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Este trabajo se presenta como la segunda parte del estudio del conjunto artisticode  * Dpto. Pintura-Restauracion.

estucos-marmol del Palacio del Congreso de los Diputados de Madrid. El objetivo K/lac;",tgd de Bellas Artes.
. , . . . . adarid.

es reallzar un gxamen técnico de los estucgs-marmol de los cuatro ESCI’ItOI’.IOS delPa-  suteniode Miscroscopia y

lacio. El estudio se basa en numerosas micromuestras tomadas de los mismos: es- Citometria. Universidad

tudio morfoldgico de particulas individuales mediante microscopia 6ptica (MO), Complutense de Madrid.

microscopia electronica de barrido (MEB) y microscopia electronica de transmision

(MET); anélisis elemental mediante microanalisis por dispersion de energia de rayos  gcipido: 21/11/05
X (DEX) con MEB y MET e identificacion cristalina a partir de la difraccion de electro-  Aceptado: 16/01/05
nes (DE) con MET. Se ha comprobado la existencia de un yeso de gran finura y pure-

za. Los pigmentos utilizados son mayoritariamente tierras naturales amarillas, ocres,

rojas y verdes; se presentan los resultados relativos a la identificacion de algunos

ejemplos.

Palabras clave: estucos, marmoleado, materiales artisticos, Congreso de los Diputa-
dos, microscopia optica, microscopia electrénica.

THE MARBLE STUCCOES INTHE PALACIO DEL CONGRESO DE LOS DIPUTADOS
(THE HOUSE OF COMMONS) IN MADRID. PART II: TECHNICAL STUDY OF THE
FOUR CHAMBERS

This paper forms the second part of a study on the artistic group of marble stuccoes
in the Palacio del Congres de los Diputados in Madrid. The aim is to carry out a tech-
nical examination of the marble stuccoes in the four chambers of the Palace. This
study was based on numerous micro-samples which were taken: individual particle
morphology using optical microscopy (OM), scanning electron microscopy (SEM)
and transmission electron microscopy (TEM); elemental analysis through microanaly-
sis using x-ray diffraction (XRD) with SEM and TEM and crystallographic identifica-
tion using electron diffraction (ED) with TEM. The existence of a very fine high-grade
plaster was confirmed. The pigments used were mostly of natural origin such as yel-
low, ochre, red and green earths; the results relative to the identification of some ex-
amples are presented herein.

Key words: stuccoes, marbling effect, artistic materials, Palacio del Congreso (House
of Commons), optical microscopy, electron microscopy.
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Introduccicn

El arte del yeso en Espafa tiene una notable tradicion; los ricos terrenos yesiferos han propor-
cionado desde tiempos antiguos material de buena calidad y, consecuentemente, su extrac-
cion y preparacion son conocidas sobradamente desde antafno. Pero, ademas, el yeso se pre-
senta de forma sistematica en el campo artistico: desde material de modelado o vaciado
hasta componente importante en procedimientos pictéricos, sin olvidar su presencia en la ar-
quitectura hispanay en obras murales; asi, son numerosos los testimonios de yeserias y estu-
cos, especialmente en la zona central y meridional de la Peninsula.

Como ya se ha sefalado en la Parte | de este trabajo, dentro de las numerosas manifesta-
ciones artisticas que tienen como principal componente el yeso, los estucos-mérmol constitu-
yen un importante grupo, que ha convivido junto con las grandes técnicas artisticas murales,
si bien relegado, generalmente, al &mbito de las artes decorativas. Constituyen uno de los tra-
bajos artisticos més complejos de los yesos, permitiendo imitar a la perfeccién superficies de
méarmol sin necesidad de la pintura. La técnica se manifiesta en todo su esplendor fundamen-
talmente a partir de la admiraciéon renacentista por los marmoles romanos, y posteriormente
debido al gran desarrollo que experimenta la arquitectura suntuaria francesa en el S. XVl y el
gusto por los materiales nobles; se trata, en general, de ofrecer una apariencia lujosa a bajo pre-
cio. Comienza asi uno de los periodos de mayor auge del estuco-méarmol, ya que ofrece la po-
sibilidad de emular a la perfeccion las ricas superficies marmaéreas, reproduciendo fielmente
el grano, veteado vy brillo, ademas, con un material como el yeso, abundante y barato.

La gran diversidad de los yesos y su preparacion -por un lado-, asi como la dispersa docu-
mentacién sobre los numerosos materiales, procedimientos y métodos de preparacion anti-
guos, hacen dificil establecer una metodologia precisa en relacion con los procesos de elabo-
racién tradicionales, de inestimable valor para llevar a cabo un posible estudio de estos trabajos.

Existen numerosas variaciones del método de elaboracién de estos estucos. De forma ge-
neral (Lade y Winkler, 1960), el proceso se inicia mezclando el yeso hemihidrato con cola y otros
aditivos; se separan varias partes de la masa total, que se colorean con pigmentos segun los
colores del marmol que se pretende imitar. Seguidamente, para representar el veteado se
prepara una pasta fluida del yeso con los colores de las vetas dominantes, se practican unas
hendiduras en las masas y se vierten los colores del veteado. Se cortan trozos de cada masa
a modo de rebanadas de 7.5 a 10 mm de espesor y se aplican a la pared. Se suele empezar por
la masa de tonalidad més clara, después se continla por las intermedias para terminar con las
oscuras. Una vez hecha la aplicacion se repasa la superficie con cuchilla para dejarla plana y
seguidamente se aplica pasta fluida de tono intermedio, procurando que los poros queden bien
cerrados. A continuacion se sigue frotando con més pasta en humedo con ayuda de brocha y
espéatula de madera. La parte final del trabajo consiste en frotar repetidamente con piedra pé-
mez hasta dejar una superficie bastante compacta. Estas operaciones son de especial impor-
tancia, ya que permiten que la superficie quede totalmente sellada (imitando la superficie com-
pacta del marmol). Una vez seca, se frota con aceite de linaza, se encera y abrillanta. Esta
descripcién se basa en las indicaciones de D. Ramon Pasqual Diez (1785), autor de uno de los
manuales méas conocidos que se ha escrito sobre este tipo de trabajos, en la actualidad refe-
rencia indispensable de cualquier investigador.

Desde el punto de vista cientifico, el andlisis y caracterizacion de los materiales constitutivos
de estos estucos puede ser abordado con diferentes técnicas analiticas e instrumentales, des-
arrolladas en la actualidad con éxito para el estudio de otros materiales artisticos. En este senti-
do, la microscopia ofrece grandes posibilidades, ya que permite conocer numerosos datos so-
bre la naturaleza y caracteristicas de los materiales empleados. La microscopia 6ptica (MO) y
microscopia electréonica de barrido (MEB), junto con técnicas microanaliticas, normalmente es-
pectrometria por dispersion de energia de rayos X (DEX), se vienen aplicando desde hace tiem-
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po con excelentes resultados para la caracterizacién de materiales pictéricos, principalmente de
naturaleza inorganica; por otro lado, y mas recientemente, la utilizaciéon de la microscopia elec-
trénica de transmision (MET) ha supuesto una interesante alternativa para el estudio de estos
materiales en estrato pictérico (Barbay col., 1995; San Andrés y col., 1997). Se trata de una téc-
nica mas precisa, que permite el estudio individualizado de cada uno de los componentes de
un determinado estrato, mediante el microanalisis cualitativo y cuantitativo por DEX'y, espe-
cialmente, la determinacién de su estructura cristalina por difracciéon de electrones, lo que per-
mite una completa y exacta identificacion de particulas individuales en muestras, ademas, de
muy pequeno tamano, dato de especial interés cuando se aborda el estudio de obras artisticas.

Este trabajo constituye la segunda parte del estudio de los estucos-marmol del Palacio del
Congreso de los Diputados de Madrid; en concreto, se presentan los resultados relativos al
examen técnico de los estucos en los cuatro pequefos gabinetes adyacentes al Salén de
Conferencias: Escritorio de Conferencias de Prensa, Escritorio de Lectura de Prensa, Escrito-
rio de la Constitucién y Escritorio del Reloj. El estudio se apoya fundamentalmente en el em-
pleo de las técnicas microscopicas antes citadas, destacando los valiosos datos a los que la
MET permite acceder en cuanto a la exactitud de los resultados (San Andrés y col., 2001).

Metodologra

Para realizar el estudio propuesto se han extraido un total de 23 micromuestras de los estucos
que cubren los cuatro pequenos escritorios. El nimero, asi como el criterio de seleccion, ga-
rantizan un completo examen de toda la gama cromatica de los morteros, incluso los diferen-
tes matices dentro de un mismo color. En general, los estucos imitan marmoles grises, azules,
tostados y verdes, todos ellos en distintas tonalidades; asi, por ejemplo, se pueden apreciar
desde cremas muy claros hasta ocres amarillos, verdes palidos y otros practicamente negros,
rojizos y tostados oscuros.

Como aspectos de mayor interés de este estudio se pueden resaltar el examen morfolégi-
co de las particulas (MO, MEB y MEB-FEG) y microanélisis por dispersion de energia de rayos
X (DEX) en MEB y MET, asf como la identificacion de la estructura cristalina por difraccién de
electrones (DE-MET). Los datos a los que es posible acceder tras este estudio técnico estan
contribuyendo a la caracterizacién de la naturaleza y propiedades morfoldgicas y estructurales
de los estucos. En este trabajo se presenta una pequena parte de los resultados obtenidos,
referidos basicamente a la identificacion de los pigmentos mas representativos que se han uti-
lizado para colorear los morteros. Asimismo, se hard mas énfasis en los resultados puntuales
a los que se ha podido acceder mediante la difraccién de electrones de algunos de ellos.

Condiciones de trabajo

Para el estudio con luz visible se ha empleado un microscopio de polarizacién, marca ZEISS,
mod. Jenapol. Esté equipado con sistema de epi-iluminacion y luz transmitida, asi como con
cuatro objetivos de 32X, 100X, 220X y 500X para cada tipo de iluminacion. El equipo esté pro-
visto de dispositivo de microfotografia, marca ZEISS, mod. MFAKS24 x 36 AUTOMATIC. Como
instrumento de apoyo se ha contado con estereomicroscopio, marca ZEISS, mod. Citoval 2.

En MEB se han utilizado dos equipos de la marca JEOL; por un lado un microscopio Field
Emision Gun (FEG) modelo JSM 6335F, con una resolucién de 1,5 nm a 15 kV y 4 mm de dis-
tancia de trabajo. El segundo equipo es un modelo JSM 6400; tiene una resolucion de 3,5 nm,
a una distancia de trabajo de 8 mm. y 35 kV y lleva incorporado un espectrémetro de disper-
sion de energia de rayos X, marca OXFORD, mod. INCA, con detector de Si(Li) y resolucion de
138 eV a 5,39 keV.
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Fig. 1. Imégenes con luz visible
(estereomicroscopio).
Muestras sin incluir. Escritorio
de Conferencias de Prensa.

a) y b) Estuco ocre amarillo.

c) y d) Estuco gris (veta de tono
medio).

Para MET se ha empleado un microscopio electrénico de transmision marca JEOL mode-
lo 2000 FX con una tensién de aceleracion de 200 kV. Estéd equipado con un portamuestras de
doble inclinacion (hasta un maximo de +45°) con un desplazamiento vertical de 0,5 mm y una
resolucion entre puntos de 3,1 A. Lleva incorporado un espectrometro de dispersion de ener-
gia de rayos X, marca OXFORD, modelo ISIS, con resolucion de 136 eV a 5,39 keV.

Preparacidn de las muestras
Se ha trabajado simultdneamente con dos tipos de muestras:

e Micromuestras sin inclusion (estereomicroscopio, MEB-FEG), a fin de observar claramen-
te su fractura y caracteristicas topogréaficas con precision. Para su examen con luz visible
(estereomicroscopio) las muestras se observan directamente, mientras que para su estu-
dio con MEB-FEG se colocan sobre un portamuestras cilindrico de carbén con la ayuda de
un pegamento conductor y después se hacen conductoras mediante una metalizacion
con oro.

e Micromuestras incluidas en resina (MO, MEB y MET), en las que el estudio se realiza a
partir de una seccioén de la muestra.

Para trabajar en MEB, se incluyen en una resina de metacrilato de metilo y se preparan en
capa fina sobre un portamuestras del mismo material. A continuacion se hace conductora de-
positando sobre la superficie una pelicula de carbén aproximadamente de 5-10 nm de espesor,
mediante un proceso de evaporacion de grafito en cdmara de vacio.

Para el estudio en MET el proceso es mas complejo, ya que es necesario realizar cortes ul-
trafinos, apropiados a las caracteristicas del equipo: resistentes al elevado contenido energé-
tico del haz de electrones y suficientemente finos para que el haz atraviese la muestra; ademas
estos cortes deben contener todas las particulas de la micromuestra sin alterar. Para ello, se in-
cluyen en una resina epoxidica (SPURR) que relne las caracteristicas adecuadas de fluidez, du-
reza y neutralidad quimica. Se trata de una resina que polimeriza de manera uniforme, es es-
table a las condiciones de trabajo y al haz de electrones y Unicamente contiene componentes
organicos, con exclusion de todo aditivo mineral. El proceso completo comprende las etapas
de deshidratacién, impregnacion gradual e inclusion en moldes de silicona. Los cortes ultrafi-
nos (50-100 nm de espesor) se obtienen mediante un ultramicrotomo provisto con cuchilla de
diamante; se depositan sobre una rejilla (cobre, oro, aluminio, nylon, etc) recubierta con un es-
ter de celulosa (acetato butirato de celulosa) y se vaporiza sobre la superficie una pelicula de
carbon, de las caracteristicas ya descritas.

Resultados y discusidn

Estudio de muestras sin incluir

Como fase inicial del estudio técnico, se han examinado
las muestras sin incluir con luz visible (estereomicros-
copio) y microscopia electronica de barrido (MEB-FEG).
En las Figuras 1-6 se muestran diferentes imagenes de
algunas de ellas con luz visible, que permiten un primer
acercamiento a su examen morfolégico: granulometria
muy fina y regular, asi como una coloracién homogénea
de las masas.
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Fig. 2. Iméagenes con luz
visible (estereomicroscopio).
Muestras sin incluir.
Escritorio de Conferencias de
Prensa. Estuco rojo y amarillo.
a) y b) Veta roja y blanca.

c), d), e) y f) Veta amarilla.

Fig. 3. Iméagenes con luz
visible (estereomicroscopio).
Muestras sin incluir.
Escritorio de Conferencias de
Prensa. Estuco verde oscuro
del zécalo inferior.

a), b), ¢) y d) Veta tono medio.
e) y f) Veta tono oscuro.

Fig. 4. Imagenes con luz visible
(estereomicroscopio).
Muestras sin incluir.

Escritorio de Lectura de Prensa.
Estuco verde oscuro y ocre.

a) y b) Veta verde oscuro.

c) y d) Veta ocre.

§
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En las Figuras 7 8y 9, por su parte, se muestra un ejemplo de la fractura del mortero en
MEB-FEG a diferentes aumentos, representativa de la morfologia de todos los estucos. Se
observa la irregularidad que proporciona la fractura del mortero y la forma precisa de las parti-
culas; se puede apreciar claramente la tipica estructura de los yesos dihidratados: gran abun-
dancia de cristales aciculares de similar tamano, junto con maclas y particulas tabloides. Todas
ellas presentan masa compacta con abundantes microporos de pequeno tamano (en general
no superan 100 um).
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Fig. 5. Imagenes con luz visible
(estereomicroscopio). Muestras
sin incluir. Escritorio del Reloj.
a), b) y c) Estuco ocre oscuro. d)
y e) Estuco ocre amarillo.

Fig. 6. Imagenes con luz visible
(estereomicroscopio). Muestras
sin incluir. Escritorio de la
Constitucion. a) y b) Estuco
blanco rosado. ¢), d), e) y f)
Estuco pardo rojizo.

Fig. 7. Escritorio de Conferencias de Prensa. Muestra sin incluir de estuco gris. Fig. 8. Escritorio de Conferencias de Prensa. Muestra sin incluir de estuco gris.
Imagenes generales a diferentes aumentos de los estucos en MEB (FEG). Elec- Iméagenes de detalle en MEB (FEG). Electrones secundarios. Fractura en mues-
trones secundarios. Fractura en muestras sin incluir. tra sin incluir. a) Detalle de la distribucién de particulas en un microporo. b), c) y

d)Tablillas de mayor tamafio mezcladas con gran cantidad pequenos cristales aci-
culares, tabloides y maclas.
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Estudio de muestras incluidas en resina

Fig. 9. Escritorio de Conferencias de Prensa. Muestra sin incluir de estuco gris.
Imagenes en MEB (FEG). Electrones secundarios. Fractura en muestra sin incluir.
Detalles a grandes aumentos (La fig. 9a corresponde a un detalle de la imagen
que muestra la fig. 8d).

El examen con MO de las secciones de las muestras ya incluidas en resina permiten observar
la distribucién de los pigmentos y cargas dentro del mortero. En general, muestran una granu-
lometria homogénea en la matriz de yeso, con un reparto desigual de los productos pigmenta-
rios: algunas particulas muy pequenas, homogéneas y distribuidas de forma regular, junto con
granos de color irregulares en tamano y distribucion; en las Figuras 10, 11, 12, 13, 14y 15 se
muestran las secciones de algunas muestras en microscopio 6ptico.

Fig. 10. Seccion de muestras incluidas en resina (MO). Epi-iluminacion (barra 100um).
Escritorio de la Constitucion, estuco pardo rojizo. a) Imagen general. b) Detalle am-
pliado de la zona senalada en la anterior. La coloracion se ha obtenido mediante pe-
quenas particulas rojas practicamente inapreciables; también aparecen pigmentos
pardoy negro de granulometria mayor. Aparecen, finalmente, particulas transltcidas
blancas de mayor tamafno que corresponden a grandes cristales de yeso.

Fig. 11. Seccién de muestras incluidas en resina (MO). Epi-iluminacién
(barra 100pum). Escritorio de la Constitucion, estuco blanco rosado.

a) Imagen general. b) Detalle ampliado de la zona senalada en la ante-
rior. Se aprecia muy poca cantidad de pigmentos —ocres y rojos—- repar-
tidos de forma irregular.

Fig. 12. Seccion de muestras incluidas en resina (MO). Epi-ilumi-
nacién (barra 200um). Escritorio de la Constitucion, estuco verde.
a) Imagen general. b) y ¢) Detalles ampliados de la primera.

El color se ha formado por particulas de pigmento verde, esta vez
de tamano irregular, mezclado con particulas negras y ocres ama-
rillas.

Fig. 13. Seccién de muestras incluidas en resina (MO). Epi-iluminacién (barra 100um). Escritorio del Reloj, estuco gris verdoso
(veta gris oscuro). a) Imagen general. b) y c) Detalles ampliados de la primera. El pigmento negro aparece intimamente ligado
con la matriz de yeso; se aprecian, no obstante grandes cristales —en su mayoria aciculares— de yeso. También hay una aprecia-
ble cantidad de pigmento ocre amarillo.
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Fig. 14. Seccion de muestras incluidas en resina (MO). Epi-iluminacion (barra
200um). Escritorio del Reloj, estuco azul griséaceo. a) Imagen general. b) Detalle
ampliado de la zona sefalada en la primera. Se aprecian pequenas particulas azu-
les y negras repartidas en general de forma homogénea en el mortero. En la zona
superior derecha aparece una masa formada por ocre y azul correspondiente a
una veta del marmol que imita.

Fig. 15. Seccion de muestras incluidas en resina (MO). Epi-iluminacion (barra
200um). Escritorio de Conferencias de Prensa, estuco gris (veta tono medio). Pig-
mento negro finamente distribuido en el yeso, que presenta, a su vez, cristales
desiguales.

Las imagenes en MEB de las secciones permiten, por su parte, apreciar unas caracteristi-
cas generales comunes, algunas ya vistas en fractura: importante compactacion en la estruc-
tura interna del mortero con presencia de abundantes poros y una granulometria en general pe-
quenay muy homogénea, acompafnada de maclas y particulas de mayor tamano. Las densidades
electrénicas asimismo son bastante similares, como consecuencia de la presencia mayorita-
ria en las masas de yeso finamente molido y de bastante pureza (Fig. 16a). Unicamente se
han detectado trazas de particulas compuestas por oxigeno (O), azufre (S) y bario (Ba) (Fig. 16b),
junto con otras constituidas por oxigeno (O) azufre (S) y estroncio (Sr) (Fig. 16¢); su densidad
electrénica es muy elevada, todo ello indica que probablemente se trate de sulfato de bario y
sulfato de estroncio respectivamente, ambos productos asociados al yeso natural. Asimismo,
es comun la presencia de particulas a base de calcio (Ca) (probable carbonato célcico) (Fig. 16d),
material asociado también al producto natural; no obstante su cantidad aumenta considera-
blemente en las muestras de tonalidades mas claras, ya que en estos casos el carbonato cal-
cico (calcita) puede haberse incorporado como pigmento blanco. Indicar que estos productos
se han localizado de forma constante en todas las muestras estudiadas.

Fig. 16. Microanélisis (MEB-DEX) representativos de los elementos comunes en los morteros: a) Yeso. b) Sulfato de bario. c) Sul-
fato de estroncio. d) Calcita.
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Por su parte, los pigmentos empleados son muy variados; en general, son de origen mine-
ral, tierras naturales de diferentes colores. Destacar Unicamente la existencia de negro organi-
€O, cuya presencia es abundante en los estucos grises y blanquecinos (Fig. 17). A partir de nu-
merosos microanalisis cualitativos y semicuantitativos mediante DEX se han localizado  Fig. 17 Escritorio del Reloj.
aluminosilicatos magnésicos con un contenido variable en hierro; corresponden a zonas verdes Fni;“g;":;:e'v‘ljsézg:‘c‘;g‘;izor
coloreadas, probablemente realizadas a base de tierra verde (micas ferromagnésicas) (Fig. 18a).  eirogispersados). Particula de
Igualmente son abundantes las tierras amarillas, ocres, pardas y rojizas (Figs. 18b, 18c), junto  negro orgénico.
con 6xidos e hidréxidos de hierro rojo de gran pureza (Fig.18d). En todo caso, el andlisis cuali-
tativo en DEX hace imposible determinar con exactitud la naturaleza precisa de cada uno de es-
tos pigmentos de composicion compleja. Las imagenes de algunas de estas particulas se mues-

tran en las siguientes figuras (Figs. 19, 20, 21, 22, 23y 24).
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Fig. 18. Microanélisis (MEB-DEX): a) Mica ferromagnésica. b) y ¢) Aluminosilicatos de hierro. d) Oxido/hidréxido de hierro.

Izquierda. Fig. 19. Escritorio de
Conferencias de Prensa. Estuco
gris en entrepano. Imagen
A general de la muestra con MEB
\ mfi ; (electrqnes retrodispersados).
LCRT R & : d (*) Particula de sulfato de bario.

Derecha. Fig. 20. Escritorio de
Conferencias de Prensa. Estuco
verde en entrepafo. Imagen
general de la muestra con MEB
(electrones retrodispersados).

a) Calcita; b) Tierra natural verde;
c) Particula de sulfato de
estroncio.
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lzquierda. Fig. 21. Escritorio de
Lectura de Prensa. Estuco rojo.
Imagen general de la muestra
con MEB (electrones
retrodispersados). Detalle: calcita
(particula més clara dngulo
superior izquierdo) y tierra natural
roja (particula alargada con menor
densidad electrénica).

Derecha. Fig. 22. Escritorio de
la Constitucion. Estuco verde
oscuro. Imagen general de la
muestra con MEB (electrones
retrodispersados). Detalle: tierra
natural (mica ferro-magnésica).
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lzquierda. Fig. 23. Escritorio de
Conferencias de Prensa. Estuco
rojo y amarillo. Imagen general
de la muestra con MEB
(electrones retrodispersados).
a) tierra natural;

b) Oxido/hidréxido de hierro.

Derecha. Fig. 24. Escritorio del
Reloj. Estuco ocre amarillo.
Imagen general de la muestra
con MEB (electrones
retrodispersados). Detalle:
Oxido/hidroxido de hierro.

A partir de este primer estudio con MO y MEB, de los que se acaban de exponer algunos ejem-
plos representativos, se apreciaron las grandes posibilidades que la MET supone en el estudio de
este tipo de materiales. Efectivamente, los pigmentos encontrados son muy habituales en obras
artisticas murales por sus adecuadas caracteristicas (destacar su gran estabilidad), si bien se trata
de compuestos de una notable complejidad, lo que, sin duda, dificulta su identificacion.

Se estd realizando un minucioso examen de todas y cada una de las micromuestras en MET.
El anélisis ha sido puntual en cuanto a la identificacion elemental de las particulas (los microa-
nalisis por DEX no se muestran), asi como en lo relativo a su caracterizacion cristalina a partir
de la difraccién de electrones. A continuacion se exponen algunos de los resultados mas repre-
sentativos que hasta ahora se han logrado.

En primer lugar, se ha confirmado la presencia yeso dihidrato con impurezas de sulfato de
estroncio y carbonato célcico. Las figuras 25a, 26a y 27a muestran las iméagenes de los crista-
les, que han quedado completamente identificados gracias al estudio de su estructura cristali-
na mediante difraccion de electrones.

lzquierda. Fig. 25. Escritorio
de Conferencias de Prensa.
Estuco gris. MET. (a) Imagen
de un cristal de sulfato célcico.
(b) Difraccién de electrones.
Eje de zona [1 0 0].

Derecha. Fig. 26. Escritorio de
Conferencias de Prensa. Estuco
gris. MET. (a) Imagen de un
cristal de sulfato de estroncio.
(b) Difraccion de electrones.
Eje de zona [0 0 1].
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Fig. 27. Escritorio de
Conferencias de Prensa.
Estuco gris. MET. (a) Imagen de
un cristal de carbonato célcico.
(b) Difraccién de electrones.
Ejedezona[-2211].

Para proceder a la interpretacion de los da-
tos obtenidos a partir de las difracciones de
electrones resultantes (asignacion de los indi-
ces de difraccion), se ha partido de los para-
metros y distancias reticulares de los crista-
les obtenidos de las fichas del Joint Committee
for Powder Diffraction Studies (JCPDS) y que
se recogen en laTabla 1. Los datos de la difrac-
cion de electrones y de la asignacion de los in-
dices de los cristales se muestran en las Tablas 2, 3y 4. Estos datos han permitido comprobar
la identidad de las particulas: yeso dihidrato (CaSO,4-2H,0) (Figura 25b), celestina (SrSQ,) (Fig.
26b) y calcita (CaCOy) (Fig. 27b).

Mineral Sistema Parametros de red

cristalino 2 b B o 6 v
Yeso Monoclinico 6.29 15.2 5.68 90 14 90
Sulfato de estroncio Monoclinico 6.91 7.15 6.61 90 102 90
Calcita Hexagonal 4.98 4.98 17 90 90 120

Tabla 1. Pardmetros de red de yeso, sulfato de estroncio y carbonato célcico.

hkl R dogservana dyceps ANGULO (9) JOBSERVADO JucPDs
001 3.75 5.20 5.17 0017030 90 90

030 3.80 5.12 5.09 0017031 46 45.6
031 5.25 3.70 3.63 0301031 44 44.5

Tabla 2. Difraccién de electrones de yeso. Asignacion de indices.

hkl R dosservaoa d,crps ANGULO (3)  osservabo Jucpps
020 5.75 3.48 3.568 0207100 90 90

100 3.0 6.66 5.74 0207120 28 2798
120 6.37 3.14 3.16 1007120 62 62.02

Tabla 3. Difraccién de electrones de sulfato de estroncio. Asignacion de indices.

hkl R dogservana dyceps ANGULO (9)  OoBsErvapo Yucpps
102 700 3.77 3.84 102101-2 77 78.8
01-2 7.00 3.77 3.84 1027110 38.5 39.4
110 1.0 2.40 2.49 01-2A110 38.5 394

Tabla 4. Difraccién de electrones de calcita. Asignacion de indices.

Como ya se ha indicado, los pigmentos mayoritariamente encontrados son tierras natura-
les verdes, rojas, ocres y amarillas. A continuacion se muestran algunos ejemplos. Se ha con-
firmado la presencia de tierra natural amarilla, roja y verde; en concreto se presenta la identifi-
cacion de limonita (6xido hidratado de hierro), hematites (6xido de hierro) y glauconita (mica
ferromagnésica), integrantes respectivamente de cada una de ellas. Las figuras 28a, 29a y
30a muestran imagenes de cristales individuales de estos minerales.
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lzquierda. Fig. 28. Escritorio del
Reloj. Estuco ocre amarillo. MET.
(a) Imagen de un cristal de
limonita (Fe203-H20). (b)
Difraccién de electrones. Eje de
zona [110].

Derecha. Fig. 29. Escritorio de
Conferencias de Prensa. Estuco
rojo y amarillo. MET. (a) Imagen
de un cristal de hematites
(Fe203). (b) Difraccion de
electrones. Eje de zona [1 -1 0].

Fig. 30. Escritorio de la Constitu-
cion. Estuco verde. MET. (a) Ima-
gen de un cristal de glauconita. (b)
Difraccién de electrones. Eje de
zona [0 0 1].

110 La caracterizacion completa de estas par-
ticulas ha sido posible nuevamente gracias al
estudio de su estructura cristalina mediante la
difraccion de electrones. Los parémetros de
red de estos cristales aparecen en la Tabla 5.
Finalmente, los datos de la difraccion de elec-
trones y la asignacion de indices de cada uno
de ellos se muestran en lasTablas 6, 7y 8. Con
todos estos datos se ha identificado la natura-
leza de las particulas: limonita (Fe,03-H,0)
(Fig. 28b), hematites (Fe,O3) (Fig. 29b) y glau-
conita (Fig. 30b).

150 nm

Mineral Sistema Parametros de red

cristalino 2 b - o 5 v
Limonita Hexagonal 1.79 1179  9.90 90 90 120
Hematite Hexagonal 5.04 504 1374 90 90 120
Glauconita Monoclinico 5.23 9.07 10.16 90 100 90

Tabla 5. Pardmetros de red de limonita, hematites y glauconita.

hkl R dogservana d,crps ANGULO (9)  Oosservabo Ouceps
03-2 725 2.82 2.80 03-27012 100 98.7
012 4.75 4.41 4.44 03-2?040 35 34.5
040 775 2.75 2.79 012?040 65 64.2

Tabla 6. Difraccion de electrones de limonita. Asignacién de indices.

hkl R dogservana dyceps ANGULO (9) JOBSERVADO UJcpps
110 8.0 2.5 2.52 110?003 90 90

003 4.5 4.44 4.36 1107113 29 28.8
13 9.0 2.22 2.21 0037113 61 61.2

Tabla 7 Difraccion de electrones de hematites. Asignacion de indices.

hkl R dogservana dyceps ANGULO (9)  OoBsEervapo Juceps
1-10 4.5 4.44 4.54 1-10?020 61 60.5
020 4.37 4.57 4.60 1-10?110 59 59.1

110 4.5 4.44 4.54 0207110 120 119.6

Tabla 8. Difraccion de electrones de glauconita. Asignacién de indices.
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Conclusiones

El estudio e identificacion de los materiales empleados en el conjunto artistico de estucos-mar-
mol del Palacio del Congreso de los Diputados de Madrid, dada su gran importancia y calidad,
contribuye a completar la documentacién técnico-documental del resto de las obras artisticas
con las que cuenta el Palacio.

Las técnicas utilizadas han permitido la caracterizaciéon de estos estucos, de los cuales en
el presente trabajo Unicamente se recogen algunos ejemplos.

La posibilidad de identificar, mediante la difraccién de electrones, la estructura cristalina
de los materiales que constituyen los morteros y poder asi llevar a cabo su completa identifi-
cacion es una de las aportaciones a destacar que la MET incorpora al estudio técnico de cual-
quier material artistico. Con esta técnica se han caracterizado ya una gran mayoria de los pig-
mentos y cargas de los mismos; en concreto, ahora se han mostrado las siguientes: limonita,
hematites, glauconita; ademas, se ha confirmado que todos los morteros estan constituidos
por un yeso dihidrato de gran pureza, Unicamente con pequefas impurezas de sulfato de es-
troncio, barita y calcita (ésta Ultima también empleada como pigmento blanco en algunos de
los estucos).
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