
TOBA BLANCA 16.34 28.08 1.71
TOBA CAFE 10.69 21.67 2.02

Como se observa, faba blanca resultgerla mas porosa de estos dos especimenes con una diferencia
aproximada del% y, por ende, también es la que mas puede absorber. El resultado de la densidad,
por lo contrario, se muestra a la cantera café como lalemss; estos resultados van de acuerdo con

los resultados obtenidos por Lopez Doncel et al. (2016)
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4.2 CARACTERIZACION DELAS NANOPARTICULAS Y DE LAS SOLUCIONES
CONSOLIDANTES

4.2.1Morfologia y composicion quimica de laanoparticulas de silice

A continuacioén, se presentan las imagenes obtenidas en el microscopio electrénico de barrido para

obsevar la morfologia y tamafio de las nanoparticulasilde obtenidas.

| a) T

Figura 32. Imagenesle nanoparticulas de silicebtenidas por MEBnostradas a a) 4300Xy b) 20,000 X

En la figura32 a) se observan las nanoparticulas de silice obtenidas por el método Stober mencionado
anteriormente. En estas imagenesapeeciala morfologia semiesférica de las naaxdftulas,
posiblemente por el catalizador didreato de dibutil estafio que permite formar este tipo de esferas,

a diferencia de los catalizadores aci@tdslalgo, 2018.

En la figura32 b) se muestmalas nanoparticulas obtenidesn mediciones de algias esfergsen

base a esta y otras imagenes obtenidas en diferentes locaciones de la muestra observada se obtuvo un
promedio en el tamafio obtenido, dando como resultado un tamafio den24ox. Resultado
beneficioso para el tamafio danoparticulas quee esperaba ya que, esta fue la razércégpepor

la que se propuso la variacion en cuanto a las relaciones molares de los reactivos utilizados, a
diferencia de los propuestos por el método Stober que han mostrado obtener nalaspecticu

dimensionesnayores.

Luego de analizar en mayor profundidad las nanoparticulas obtesédabservé un fenémeno de

aglomeracion inusual en estas nanoparticulas; esto es apreciado en |83idorale se puede
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observar como se van afilando entre ellas como cadepatek en un area cuadrada. Esta manera de

aglomeracion ha sido estudiada e identificada anteriormente.

Existe una gran diversidad de estructuras de nanoparticulas de silice, pudiendo diferenciar dos grupos
bastante representativos cuando se empleaedasivos propuestos en esta investigacion, aquellas

gue presentan una estructura tridimensional, ctamestructuraMCM-48 (estructura cubica), o
bidimensional coméa MCM-41, las cuales presentan una estructura hexadawstructura cubica
MCM-48lograacomodarse cuando se conforman nanoparticulas con dimensiones entre 50 y 300 nm;
a diferencia de la estructura hexagonal que usualmente se conforma de nanoparticulas con
dimensiones menorégspinoza2015).

SElI  20kV WD11mm
D

Figura 33. Imagen de aglomeracion de las nanoparticaesilice con
estructura cubica.
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Para lograr caracterizarmlaterial en cuestion también se realiz6 el analisis por EDS para identificar
los elementos que componen las nanoparticulas obteRidlée figura34 se observa edspectro de

EDS que confirma la presencia dexigeno y silicio Unicamente en la composicidéde las
nanoparticulas elaboradas en el estudar ende se confirma la composicién quimica para su
utilizacion en el consolidante NANDS. Tambén se identificé el porcentaje en peso de cada
elemento, siendo sllicio un 64.92% y ebxigenoun 35.08%

El estudio por EDS también fue de importancia para conocer si se eliminaron por completo los
solventes de la solucion de nanoparticulas, ya qoetéepor un tratamiento térmico para eliminar
dichos residuos que pueden ser perjudiciales a ladeceapleael consolidante en la piedra.

S

Intensidad

L L L N LI S B B B e [ B B B B B B B S N B B e B i B e e e |

2 4 i ] 10 12 14 16 18 A

Energia

Figura 34. Especto de EDSde las nanoparticulas de silice obtenidas
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4.3CARACTERIZACION DE LOS CONSOLIDANTES FRMULADOS

En el siguiente apartado se presentan losteefng obtenidosle la caracterizacién de lggles
denominadoscomo NANGTS y PDMSTS. Se describen losiémpos de gehcién de cada
consolidantgara formar ehlcogé y por ultimo el xerogel ademasie presentamagenesobre el

nivel defragmentacién de cada xerogel

4.3.1 Tiempo de secado de gelesvaluacion visual de la fragmentacion

La forma ercomo trabajal consolidante una vez que leslventeson evaporados del sistema es un
acercanmgnto que permite conocedro funcionaé dicha solucion dentro de la piedséeendo uno de
los pardmetros méas importantes el tiempo de gelacion de la solucion para foafcaged en el
interior poroso, y después, el nivel de fragmentacion o craquedbderdgel ante las diversas fuerzas
de contraccion cuando se evaporan por capilaridad dichos solventes.

Después de dejar los consolidantes NAN®Y PDMSTS en sus vasae precipitado sellados con
Parafilm perforado por pequefias aberturas se detecti qarsolidante NANGT'S tardé 3 dias en
gelificar por completo, mientras que el PDMS tard6 hasta 5 dias para crear el gel esperado. Se
obtuvo una diferencia a consided® otros estudiosomoKsinopolou et al. (2016ponde reportan

gue cuand seemgdeael DBTL como catalizador entre el 1 y el 2% en relacién con la cantidad
empleada de TEOS, la gelificacién tarda Unicamente dosktissdiferenciale gelacion dambos
gelespuede deberse a la cantidad de aditivo afiadido en cada uno, sidnasaidianie contd con

1.5% de ranoparticulagn sucomposicion el consolidante PDMSS poseia 20% de polidimetil

siloxano, lo que podria expérla prolongacion de 8ias nés en formar el alcogel

Una vez formados ambos geles se mantuvieron en el horno a 80°C y se mantuvieron en observacion
cada hora hasta 5 horas como lo plant&amozalndart (2013) para conocer el nivel de
fragmentacion de dids geles Como era de esparse, el consolidante caolidimetil siloxano le

confirié al consolidante una mayor flexibilidad y por ende, fragtn@micamente en 3 partes después

de las 5 horas totales, a diferencia del consolidante con nanoparticulas que, aunque tampoco sufrié
una gan fragmentacion, siraquel6(agrieb) en mayor medida; tales datos son de utilidad para ser
relacionados en la evaluacion de las muestras consolidadas y afirmar si realmente el nivel de

craquelado es indicativo 0 no de una correcta consolidacionmeréi de la piedra.
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En la figura B se observan las imagenes de los gdieNO-TS (fig. 35¢c y d)y PDMSTS (fig. 35
ay b)después & la evaporacién a temperatura ambiente y 5 horas después del tratamiento térmico.

Figura 35 Alcogelesy xerogeles formados) Consolidante PDMSS 5 dias después de secado. B) Consolidante
PDMSTS después de 5 horas en tratamigétmico. C) Consolidante NANTS 3 dias después del secado. D)
Consolidante NNO-TS después de 5 horas en tratamiento térmico

De acuerdo comMeléndez (2017y Salazar Hmandezet al. (2010), el poder consolidante de la
solucién no puede ser tan eficiente Issecar fragmenta demasiades importante mencionar que
cuando se evaporan los solventes las diferencias en la evaporacion por capilaridad hacen que el gel
se fragnente, como cualquier consolidante comercial eficiente, sin embargo, estos autores afirman
gue, si la fragmentacion es considerablemente alta, la consolidacion no se efectuara correctamente
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Figura 36 a) Consolidante NANO'S b) Consolidante NANGILICA obtenidgor Ksinopolou (2016).
Fragmentacion de ambos consolidantes después deaS bo el horno a 80°C

Como se puede observar en la fig8éaa), el conslidanteformulado en esta investigacion por el
precursor TEOS y las nanoparticulas de silice como aditivo si tuvo una fragmentaorda pero

a diferencia de otros consolidantes con esta formulacodno lo fue etonsolidanteelaborado por
Ksinopolou (2016)fig. 36 b), estéfragmenté en menor medida después de las 5 horas transcurridas
por el tratamiento térmico. La diferencia de estos consolidantes se basa desde la relacion molar para
la sintesis de lasianoparticulgs como la proporcion en volumen entre mlecursor y las
nanoparticulas, dando un mejor resultado el consolidante NASI/én cuanto a su fragmentacion.
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4.4 EFICACIA CONSOLIDANTEDE LOS GELES FORMLADOS

En el siguiente apartado smiestrda eficacia del tratamiento realizado en las nesconsolidadas
por el consolidante NANGTS (consolidante a base d&OS y nanoparticulas de silice) y el
consolidante PDMSI'S (consolidante a base d&E@SYy polidimetil siloxano) respaldando con
pruebas andlcas qualetermnaransi las modificacionegue resultaron de las probetansolidadas
muestran un beneficien comparaciércon las prbetas siminguntratamientoPara concluir dicho
apartado se menciona la discusion de dichos resultados parar lesgitosibles inherencias del por
gué se ohtvieron tales efectos

4.4.1 Evaluaion del proceso de consolidacion

Al obtener los dos consolidantes formulados como se especificaron en el capitulo anterior, se decidié
realizar laconsolidaciorde las probetadeterioradapor medio de la inmersion exada wa de las
soluciones consolidanteEstametodologia fuempleada correctamente hasta obtener la absorcion
que cada probeta necesitaba. Efigara 37 se muestral grado de absorcidte cada casolidante

por horaencada una de lgwobetas
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Figura 37. Mililitros absorbidosde casolidanteempleados durante el proceso de consolidaciéioba blanca y café
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Conbaseenla prueba de absorcion realizada al inicio de la investigacion se conocia que el porcentaje
de absorcion de tbablanca era del 16.34% mieasrque el de lebacafé era de tan solo 10.69%.
Considerando los volumenes de cada prolsteobtuvoque las muestras debablanca debian
absorber aprox. 10.43 nll analizar los resultados obtenidos y registrados fguea 3, se observa

que enatobablanca casi se logra la absorcion necesaria del consolidante-PBM& embargo,

con el consatlante NANOTS delos 10.43 mique podia absorbeabsorbié 8.32nl, siendo una

cantidad an considerable para la consolidacion.

En el caso de ltobacdé ese podiaabsorber aprax6.80 ml; los resultados muestran que ambos
consolidantes lograron ser absodsidhasta la cantidad necesaria.

Si bien al notar la cantidad de ml que se absorbieron se podria perlaamqabetas blancas tuvieron
una mayorabsorcién de cada consolidantee realmente la toba café la que logaircarse a la
absorcion necesarianBatabla6 se presenta el porcentaie absorcion de los consolidantes ganla

una de laprobetas

Tabla6. Porcentajede absorciérdel consolidant@or cada probeta € toba volcanica

PROBETAS PORCENTAJE DE ABSORCION LOGRADC
Toba blanca / NANGSI'S 79.76%
Toba blanca / PDMS'S 93.19%
Toba cafd NANO-TS 96.17%
Toba café / PDMI'S 99.11%

La cantidad de microporos presentecada una de las tobas volcasig#luye enla absorciorde
cada tobavolcanica por elloesnecesari@onocercon aiantos microporosecuentan eigada tipo de
toba, ya que estos son lgsedificultan la penetraciondebido a su @quefio tamafio. Dacuerdoa
estudios previos, la toba blanca tiene 8egemas adidad de miroporosque la tobacafé (Lopez
Doncelet al., 2016)Esto explicael bajo porcentaje de absorcién de la toba blanca
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4.4.2Nivel depenetracion del consolidante en probetas de toba

Enlafigura38 se apecian las medidas obtenidas en las probetas consolidadas por la solucién PDMS
TS, mostrandoséa caratransversal de caqaobetg siendo la figur88 a) la toba blanca y la figura
38 b) la toba caféDichas muestras lograron mostrar una penetracidnyd&cm aprox.

Cuando se consolidan materiales pétreos por inmersidagiseapreciar visiblemente la absorcion

por capilaridad de cada probé@razianiet al, 2017) Esto eaun indicador de la posible medida que

las muestras alcanzaron a profundizar desde la superficie hasta el interior pl®batia
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A diferencia de las probetas consolidadas por la solucion NABQlonde no se logré apreciar
visiblemente cuanto consolidante logré penetrar al interior, restignifica que la solucion no
penetrara en las muestrampleadas, pero puede ser un indicador de que la solucién si haya
provocado alguna pelicula superficiqlie se observa etta figura 39 a) y b) quedandoun
taponamiento entre la superficie y el interior de la piedra, evitanddagsmlucion consolidante
penetrara erlos microporos mas internos de la prob&ste taponamiento ocurrié por dos posibles
razones:al producirse una aglomeracion de las nanoparticulas estas fungieron como pelicula
cubriente en la superficie, o bien, el tamafio de nanoparticuléscfuso mayor a los microporos

MAs nanométricos que interconectan en el interior de la probeta.

Esta aglomeraciomue se vdisicamenteen ls caras superficiales de aasbprobetas consolidadas
con NANO-TS tienen relacion con el resultado obtenpor Bisefio 2019), al emfear distintos
porcentajes de nanoparticutiessiliceen sugormulaciones consolidantesencontrando que mientras
mas aumentaba etontenido denanoparticulgsmayor era la aglomeracion en sujme. Esta
aseveraciontambién se la atribuyé a otros resultadosnde afirma queda aglaneracién de
nanoparticulasho permitié que se casolidaa hastalos microporosmas pequefios dda toba
volcénica

Sin enbargo, Gemelli etal., (2021) ha geneadouna buena penetracidiel mnsolidantesdore tobas
volcanicas empleandwanoparculas de #ice en wnaformulaciénal 2%. Su investigaciormuestra
una penetracioanlasprobetasempleadasle hasta m; la diferenciaciorméas nobria ensu estudio
es el uso de nanopartias comercies con dimensionesed0 nmPor lo que s@odia inferir que
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el tamdio de nanopaidulas siguéeniendo un mayor peso dlara de gplicarel nivel de penetracion

enestetipo de formulaciones.

Se realid un registro fotograficgfig. 40), de las muestras consolidadas para hacer una comparacion

con probeta que no poseian ningun tratamiento.

a)

Figura 40. Probetassin ycon tratamientoa) Probetas de control sir
tratamiento b) Probetasconsolidadagpor NANOTS c) Probetas
consolidadas por PDM$S

Las muests consolidadas por ebnsoidantePDMS- TS, muestran un ligero oscurecimientolan
superfties es mucho mas notori@ canbio cromatico provocado en las muestras tratadas por la
solucion NANQTS, donde sebservaesta posible pelicula superfigiabta diferenciacion cromatica
solo se aprecia en la cara superficial de las probetas y seara@sts una pelicula blanquecina que

tapa alguno de los macroporos mostrados en la superficie de dichas caras.
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4.4.3 Evaluaciéomorfoldgicade las tobapor microscopio electronico de barrido

Lasimagene®btenidas poel microscopielectrénicode barrilo se presentaen lafigura4l, en la

cual seobservda morfologia de laobacafé a 3X endistintos procesos de la metodologia.

kV WD13mm SS50 x35 -IDkV WD12mm SS50 x35

C) kV  WD12mm §S50 x2,000  10pm  — d) <V  WD12mm 8850 X35
A CAFE CON SALES

OkV WD11mm  S§50 500um

Figura4l. Imagenes por el MEB de toba café. a) Muestra de control b) muestra degradada c) acercamiento de &l im:
estrato pétreo con sales de sulfato de safliouestra consolidada con NANTS y e) muestra consolidada con PDVIS
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Lafigura4la)presenta la muestra de control (sin tratamiee&igoresenta una matriz con superficie

irregulary con ciertos granos de cuarzos, siendo el mineral mayoritario en estas muestras.

En lafigura4l b) se puede observar la misma matriz, esta vez mostrandose un poco mgadksgre

con ciertas separaciones entre los mismos granos y la matriz. Posiblemente por el efecto de las sales
dentro del material poso, que si bien, al entrar en contacto las sales con el material pétreo interno,
esBspued@& comenzar a crear aberturas emoeos, o inclusive, entre los granos mas grandes y la
matriz (Siesg@smund 2010). Para poder identificar si realmente son lasssdds que estaban
produciendo esta separacion percibida en la imagen obtenida, se aumento6 en la misma imagen a 2000
X para icentificar la composicion y morfologia de esa zona.

Lafigura4l c) muestra untassalesde sulfato deodioen el inteior. La figura4l d) muestrda toba

café consolidada por la solucion NANKE, en esta imagen sequle apreciar una similitud con la
figura 41 a) de la muestra de contrdbnde aldn no se encontraba degradpdege apreciarse el
material nds compacto que lfigura 41 c) donde se encuentra disgregadafidyara 41 e) refleja la
micrografia tomada por lanuestra consolidada con PDMS, la cual refleja una cohesion del
material poroso bastante parecida a la percibida piiguea 41 d) por lo que eresta toba no se
observan diferenc&importantes entre las dos muestras consolidadas con los dos distintos
consolidantes.

Para confirmar la gsencia de sales de sulfato de seditafigura42 c) serealizéunanalisisquimico
por EDS (fig. 2).
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Figura 42. Especto EDSde la muestra de toba con sales de
sulfato de sodio.
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OkV WD14mm  SS50
A BCA CON SALES

:ow WD14mm  SS50 %800 20um  — ’kV WD12mm  SS50
RA BCA CON SALES —

\‘{V . WD12m.m 5550 . x6.5 lziJ(J.pm
Figura 43. Imagenes por el MEB de tolbiéanca a) Muestra de control b) muestra degradada c) acercamiento de la ima
al estrato pétreo con sales de sulfato de sadljonuestra consolidada con NAN y e€) muestra consolidada con PDWVIS
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La figura 8 presetamuestragasimagenegsie latoba Bancg comenzando por lmuestra estandar

en la figurad3 a), donde, al igual qubacafé, se muestra la mattia poco irregulapero compcta

la figura 43 b) fue tomada de la muestra de cantera blanca cos, salaque en la microscopia
electrénica no se logra apreciar en graedida la disgregacidn o separacion de la matriz como en el
caso de la cantera caffsto probablemente porque la toba caf@&sdensa que la blanca, por ende
la disgregacion esasnotoria en la caf@ue la toba blanca que muestra mayor porosidadnome
cohesion interndPara identificar las sales, al igual que el caso antegdomé otra micrografizon
800 X, donde se aprediaalgunas sales en menor tamalids, filamentos alargados corresponden a

los aluminosilicatos y las concentraciones en gaigbnforman las sales del sulfato soédia. 43
C).

La figura 43 d) corresponde a la muestra consolidada con NASQen este caso, la muestra se
percibe muchanascompacta que comse percibe en la imagd8 b) donde se habia degradado por

las sales iducidas, aunqualinse aprecian algunos huecos seguramente por el nivel de porosidad tan
alto de esta tobdor ultimo, la figura 43 e) corresponde a la muestra consolidada con RD®IS
dondeen este caso, el nivel de cohesién en el sustrato se penciimromascompacto que en la
imagend3d) a pesar de que ambas imagenes son la misma toba volcanica, por lo que probablemente

el consolidante PDMS'S cohesind en mayor medida la toba blanca.

En conclusién esta prueba permite observar naorfologia del mateial para identificar la
disgregacia de la tobal deteriorarsg la conpactacion una vez congiada, sin embargta técnica
no puede asegurague la probeta haysido consolidada correctamente
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4.4.4Resistencia a la compresion uniaxial

Una vez relizado la evaluacion de resistencia a compresion uniaxial se obtuvieraslditados de
las tobas blanca y café como probetas de control, es decir, las probetas que ayudaron a conocer la

resistencia de ambas tobas volcanicas sin ningun tipo de altezacsdrcomposicio(fig. 44).

Figura 44. A) Probeta de toba café en la maquina universal para la pasbcompresion uniaxial.
B) Probeta de tob&lancaen la maquina universal para la prugbde compresién uniaxial

Como se pede observar en la Tablala tobacafé tiene una resistencia mayor a la cantera blanca
por un poco mas de 4 MP2e realizé la misma prueba de resistencia de compresionaln@ero

esta vez, después de losiclos de cristalizacion de sales a las fueron sometidas las muestras

Tabla7. Resistencia mmedioa la compresioruniaxial de la toba blanca jobacafé

PROBETAS RESISTENCIA (MP a)
Promedio de probetas blancas 14.17+1.2
Promedio de probetas cafés 18.53+1.4
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Tabla8. Resultados obtenidos de la resistereia compresiomle latobablanca ycafépreviamente deterioradas.

PROBETAS RESISTENCIA (MPa)
Promedio de probetas blancas 12.19+0.4
deterioradas
Promedio de probetas afés 13.25+0.5
deterioradas

Los resultadosn la tabléB muestrargue en ambas tobas la resistencia mecénica disminuye debido
al deterioro provocado en el interior por las sales cristalizadas. La&olcaliajéinicamente 2 MPa

de resistencia mieras que la café bajo casi 6 MPa. Probablemente por ser mas densa y compacta,
las sales rompen una mayor cantidad de canales portesosityan por ocasionar mayor dafio, y, por

ende, le confiere una menor résigxia mecanica.

Enpromedio de cada tipo debm, la resistencia obtenida a la compresion uniaxial sigue siendo mayor
en el espécimen café, a diferencia de la toba blanca que sigue mostrandose menos resistente.
Inclusive, en la microscdp electrénica de barrido se logré observar una mayor disgragatita

toba café que en la toba blanca, después dkdiotos de cristalizacion de sales.

Posterioml tratamiento de consolidacion efectuado en ambas tobas volcanicas, corstdsaloses
formuladasse evald nuevamentsuresistencia & compre#n. Los datos obtenidos se presentan a

continuacion en las tabl&sy 10.

Tablall. Resistencia promedila compresiorde las probetas blancas consolidadas.

TOBA BLANCA RESISTENCIA (MPa)
Promedio de probetas consolidadas co 11.80+3.1
NANO-TS
Promedio de probetas consolidadas col 16.15+2.9
PDMS-TS

95

CON



AESTUDI O DEL EFECTO CONSOLI DANTE DE UN ALCOXI SILANO REFORZADO
APLI CADO SOBRE TOBAS VOLCCNICASO

Tabla10. Resistencia promedmla compresiorde las probetasafésconsolidadas

TOBA CAFE RESISTENCIA (MPa)
Promedio de probetas consolidadas co 23.05£3.1
NANO-TS
Promediode probetas consolidadas col 26.04+£3.2
PDMS-TS

Tomando en cuenta los resultados obtenidos en los 3 exdmenes de resistencia a la compresion
uniaxial, se puede observar que efectivamente el consolidante-FBN§ro devolver la resistencia

perdich e incluso aumentar la resistencia inicial; este resuiadebe a los enlaces creados por el
polidimetil y los tectosilicatos de la toba, ya gelepolidimetil siloxano otorga una resistencia
mecéanica una vez que logra los enlaces necesarios en elamaééreo Sn embargo, es muy
importante las diferenciaciones gse tenenen cada tipo de toba; ya que el mismo consolidante no
funcioné igual en las dos tobas estudiadas. Si bien no se cuentan con diferencias muy fuertes
mostradas en su composicidénneraldgica, ya que provienen de la misfamilia de lacantera
ignimbrita, si se cuentan con diferenciaciones muy marcadas en cuanto a su porosidad, densidad y

tamafios de micro y macro poros.

Para representar graficamente el cambio de la resistenciB@&ddas probetas después los procesos

explicados y después de cada tratamiento consolidante se presentan Kbfigura
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Resistencia a la compresion uniaxial
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Figura 45. Resistenciaa la compresiéruniaxial deprobetas de controtlegrachdas yconsolidadas

La presencia de los consolidesiten el interior de las probetas lograron conferirlas de una mayor
resistencia mecénica, a excepcion de las probetas blancas tratadas con el consolidart&SNANO
estas probetas poseiamauresistencia de 14.17 MPa, al deteriorarse estas bajaron un dl48éry
tratadas con el consolidante NANKS volvieron a bajar a 3%; es posible que este resultado tenga
que ver con la relacion de las sales inducidas en las probetas y su interaceisie comsolidante,
considerando que esta es la toba mas porosa dspecimenes tratados, y por el aumento de peso
en ambas tobas en cada ciclo, se conoce que la toba blanca fue la que mas peso gaoitles los

de sales, por lo que es la toba blalacque debié poseer mayor cantidad de cristales de sales en su

interior.

Al tener este resultado en la compresion uniaxial es pasifeddr que los cristales de sales no
permitieran que se crearan los enlaces suficientes para conferir una mayor cohesidtegor eld
las probetas blancas, a diferencia de la tob& cafi este mismo consolidante que si aumentd su

resistencia mecanica.

Sobre el consolidante PDMES, este permiti6 aumentar en ambas tobas volcanicas la resistencia
mecanica, empezando por larda, esta aument6 un 13% mientras que en la café se aurastao

un 40%; al igual que con el consolidante NANIS se obtuvo un resultado superior al tratar la toba
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café, que a la toba blanca; por lo que la hipétesis de que la porosidad, y la interacci@miigald c

de sales con el consolidante empleado tengavgucon los resultados obtenidos, se refuerza.

Porotro lado, bmandocomo referencia el resutta obtenido poPérez(2017),sus resultados en la
compresion niaxial varian al tréarse de un silicato de etilo singun aditivo, el cualno marcé
ningunamejorianotoria en dicha prueba al trabajar con umolidimetil siloxano como base de
consolidanteéste geneds un decrenento en laesistencia lacompresidruniaxial, debido a que la
silicona en un porcentaje alto genera fragilidad en eniagtporende, s posibleafirmar que el uso
del polidimetil en un 28 cano seusod en el consolidanteDMS-TS dé presente estudio, genera

beneficios significatios enla resistencia a la compresion uniaxial.

4.4.5 Resistencia al deterioro por sales de sulfatos

La figura46 muestra la cantidad de ciclos totales que resistié cada una de las tobas antes de mostrar
alguna fragmentacion o disgregacion en el sustrato pétreo. Esta prueba fue realizada para conocer su

resistencia de las probetas de control, es desiprobetas sin ningan tratamiento realizado.

Cantidad de cicloresistidogle sales deadatoba

volcanica
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Figura 46. Cantidad deciclos de sdes resistidos por lasobasblanca y café.
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Como se puede ver en la figurd, #a toba café resiste mas ciclos de sales que la toba blanca, la toba
cdé se satura muy rapido dales pues estas se muestran antes en la supguieie kb toba blanca,

sin embargo, el que se muestren en superficie no parece ser un indicador deolaedt por
fragmentarse, pues la blanca que nunca se mastEuperficie blanquecina por dichas sales, terminé

por fragmentarse 2 ciclos antes que laeancafé.

La figura &4 muestra el aspecto fisico de cada una de las probetas después de 5 ciclos de sales de
sulfato de sodio, para este momento, las blancas gacontraban desmoronandose superficialmente

y con algunas grietas en ciertas caras. Lalsgias cafés se veian extremadamente saturadas de dichas
sales pues se veian con una gran cantidad de polvo blanguecino en la superficie, sin @iminargo,

se e&esmoronaban ni fragmentaban, hasta dos ciclos después.

Figura