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Resumo

Os objetos arqueoldgicos de ceramica apresentam frequentemente problemas de desintegragdo
causados por contaminacdo com sais decorrente do enterramento ou mas condicbes de
armazenamento em contexto museoldgico.

Para a sua preservacdo a remocao dos sais € essencial. Contudo, neste estado de degradacédo é
fundamental uma protecgédo prévia da ceramica através da aplicacdo de um consolidante para que possa
ser submetida ao tratamento de dessalinizacao.

Neste ambito, foi realizado um estudo comparativo do comportamento de trés consolidantes
comerciais, um polimero acrilico (Paraloid B-72®), um silicato de etilo (Tegovakon® V) e uma dispersao
coloidal de nano silica (Nano Estel®), aplicados previamente ao processo de dessalinizacéo por banho
de imersao estatico de ceramicas contaminadas com NacCl.

Foram produzidos provetes, contaminados, envelhecidos termicamente, consolidados e posteriormente
dessalinizados. Realizaram-se diariamente medicdes de condutividade elétrica, temperatura e foram
recolhidas amostras da solucdo do banho para determinacdo quantitativa de cloretos através de
cromatografia iénica.

A eficicia dos produtos consolidantes no incremento da resisténcia mecénica durante e apés a
dessalinizacéo foi avaliada através de varios ensaios laboratoriais: determinacdo da velocidade de
propagacdo de ondas-P, resisténcia a compressao pontual e coesdo superficial. A presenca de
consolidante foi igualmente identificada através da medicdo da porosidade acessivel a agua e absor¢éo
de &gua por capilaridade. Alteragbes da estrutura porosa, presenca de NaCl e produtos consolidantes
foram determinadas através de andlises de microscopia eletrénica de varrimento. Efetuou-se ainda a
caracterizagdo colorimétrica dos provetes.

A aplicacdo dos consolidantes em cerdmica contaminada intensifica a migracdo de sais sollveis para
a superficie pela a¢éo do solvente, resultando em diferentes formas de eflorescéncias e crostas salinas,
que podem contribuir para a degradacéo da matéria ceramica. Todos os consolidantes permitiram a
eficaz extracdo de sal através do banho de imerséo estético, contudo, apds dessalinizagéo, os melhores
resultados na manutencgédo da resisténcia mecanica e restituicdo de valores cromaticos equivalentes a
ceramica sa foram apresentados pelo Tegovakon® V.

Palavras-chave: Ceramica arqueoldgica, NaCl, consolidacdo, dessalinizagdo, eficacia de
consolidantes.
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Abstract

The archaeological ceramic objects often present decay problems caused by contamination with salts
from burial or inappropriate storage conditions in museums.

To ensure its durability is essential to remove or at least reduce the amount of salt. However, in this
degradation condition, protection is critical to ceramic by application of a consolidant agent in order to
be subjected to desalination treatment.

In this context, a comparative study of the behaviour of three commercial consolidants was conducted,
an acrylic polymer (Paraloid B-72®), a ethyl silicate (Tegovakon® V) and a colloidal dispersion of Nano-
silica (Nano Estel®) previously applied the desalination process by static immersion bath of ceramic
samples contaminated with NaCl.

Ceramic samples were produced, contaminated with NaCl, thermally aged, consolidated and then
desalted. Daily measurements of electrical conductivity and temperature were performed and bath
solution samples were collected for the quantitative determination of chlorides by ion chromatography.

The effectiveness of the consolidants in the increasing in mechanical strength after desalting was
evaluated through several laboratory tests: determination of the velocity of P-wave, the resistance to
compression and determination of surface cohesion. The presence of consolidant was also identified by
the determination of open porosity to water and water absorption coefficient by capillarity. Changes of
the porous structure, presence of NaCl and consolidants were determined by analysis by scanning
electron microscopy. The colorimetric characterization of samples was also made.

The application of consolidants in contaminated ceramic enhances migration of soluble salts to the
surface by the action of the solvent, resulting in different forms of efflorescence and salt crusts, which
can contribute to ceramic degradation. All Consolidants allowed the effective extraction of salt through
the static immersion bath, however, after desalination, best results in maintaining the mechanical
strength and restitution of colour values equivalent to ceramics not contaminated were presented by
Tegovakon® V.

Keywords: Archaeological ceramic, pre-consolidation, desalination, consolidant products efficiency.
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1. INTRODUGAO

Os objetos ceramicos arqueoldgicos sdo de extrema importancia para o conhecimento histérico e
antropolégico da Sociedade. Tais objetos tém permitido ao longo dos tempos conhecer a evolucdo da
histéria e da humanidade. A ceramica foi a primeira matéria que o Homem transformou e alterando as
suas propriedades conseguiu criar algo indispensavel ndo apenas para colmatar necessidades de uso
guotidiano, como também criar toda uma possibilidade para expressdes artisticas. Através do seu
estudo séo conhecidos habitos, modos de vida, ritos funerarios e religiosos, sistemas culinarios, modas,
estilos artisticos, formas de comércio, enfim, uma enormidade de informagdo essencial para o
conhecimento da humanidade [1].

A presenga de sais solUveis em objetos ceramicos arqueol6gicos é uma das principais causas dos
danos de maior severidade que estes frequentemente apresentam [1] [2]. A presenca de sais pode
estar diretamente relacionada com as condicbes de enterramento ou com 0 armazenamento dos
objetos em condic¢des inapropriadas. A remoc¢éo dos sais sollveis € a forma mais eficiente de travar a
deterioragdo em progresso pois, mesmo com um controle termohigrométrico ambiental, a degradacao
perante a presenca de sais ocorre inevitavelmente [3]. A manuteng&o de uma humidade relativa abaixo
dos valores de equilibrio de um determinado sal ou mistura de sais e flutuacdes reduzidas ndo impedem
o surgimento de danos nos materiais porosos [4]. O controlo ambiental pode garantir maior durabilidade
dos objetos e atuar como medida de conservacao preventiva, mas ndo diminui a necessidade de um
tratamento mais eficiente que remova o0s sais solUveis presentes na ceramica.

Os sais sollveis exercem, nos materiais ceramicos for¢as destrutivas através da sua cristalizagdo, o
que danifica estruturalmente e esteticamente os objetos, impedindo a sua leitura e fruicdo. A
cristalizacdo é uma operacéo de separacdo onde partindo de uma mistura liquida se obtém cristais de
um dos componentes da mistura. Na cristaliza¢do criam-se as condi¢des termodinamicas que levam
as moléculas a aproximarem-se e a agruparem-se em estruturas altamente organizadas, os cristais. A
cristalizacéo interna de sais tem como consequéncia a rotura do corpo cerdmico, o que se manifesta
sob a forma de fraturas e perdas de material. As eflorescéncias que se manifestam ao nivel superficial
podem ser de tal forma densas que impedem a leitura de um objeto. A temperatura de cozedura das
pecas ceramicas também influencia a sua resisténcia aos sais, pe¢cas com menor temperatura de
cozedura, sdo mais porosas e logo mais frageis.

Os danos causados pelos sais sollveis acontecem em grande parte devido a sua acumulacdo na
superficie do objeto ou transicdo entre as camadas da pasta ceramica, resultante do processo de
transferéncia de humidade. A humidade pode ser encarada como o principal catalisador para os danos
provocados pela presenga de sais, pois sem a sua intervengéo ao nivel de movimentagéo dos sais na
matéria, estes ndo causariam danos tao agressivos [5]. Este movimento condicionado pela humidade,
determina onde ocorre a cristalizagdo dos sais, se na matriz porosa, as subflorescéncias, ou na
superficie, as eflorescéncias, que sédo geralmente menos agressivas. A distribuicao e localizacdo dos
sais cristalizados vai depender da relacdo entre trés aspetos: a taxa de redugcdo de humidade
decorrente da evaporacéo, a taxa da aquisi¢cdo de humidade através do fluxo capilar e a taxa de difusédo
de ibes devido ao gradiente de concentracéo estabelecido na solucéo salina [4] [5] [6].

Durante a secagem de um material saturado com uma solucao salina, a humidade em estado liquido é
transportada para a superficie onde se liberta da matéria através da evaporagéo. Em geral, a secagem
de uma matéria porosa homogénea, uniformemente saturada, processa-se em duas etapas:
inicialmente um periodo de secagem uniforme, seguido por um retrocesso ao nivel da secagem
superficial e numa segunda etapa o padrdo de migracdo de solugdo liquida é afetado pela estrutura
porosa do material, devido as diferentes forgas capilares exercidas pelos poros de diferentes tamanhos

[6].

O NaCl é um sal muito soltvel que tem tendéncia a formar menos eflorescéncias [7]. Para determinada
concentracao e temperatura, a cristalizacdo de NaCl pode exercer uma pressao muito elevada, superior
a 200 MPa, que excede a resisténcia mecéanica da maioria das matérias ceramicas [8]. De acordo com
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a bibliografia, a quantidade de sal introduzido em cada provete é diretamente proporcional ao tipo de
ceramica, mais especificamente a sua porosidade, assim como a solubilidade do sal contaminante, que
no caso do NaCl é elevada (359,9 mg/L a 25 °C) [9]. As ceramicas mais porosas e permeaveis tém
uma maior probabilidade de apresentar cristalizacdo na superficie, dada a evaporacéo neste sentido.

Sendo o NaCl um dos sais mais estudados e frequentemente presente no contexto que se pretende
replicar, ou seja, contexto arqueoldgico, foi por isso considerado a escolha mais adequada para o
desenvolvimento deste trabalho e introduzido artificialmente nos provetes.

A degradacdo causada por sais sollveis encontrada em objetos reais esta sujeita as condicdes
ambientais, logo o sucesso da contaminacéo artificial com NaCl, com o objetivo de replicar essa
degradacéo, é um processo complicado e nem sempre plenamente atingido. A discrepancia entre os
resultados de laboratério e os que realmente sucedem in situ, centra-se essencialmente nessas
diferencas de condicbes. Em laboratério o processo € mais agressivo, aumentando a pressao de
cristalizacdo, mas na realidade quer a temperatura quer a humidade relativa tém alteracdes mais
frequentes, podendo dar origem a varios ciclos de cristalizagdo/dissolucéo do sal em periodos muito
curtos de tempo [10]. A tendéncia que o NaCl tem demonstrado em cristalizar na ceramica, leva a que
os danos obtidos aquando da contaminacdo em laboratério sejam ligeiramente diferentes dos que
sucedem em contexto real [9].

No panorama referido anteriormente, i.e. cerdmica em avancado estado de degradacdo por
contaminacgédo salina e perante a urgéncia de aplicacdo de um tratamento eficaz de dessalinizacéo,
pelo elevado risco de perda do objeto, é frequente a opgéao por banho de imersédo em agua desionizada.
O banho de imersédo tem-se revelado o sistema com melhores resultados em termos de extracdo de
sais solliveis [11]. A extracdo de sal através de um banho de imersdo € conseguida através o
estabelecimento de gradientes de concentracao entre a peca a dessalinizar e a agua, estabelecendo-
se um processo de difusdo osmoética que tende a equilibrar as concentracdes entre ambos os meios
mediante a mobiliza¢édo de sais, desde as zonas de maior for¢ca idnica (entendida esta como o produto
da concentragdo dos ides presentes e a carga de cada ido) para as zonas de menor for¢a iénica. O
processo de extragdo termina quando as forcas idnicas entre ambos os meios se igualam. Em fungéo
do tempo de renovacao do agente aquoso empregue na dessaliniza¢do pode-se distinguir: 1) os banhos
de imersédo estaticos, nos quais o0 agente aquoso € mudado periodicamente, através de verificacdo
prévia da quantidade de sais dissolvidos, e 2) os banhos de imersao dinamicos, caracterizados por
uma renovacgéo continua da solucao dessalinizadora, mediante um fluxo continuo de solugcdo aquosa.
A eficacia do processo de imersdo depende de véarios fatores como a temperatura do banho, o volume
de solucéo de dessaliniza¢do, o movimento e/ou fluxo do banho e das caracteristicas intrinsecas do
objeto a dessalinizar.

No sistema mais aplicado em contexto museoldgico e de escavacéo, o banho estatico, a pe¢ca ceramica
€ imersa num banho de agua desionizada (havendo essa possibilidade no local), por periodos de 24
horas, apds as quais a agua € substituida, até atingir um ponto de equilibrio no qual ndo existem
alteracdes dos valores da condutividade da solu¢do do banho ou quando os valores de condutividade
elétrica sédo inferiores a 150 uS.cm1. Sdo realizadas medicdes de condutividade elétrica (uS.cm 1) e
temperatura a solucdo do banho antes da sua substituicdo de forma a controlar a taxa da extracéo dos
sais [12]. Seguidamente as pecas séo retiradas do banho e secas a temperatura ambiente, controlando
regularmente a variagdo de massa.

Existem estudos [11], que defendem que um banho continuado sem substituicdo da agua do banho,
podera ser mais eficaz na remocao dos sais, no entanto ha que ter em atencéo a possibilidade de
contaminagdo biologica, sobretudo em objetos provenientes de escavagdo arqueolégica,
frequentemente com sedimentos orgénicos alojados na superficie, sendo por isso mais adequado
substituir a solu¢do do banho diariamente [12].

A eficacia de um processo de dessalinizagdo passa também por um consumo de agua adaptado as
condicdes e possibilidades do projeto, pois existem custos inerentes que devem ser controlados pelas
instituicbes [11] [12]. Sendo o tratamento por banho de imersdo um método fundamental para a eficacia
da remocéo dos sais soluveis, deve ser tida em conta a minimizacao dos possiveis danos causados
nos objetos ceramicos, 0 que se consegue com uma menor duracdo desse banho. Encontra-se
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estudado e comprovado que a maior taxa de extragdo de sais (80% a 90%) é realizada nos primeiros
4 a 5 dias de imerséo [11] e que o banho prolongado ndo acrescenta maior eficacia ao processo [12].

Existem ainda outras solucdes para a extracéo de sal que sdo colocadas em pratica em intervencdes
em ceramica arqueoldgica, como a aplicacdo de compressas (sobretudo no caso de pecas de grande
dimensao que dificilmente se podem imergir num banho ou superficies verticais), a introdu¢éo de um
circuito elétrico no banho, ou mesmo a associagédo de banho de imerséo e aplicacdo de compressas
[5]. O mecanismo de dessalinizacédo por compressas € um mecanismo de natureza fisica e tem como
principio o transporte dos sais solUveis presentes nos materiais porosos através da agua introduzida
pela compressa. Os i6es dos sais sollveis dissolvidos pela agua sdo posteriormente absorvidos pela
compressa, onde permanecem armazenados até a sua remocado, contudo este método apresenta
menor eficacia na extracao dos sais e é extremamente moroso [5]. Alguns métodos de dessalinizacéo
sdo mais apropriados para cada tipo de sal, conforme a sua solubilidade [13].

E habitual num contexto de contaminagdo por sais sollveis que a matéria ceramica se encontre num
estado de elevada degradacéo e demasiado fragil para ser sujeita a este tratamento de remocao de
sais por banho. Nos objetos com evidentes problemas de coeséo e que ndo apresentam condi¢cdes
para resistir a um processo de dessaliniza¢do por imersédo a aplicagdo prévia de um consolidante é
determinante [5] [14].

Por consolidagdo entende-se a aplicagdo de um material que ao penetrar em profundidade, melhora a
coesdao do material desintegrado, as suas caracteristicas mecanicas e a aderéncia entre camadas (caso
existam) [15]. O material a ser usado durante o processo de consolidagdo deve respeitar as
caracteristicas fisicas e mecénicas do material original, deve ter boa capacidade de penetragdo, ndo
deve alterar a porosidade do material original, deve ter boa capacidade de transferéncia de humidade,
ter compatibilidade quimica com o material ceramico e ndo deve mudar o aspeto estético do material
ceramico. A técnica de aplicacdo é também muito importante e dela depende o nivel de penetracdo na
matéria, um consolidante pode ser introduzido através de pincelagem, imersdo parcial ou total e vacuo.

A acdo dos consolidantes ha matéria esta sobretudo relacionada com o volume e distribuicdo dos poros
na matriz ceramica. A aplicacéo de consolidante reduz o diametro e volume dos poros, levando por sua
vez a reducao da proporcao de passagem de 4gua e consequentemente a proporgdo da extragdo de
sal [8].

Para o desenvolvimento deste estudo, definiu-se o contexto mais frequente e problematico como
cenario, ou seja, ceramicas vermelhas com elevada porosidade (habitualmente a ceramica utilitaria
encontrada em maior numero em contexto de escavacdo) e em avancado estado de degradacéo
causado pela cristalizacdo de sais sollveis, em que para além do aparecimento de eflorescéncias
salinas, se desenvolvem outras formas de degradacdo que comprometem a prépria integridade fisica
dos objetos, como € o caso da desagregacéo supercial, fissuracéo e surgimento de fracturas.

Na &rea da conservacao de materiais ceramicos, varios séo os estudos que se focam essencialmente
a avaliacdo da eficicia do processo de dessalinizagdo estudando diferentes variantes de banho [11]
[16] [17]; o papel de diferentes consolidantes na eficAcia deste processo [14] [18]; a rela¢&@o entre as
caracteristicas da pasta ceramica, o tipo de sal e a eficacia da dessalinizacdo [8] [14] e também o
estabelecimento de um valor limite de condutividade elétrica do banho para determinar a sua
interrupcdo, garantindo a conservagcdo dos objetos [17] [19]. Contudo, até a data, tanto quanto foi
possivel verificar pela pesquisa bibliogréfica efetuada, nédo foi levado a cabo nenhum estudo sobre o

desempenho dos consolidantes previamente aplicados a dessalinizagdo, no que respeita as
caracteristicas e coeséo da ceramica durante e ap0s o tratamento de dessalinizacdo dos objetos.

O presente trabalho procura assim comparar o comportamento de 3 consolidantes comerciais: um
polimero acrilico, (Paraloid B-72®), um silicato de etilo (Tegovakon V®) e uma dispersdo aquosa de
silica coloidal nanoestruturada (Nano Estel®), relativamente a sua eficacia no que se refere a coesao
e resisténcia mecanica da pasta cerdmica degradada por sais e previamente consolidada, durante e
apos o processo de dessalinizacdo. O trabalho desenvolvido partiu de um estudo comparativo prévio
sobre a consolidacéo de ceramica arqueoldgica, realizado no ambito de uma tese de mestrado [20].
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2. MATERIAIS, PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL E METODOS ANALITICOS
2.1. Materiais
2.1.1. Pasta Ceramica

Os provetes ceramicos foram produzidas em pasta vermelha tradicional (Ref. PF*E) da marca Ceramica
Collet S.A. (cf. Ficha técnica em no Anexo I).

A opcéo por este tipo de pasta cerdmica deveu-se a dois fatores: 1) por ser semelhante na composicao
e temperatura de cozedura a maioria das ceramicas arqueoldgicas da zona mediterranea que se
pretende replicar, e 2) pelo facto de este material se encontrar ja caracterizado mineralogicamente e
estudado o seu comportamento em relagcdo a dois dos consolidantes abordados neste trabalho,
informacao desenvolvida no dmbito de uma tese de mestrado da FCT/NOVA conforme mencionado
anteriormente [20].

A pasta ceramica utilizada neste estudo é constituida por uma mistura de minerais na qual dominam
os argilosos, sob a forma de alumino-silicatos hidratados, em que estao presentes catides como Al, Fe,
Mg, K e minerais n&o argilosos como quartzo, feldspato, mica, calcite, hematite, entre outros. A pasta
ceramica crua € na sua maioria constituida por ilite (2K20.3MgO.Al203.24Si02.12H20). Na ceramica
apos cozedura destaca-se a presenca de hematite (Fe203), associada a quartzo (SiO2), clinocloro
((Mg,Fe)s(Si,Al)4010(OH)s) anortite (Ca Al2Si20s) e rutilo (TiO2). O corpo ceramico desta pasta no estado
natural (sdo) apresenta maioritariamente poros com uma dimensdo média compreendida entre 0,1 um
e 1 um, que representa aproximadamente 98% do volume total poroso [20].

2.1.2. Consolidantes

Um consolidante adequado a um processo de dessalinizagdo deve cumprir 0s seguintes requisitos:
hidrofobia; propriedades coesivas; adesdo ao substrato; baixa viscosidade; baixa tenséo superficial;
retragdo minima; estabilidade quimica; solubilidade em solventes de baixa volatilidade para uma boa
penetracdo na matriz ceramica [14] [15].

Uma consolidacao eficiente depende da existéncia de poros desobstruidos e de uma capilaridade do
corpo cer&mico que permita a penetracdo do consolidante [14]. Teoricamente a presenca de
consolidante reduz o volume dos poros e consequentemente o ritmo de passagem de agua, logo o
ritmo do processo de dessalinizacdo [21], mas na verdade verifica-se que esse aspeto ndo é
impedimento para uma extracdo de sais eficiente.

Nas situacdes que este estudo pretende analisar, ndo se coloca a questdo da reversibilidade dos
consolidantes, pois o estado de degradacdo é de tal forma elevado que a impregnagdo com
consolidante é relativizada perante a possibilidade de perda total do objeto.

Foram escolhidos para este estudo 3 produtos comerciais: 1) Paraloid B-72, um polimero acrilico, pelo
facto de este ser o consolidante frequentemente aplicado em Conservacao pela sua estabilidade ao
longo do tempo, sobretudo de ceramica em contexto de laboratério de museu; 2) Tegovakon V, um
silicato de etilo que tem sido maioritariamente utilizado no patriménio edificado em pedra, mas pelos
excelentes resultados em termos de desempenho no contexto de contaminacao salina tem vindo a ser
introduzido na conservagdo de ceramica e 3) Nano Estel, uma dispersdo aquosa de silica coloidal
nanoestruturada, cujo modo de atuacdo foi considerado potencialmente adequado ao substrato
ceramico e pelos resultados apresentados em estudos recentes sobre o seu comportamento
consolidante [22].

e Polimero acrilico, Paraloid B-72® (Rohm and Haas)

O Paraloid B-72®é um co-polimero acrilico composto por etilmetacrilato (70%) e metilacrilato (30%), de
estrutura linear constituida por pequenos monémeros que se ligam entre si para formar cadeias longas
gue ndo interagem quando totalmente polimerizadas [23].
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O Paraloid B-72 é o consolidante mais utilizado em conservacédo de cerdmica arqueoldgica em
contexto de museu, pela sua estabilidade a longo prazo. A resina acrilica deposita-se na
superficie das paredes dos poros apos evaporagdo do solvente permitindo a passagem da agua
[21] (cf. Ficha técnica no Anexo I).

O solvente utilizado foi acetona (grau de pureza 99,7 %, Labor Spirit), a 10% (p/V).

e Silicato de etilo, Tegovakon® V (BIU, Internacional Lda)

O Tegovakon® V é um silicato de etilo constituido por ortossilicato de tetraetilo (Si(OC2Hs)a),
também conhecido como tetraetilortosilicato (TEOS), ou seja, € um silano que contém cadeias
com ligac8es Si-O (éster de silicio) e grupos alcoxi. Caracteriza-se por uma estrutura reticulada,
formada por cadeias longas entre si [15]. O silicato de etilo € um composto quimico preparado a
partir de tetracloreto de silicio por reacdo numa mistura de etanol com agua para formar TEOS
monoméricos ou oligoméricos. O modo de atuagao resulta do contacto com a 4gua, proveniente
da humidade atmosférica ou da rede porosa, que conduz a sua polimerizacdo no interior dos
materiais porosos, como os ceramicos, sob a forma de silica gel amorfa. E este gel formado que
permite a ligag&o entre os espacos vazios do material. De acordo com Snethlage [15] a formacéo
da silica gel no espaco poroso ocorre segundo dois processos: a hidrolise dos grupos alcoxi
separando as moléculas de etanol, na presenca em solucdo de um catalisador acido ou base
(Reacdo 1) e a condensacado dos silanos (Si—OH) instaveis formando uma rede de silica gel
amorfa que interage com 0os componentes minerais do suporte cerdmico (Reacao 2). Refira-se
que o tipo de gel obtido ird depender do tipo de catalisador utilizado, da temperatura e da
humidade aquando da sua aplicacdo [15]. As vantagens deste produto residem no elevado
contetido de SiO2, na quantidade de silica gel formada por unidade volumétrica de consolidante,
na inexisténcia de produtos secundarios tdxicos e na evaporacao total do etanol resultante. O
Tegovakon V foi disponibilizado pronto a aplicar (cf. ficha técnica no Anexo ).

e Dispersdo aguosa de silica coloidal nano estruturada, Nano Estel® (CTS, Europe)

O Nano Estel® é uma disperséo aquosa de silica coloidal nano estruturada que se aplica diluida
em 8 partes de &gua, composta por particulas de tamanho reduzido (10-20 nm). Apés a
evaporacao da agua as particulas de nano silica agregam-se entre elas formando uma matriz de
gel de silicato [22] [24]. Tem a vantagem de poder ser aplicado em condi¢cdes humidas e de
necessitar de um tempo de cura muito curto (3 a 4 dias) (cf. ficha técnica no Anexo ).
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2.2. Procedimento experimental

Para arealizacédo deste estudo comparativo, estabeleceu-se previamente o procedimento experimental
(Fig. 1). Foram produzidos provetes ceramicos, contaminados com NaCl, envelhecidos termicamente,
consolidados e posteriormente dessalinizados.

Entre cada uma das etapas referidas realizou-se a caracterizagdo da ceramica através de varios
ensaios laboratoriais com o objetivo de conhecer as modificagbes a que a matéria ceramica foi sujeita
assim como a eficacia dos produtos consolidantes no incremento da resisténcia mecanica. Procedeu-
se a determinagdo da velocidade de propagacdo de ondas-P, resisténcia a compressdo pontual e
determinacéo da coeséao superficial. Foi determinada a porosidade acessivel a agua e absorgdo de
agua por capilaridade. AlteracBes da estrutura porosa, presenca de NaCl e produtos consolidantes
foram avaliados através de andlises de microscopia eletrénica de varrimento. Efetuou-se ainda a
caracterizagao colorimétrica dos provetes.

PRODUCAO DE PROVETES CERAMICOS —

PASTA VERMELHA TRADICIONAL (PF S10-2) CARACTERIZACAO DA CERAMICA
CozIDOS A 980 ° C

Determinagdo da porosidade aberta

CONTAMINAGAO E ENVELHECIMENTO ACELERADO
(NORMA EN12370) Determinacdo do coeficiente de
IMPREGNAGAO POR NaCl (14 % EM AGUA DESTILADA (PIV)) E ENVELHECIMENTO ACELERADO absorc&o de agua por capilaridade

Velocidade de propagacdo de ondas

APLICACAO DE CONSOLIDANTES POR IMERSAO TOTAL (4 h)

longitudinais
- TEGOVAKON V@ —
+ PARALOID B-72°A10% EMACETONA (P/V) Resisténcia a compressio pontual
+ NANO ESTEL

PROCESSO DE DESSALINIZACAO Determinagdo da coeséo superficial

*  BANHOS DE IMERSAO ESTATICOS (24 h) Observagdo macroscopica (lupa
) T binocular) e microscépica (FEGSEM

+ CONDUTIVIDADE ELETRICA E TEMPERATURA /EDS)
+ CROMATOGRAFIA IONICA — quantificac@o das espécies quimicas libertadas no banho

INTERRUPGAO = Quantificagdo da cor

+ Obtencéo de valores inferiores a 150 pS/cm.
+ Obtencédo de resultados estéveis em termos de condutividade elétrica.

Figura 1 — Esquema do procedimento e sequéncia experimental desenvolvido neste estudo.

2.2.1.Produgéo dos provetes em ceradmica

Foram produzidos manualmente 120 provetes com dimensdes de 54x54x12 mm (Fig. 2a) que foram
secos a temperatura ambiente (20 + 2 °C) durante 30 dias, ao longo dos quais foi controlada a variagao
de massa (Fig. 2b).

Figura 2 — Processo de produgdo dos provetes: a) Corte da pasta ceramica, b) Secagem dos provetes e c) Cozedura dos
provetes.

De seguida os provetes foram cozidos em forno elétrico (Termolab) em atmosfera oxidante, a
temperatura de 980 °C, de acordo com o seguinte ciclo térmico: 12 etapa de aquecimento com a
duracéo de 6 horas até 600 °C; 22 etapa, com duracdo de 3 horas até 980 °C; 32 etapa, patamar com
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a duragédo de 20 minutos a 980 °C e, por ultimo, 6 horas até restabelecimento da temperatura ambiente,
por forma a evitar deformacdes ou fraturas dos provetes (Fig. 2c).

Terminado o processo de cozedura, procedeu-se a sua numeracgéo, registo fotografico (Canon G16)
(Fig. 3), determinacéo das dimensdes finais (dimensdes médias de 50x50x10 mm, o que corresponde
a uma taxa de contracg¢do inferior a 10%) e determinacéo da sua massa.

KODAK Gray Scale

KODAK Color Control Patches

Figura 3 — Provete ap6s cozedura.
2.2.2.Contaminagdo com NaCl e envelhecimento acelerado

Os provetes ceramicos, com exce¢do de um grupo de referéncia (63 provetes), foram impregnados
com uma solugéo de NaCl a 14 % (p/V) (grau de pureza 99,9 %, Chemische Fabrik Lehrte), adaptando
o0 procedimento apresentado na norma europeia EN12370 [25].

Seguindo este procedimento normativo e apés secagem até massa constante os provetes foram
imersos na solugdo salina durante 2 horas (Fig. 4a), secos em mufla (Nabertherm, D-2804 e Heraeus
KR170 E) a 105 °C durante cerca de 16 horas (Fig. 4b), arrefecidos a temperatura ambiente e
novamente imersos.

Segundo o que foi observado ao longo deste processo, e de acordo com o que também é referido na
bibliografia [9], as condi¢des de envelhecimento salino, nomeadamente a forma de secagem e posi¢éo
na mufla, podem influenciar, quer a quantidade de sal absorvida pelos provetes, quer os respetivos
danos. A rapida evaporacao na superficie exterior implica um movimento da solugdo impregnada no
provete, do interior para o exterior, 0 que faz com que a solugédo cristalize na superficie, reduzindo a
quantidade de sal absorvido pelos provetes [9]. Por este motivo foi estabelecida a rotatividade dos
provetes, quer entre as duas muflas utilizadas, quer na posi¢do que ocuparam em cada ciclo no interior
da mufla.

Foram executados 7 ciclos tendo sido controlada diariamente a diferenca de massa dos provetes
(balanca METTLER TOLEDO PB1502, com precisdo 0,001 g) findo os quais se procedeu a secagem
até massa constante dos provetes em estufa ventilada (40 £ 5 °C). Com base nestes dados foi possivel
calcular a percentagem total de sal absorvido e a quantidade de sal absorvido por volume de provete.
Foram igualmente identificadas as principais formas de degradagédo desenvolvidas ao longo deste
processo, tendo sido adaptada a nomenclatura proposta pelo ICOMOS-ISCS 2008 [26].

Figura 4 — Processo de contaminagéo salina e envelhecimento térmico dos provetes
a) Imerséo na solucdo de NaCl e b) Colocacao em mufla.
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2.2.3.Consolidacao

A preparacé@o do processo de consolidacéo implicou a remogdo mecéanica prévia de eflorescéncias
salinas que se formaram nos provetes concluidos os ciclos de contaminagdo salina e envelhecimento
térmico (Fig. 5a). Esta limpeza superficial prévia é importante porque liberta uma quantidade
consideravel de sal presente nos objetos e deste modo prepara a superficie para uma penetragédo mais
eficaz dos consolidantes e para a livre circulagéo da dgua no processo de dessalinizacéo [3] [6].

A consolidacdo foi realizada por imersdo total dos provetes (21 provetes por consolidante) em
reservatério fechado durante 4 horas (Fig. 5b), tempo estabelecido como adequado para a libertacéo
de todas as bolhas gasosas da ceramica [20], seguindo-se um periodo de cura de 21 dias, inicialmente
em reservatérios de PVC fechados e gradualmente foram expostos ao ar, dentro da hotte com
ventilacéo.

As eflorescéncias salinas igualmente formadas no decorrer do processo de cura dos consolidantes (Fig.
10) foram também removidas mecanicamente da superficie dos provetes, seguindo o procedimento
habitual em contexto de conservacédo e de acordo com a bibliografia consultada [3] [6].

Figura 5 — Processo de consolidagdo: a) Remogéo prévia de eflorescéncias salinas e b) Imerséo dos provetes nas solugoes
dos consolidantes.

2.2.4.Dessalinizacao

O processo de dessalinizagéo foi realizado por banhos de imerséo estaticos de agua desionizada, por
periodos de 24 horas com substituicdo diaria da agua. Esta escolha baseou-se na bibliografia
consultada e na pratica comum em contexto de escavagdo ou museu [11] [13] [14] [16] [17] [19].

A eficacia da extracdo de sais é proporcional a sua concentracdo no interior do corpo ceramico, ou
seja, a quantidade de sal libertado no banho é menor quando existem muitas eflorescéncias superficiais
ocorridas no processo de secagem dos provetes, que sdo retiradas antes da imersdo na solucéo
aquosa [11]. Existe uma relagéo direta e linear entre a salinidade de uma solu¢éo e a sua condutividade.
O que significa que se uma determinada quantidade de sal esta dissolvida numa quantidade de 4gua
especifica, a relacdo € proporcional quando a quantidade de agua se altera. Por este motivo é
fundamental que ao longo do processo de dessalinizagdo a quantidade de agua do banho seja
constante, para que os resultados possam ser validos e comparaveis. No entanto, para os resultados
obtidos, foi utilizada uma equacéo estabelecida por Julie Unruh [11] com o objetivo de normalizar os
resultados, permitindo a sua comparagéo e analise.

Cajust = Cbanho (US.cm-1).Vbanho (L) / Pprov (Q)
Cajust = Condutividade ajustada (uS.cm™. L. g1);
Cbanho = Condutividade banho (uS.cm);

Vbanho = Volume da &gua do banho (L);

Pprov = Peso do provete (g)
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O volume de agua foi estabelecido com base na bibliografia consultada [3] [16] [19], segundo a qual o
volume de 4gua a utilizar é funcao da massa do objeto a dessalinizar, ou seja, 10 ml-15 ml de 4gua por
grama de material ceramico. Embora segundo alguns autores a quantidade de agua na qual o objeto é
imerso nao tenha influéncia significativa para a quantidade de sal extraido [17], um volume mais
abundante de 4gua pode, aumentar a eficicia da dessalinizagao [12]. Assim, cada provete com uma
massa média de 57 g foi imerso individualmente em 900 ml de agua desionizada Ultrapura tipol (Direct-
Q 3,5,8 Ultrapure Water System) em reservatérios cobertos e colocados sobre uma rede de PVC,
permitindo total circulagcdo de agua em todas as faces do provete (Fig. 6a).

O processo prosseguiu até obtencéo de valores de condutividade elétrica de aproximadamente 150
pS.cm-l. Segundo a bibliografia consultada, ndo é fundamental uma extracéo total do sal presente no
objeto para garantir a sua conservagao, um valor inferior a 200 ou 150 pS.cm- é perfeitamente aceitavel
[3] [8] [11] [12] [16]. Contudo trés grupos de provetes permaneceram em banho até obtencdo de
resultados semelhantes, sempre com mudancas de dgua a cada 24 horas. Refira-se igualmente, que
este mesmo procedimento foi realizado, para controlo, em trés provetes ndo contaminados, trés
contaminados e ndo consolidados e outros trés grupos de ndo contaminados mas consolidados.

Figura 6 — Processo de dessalinizacdo: a) Provetes imersos em reservatoérios individuais e
b) Amostras da solucéo do banho recolhidas para andlise de cromatografia.

2.3.Métodos analiticos

A acdo dos produtos consolidantes na ceramica com a presenca de NaCl, antes e apods a
dessalinizacdo, foi avaliada através de varios ensaios laboratoriais, homeadamente: porosidade

acessivel a é4gua, absor¢cdo de agua por capilaridade, velocidade de propagacdo de ondas
longitudinais, determinacao da coesao superficial e resisténcia a compresséo pontual.

Com o objetivo de determinar as alteragdes da estrutura porosa ao longo do processo, a presenca de
NaCl e produtos consolidantes, foram também realizadas analises através de microscopia eletrénica
de varrimento. Procedeu-se ainda a caracterizagdo colorimétrica das superficies.

2.3.1. Porosidade Aberta

Com o objetivo de compreender as alteracdes de comportamento da matéria ceramica em relacao a
agua, quer na sua estrutura sd ou contaminada com NaCl, como também com a presenca dos
consolidantes antes e apés a dessalinizagdo, foram realizados ensaios hidricos para definir a
porosidade acessivel & 4gua (adaptando os procedimentos recomendados na norma EN1936) [27].

A porosidade aberta foi determinada de acordo com o procedimento normativo EN 1936 [27]. Todo o
ensaio foi conduzido a temperatura ambiental 24 + 1 °C e com humidade relativa de 50 + 5 %. Depois
de secos na estufa a 60 + 5 °C, até massa constante e arrefecidos, os provetes foram pesados e em
seguida colocados em vacuo no exsicador. A pressao foi gradualmente diminuida até atingir 2,0 £ 0,7
kPa. Apos 24 + 2 horas em vacuo, foi introduzida dgua destilada no exsicador até total imersdo dos
provetes. A presséo de 2,0 + 0,7 kPa foi mantida durante esta fase por mais 24 + 2 horas. No final deste
periodo a presséo no exsicador foi aumentada até a pressao atmosférica e os provetes permaneceram
imersos por mais 24 + 2 horas. No final, foi determinada a massa imersa e saturada dos provetes e
Ceramica Arqueoldgica: estudo comparativo da eficacia de consolidantes aplicados no processo de dessalinizagdo
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calculada a porosidade aberta. Refira-se que no caso dos provetes contaminados com NaCl sem
consolidacéo, estes foram previamente dessalinizados para a realizacdo deste ensaio.

Os resultados foram calculados segundo a seguinte formula:

Ms—mgy

Po (%) =

x 100 m_- Provete saturado / m ,- Provete seco / m, - Provete imerso
S—mp s d h

2.3.2. Absorcéo de agua por Capilaridade

Foram realizados ensaios hidricos para definir a absor¢cdo de agua por capilaridade por forma a
compreender as alteracées de comportamento da matéria ceramica em relacdo a agua, quer na sua
estrutura sa ou contaminada com NaCl, como também com a presenca dos consolidantes antes e apés
a dessalinizacdo. Para determinagdo do coeficiente de absorcédo de agua por capilaridade (g/m2.s1?)
foi seguido o procedimento normativo EN1925 [28]. Durante o ensaio foi mantida a temperatura
ambiente (24 = 1 °C) e a humidade relativa de 50 + 5 %. Os provetes foram previamente secos na
estufa a 60 £ 5 °C até massa constante e posteriormente arrefecidos e pesados. De seguida, 0s
provetes foram imersos em agua destilada com 3 £ 1 mm de altura sobre os mesmos, mantendo a area
imersa constante ao longo do ensaio. No decorrer do ensaio foi feito um controlo de massas dos
provetes, inicialmente, em curto espaco de tempo: 1, 3, 5, 10, 15, 30 e 60 minutos, alargando
progressivamente o intervalo das medi¢cfes. Os coeficientes de absorcdo de 4gua por capilaridade
foram obtidos a partir do ajuste dos pontos experimentais na parte inicial do grafico massa em funcéo
da raiz quadrada do tempo. As amostras contaminadas com NaCl sem consolidag&o foram previamente
dessalinizadas para a realiza¢do deste ensaio.

2.3.3.Velocidade de propagacéo de ondas longitudinais

A velocidade de propagacdo das ondas P foi obtida através da transmissdo de ondas ultrassénicas
conduzidas pelo modelo portatil STEINKAMP BP-7. Depois de secos na estufa a 60 £ 5 °C até a massa
constante ser atingida, os provetes foram arrefecidos e duas sondas (transmissor e recetor) foram
colocadas em contacto direto com os provetes, em superficies opostas. Foi determinado o tempo de
transito das ondas ultrassénicas (Fig. 7a e b) e a partir da distancia entre as 2 sondas foi calculada a
velocidade de propagacéo das ondas ultrassonicas.

Figura 7 — a) e b) Medigdo da velocidade de propagacéo de ondas longitudinais.

A velocidade de propagacéo ultrassonica de ondas longitudinais foi realizada em 3 provetes de cada
caso de estudo (sdos; sdos consolidados; contaminados com NaCl; contaminados com NaCl e
dessalinizados; contaminados com NacCl, consolidados e posteriormente dessalinizados), em duas
direcdes perpendiculares (Fig. 7a) tendo sido efetuadas 6 medi¢Ges por provete.

2.3.4.Resisténcia a compressao pontual

O ensaio de resisténcia a compresséao pontual foi efetuado utilizando um equipamento da marca ELE
Internacional Ltd., modelo com a referéncia 77-0110 (Point Load Apparatus). Os ensaios foram
realizados em conformidade com as normas propostas pela International Society for Rock Mechanics
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(ISMR), sendo observadas todas as suas recomendacdes no que respeita a preparacao de provetes e
procedimentos de ensaio. O ensaio consiste resumidamente na compressao de um provete por dois
cones opostos (Fig. 8a e b), registando-se a carga de rotura - F (kN) e a distancia entre os cones (mm)
no momento de rotura. Com os valores obtidos no ensaio determina-se o indice de resisténcia pontual
Is, constituindo um pardmetro mecanico do material.

Figura 8 — Ensaio de resisténcia a compressao pontual: a) Provete colocado no equipamento, b) Provete apés compressao
realizada, c) Provete antes do ensaio e d) Provete apds o ensaio.

Foram realizadas 9 medi¢cbes de resisténcia a compressédo pontual (Point Load Test) por caso de
estudo (saos; sdos consolidados; contaminados com NaCl; contaminados com NaCl e dessalinizados;
contaminados com NaCl, consolidados e posteriormente dessalinizados). Todas as fraturas foram
consideradas vélidas (Fig. 8c e d) de acordo com a Internacional Society for Rock Mechanics (ISMR).

2.3.5. Determinacgéo da coeséo superficial (Scotch Tape Test)

Aresisténcia a desagregacéo superficial foi determinada utilizando a metodologia proposta por Drdacky
[29]. Para tal, foi utilizada fita adesiva Scotch® Crystal Clear Tape de 19 mm de largura, cortada em
trocos de 6 cm de comprimento que foram previamente pesados em balanca laboratorial (Fig. 9a) com
sensibilidade de 0,0001g (METTLER AE200). Foram selecionadas duas &reas em superficies opostas
de cada provete.

Figura 9 — Determinagéo da coeséo superficial: a) Material e equipamento utilizado, b) Colocagédo da fita adesiva na superficie
do provete e alisamento com borracha e c) Remocéo da fita adesiva.

As fitas foram aplicadas, alisadas com uma borracha (Fig. 9b) e posteriormente removidas (Fig. 9c) e
determinada novamente a sua massa. Foram analisados os seguintes grupos de provetes: sdos; sdos
consolidados; contaminados com NaCl; contaminados com NaCl e dessalinizados; contaminados com
NaCl, consolidados e posteriormente dessalinizados.

2.3.6. Condutividade elétrica, Temperatura e pH

A extracéo de sal foi controlada através de medi¢des diarias de condutividade elétrica das aguas dos

banhos, foi igualmente registada a temperatura (WTW cond 330i/set) e o pH dos banhos de

dessalinizacdo em 100 ml de solucdo recolhida de cada banho (Consort C860). Refira-se, que os
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valores de condutividade elétrica foram normalizados ao volume de 4gua e a massa dos provetes,
seguindo o procedimento recomendado [5].

2.3.7.Cromatografia lonica

A Cromatografia iénica (Cl) € um método que permite a determinacao de anifes e catides em meio
aquoso, que implica a utilizacdo de um liquido como fase mével (eluente) e uma fase estacionaria
(resina) contida numa coluna. No processo cromatografico, um dado volume de solucédo contendo as
espécies a analisar é injetado na fase mével e é transportado através da coluna, na qual se da a
separacao. A separacdo ocorre porque os ides tém diferentes afinidades com a fase estacionaria e com

a fase mavel, deslocando-se por isso com diferentes velocidades.

As solucdes salinas obtidas dos quatro primeiros banhos de dessalinizacdo foram analisadas utilizado
um cromatografo Dionex ICS-900. Foram realizadas analises aos 4 primeiros banhos de dessalinizacéo
de cada grupo de consolidante (Fig. 6b), sendo que as recolhas que apresentavam elevado valor de
condutividade foram diluidas apds filtragem de forma a poder proceder-se a andlise. Os padrdes foram
preparados com agua ultrapura Tipo 1.

2.3.8.0bservacédo macro e microscoépica

A observagdo macroscopica das amostras no decorrer dos ensaios foi realizada recorrendo a uma
maquina digital (Canon G16) e lupa binocular (ZEISS) com a qual o registo fotogréfico foi realizado
utilizando um sistema de aquisicdo digital de imagens, Moticam (CMOS).

A observacé@o microscépica dos materiais foi realizada recorrendo a técnica de microscopia eletronica
de varrimento de emissdo de campo (FEGSEM) com um espectrometro de fluorescéncia de raios X
dispersivo de energias (EDS) acoplado para analise quimica utilizando raios X secundarios e padres
de corre¢cbes ZAF. O equipamento utilizado foi um microscépio JEOL 7001F com detetor Oxford
dispersivo de energias de elementos leves. Os provetes foram revestidos com um filme condutor de
ouro e paladio.

2.3.9. Colorimetria

A caracterizacdo de cor das superficies dos provetes foi realizada utilizando um espectrofotémetro
portatil MINOLTA, modelo CM508i, com um sistema de iluminacao difusa e um &ngulo de observacéo
de 8° sobre a normal ao provete em estudo (geometria d/8). A area de medigdo é de aproximadamente
8 mm. Foi utilizado o observador normalizado CIE 2° e o iluminante Des (representa a luz média diurna
incluindo a radiacao ultravioleta com temperatura de cor correlacionada 6504K). Para quantificar a cor
foram utilizadas as coordenadas cromaticas no sistema colorimétrico de referéncia CIE 1931, no
espaco cromatico uniforme CIE 1976 (CIELAB). O parametro L* indica a localizacdo de cor no eixo
claro-escuro (preto L* = 0 e branco L* = 100) que é perpendicular ao plano formado pelos eixos
vermelho-verde (valores de a*) e azul-amarelo (valores de b*).

Para o estudo da variacdo de cor ao longo do processo foram realizadas 4 medi¢cBes em cada provete,
2 em cada face, em 3 provetes para cada grupo, sendo cada medi¢cdo a média de 3 leituras. O calculo
de variagdo de cor (AE) foi efetuado sempre em relagdo aos provetes saos. Foram também
determinadas e comparadas as variacdes de cor destas realidades relativas aos parametros L*, a* e
b*, assim como em relacdo a saturagao de cor (croma C*).
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3. RESULTADOS E DiscussAo
3.1.Contaminacédo dos provetes com NaCl e envelhecimento térmico

No estudo desenvolvido, o processo de contaminacgéo salina e envelhecimento acelerado induziu, nos
provetes, formas de degradacéo percetiveis a vista desarmada e pertencentes a diferentes categorias,
nomeadamente: alteracdo cromética e depositos (eflorescéncias e concre¢fes salinas); fissuras e
deformacéo (fissuras e fraturas); perda de material (lacunas); destacamento (desintegracdo da
superficie) (Fig.10). De facto, as formas de degradacao observadas séo equivalentes as encontradas
em objetos arqueoldgicos do mesmo tipo cerdmico, em contextos de enterramento ou armazenamento
inadequado com forte presenga de sais solliveis, ainda que possam apresentar graus de severidade
distintos.

Fissuras e deformagao Perda de material Alteracdo cromatica e depdsitos
Desimegraio e e B

Concregoessalinas

Figura 10 — Exemplos de degradacao causada pela presen¢a de NaCl de acordo com a nomenclatura proposta
pelo ICOMOS-ISCS [26].

Quando observados os provetes, quer a lupa binocular (Fig. 11b e c), quer no FEGSEM (Fig. 11a,d e
e), verifica-se que o NaCl tem tendéncia a cristalizar aderindo ao substrato cerdmico, envolvendo e
recobrindo a matriz cerdmica e preenchendo vazios (Fig.11d e e).

Conforme descrito anteriormente, o processo de contaminacdo e envelhecimento foi controlado
diariamente avaliando a diferenca de massa dos provetes. Com base nestes dados foi possivel calcular
a percentagem total de sal absorvido pelos mesmos (Tss) e a quantidade de sal absorvido por volume
(Tsv), cujos resultados s&o apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 — Resultados relativos ao ensaio de contaminagéo salina.

Tss (%) Tsv (g/cm®)
Média 11,77 0,19
desvio padrao 3,99 0,07
Minimo 3,34 0,06
Maximo 25,77 0,39
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Figura 11 — A matriz ceramica antes e ap6s contaminagao salina: a) ceramica sa, b) Eflorescéncia salina, c) Cripto-
eflorescéncias, d) e e) cristais ctbicos de NaCl revestindo a matriz ceramica, f) Espectro EDS do ponto de andlise 1
evidenciando a presenca de NaCl.

De facto, o ensaio de contaminacdo salina permitiu a introdugdo de uma quantidade significativa de
NaCl nos provetes e alcangou valores entre 3,34 % e 25,77 %. A quantidade de sal absorvido por
volume (Tsv g/cm?3) apresentou valores entre 0,06 g/cm? e 0,39 g/cm8.

3.2.Consolidacao

A aplicacdo dos trés produtos de consolidacdo, embora tenha sido realizada em condi¢des
semelhantes, resultou em comportamentos distintos em termos de libertagdo de sais na superficie dos
provetes no decorrer e ap0s o processo de cura, e conduziu igualmente a remobilizagdo dos mesmos
na matriz ceramica (Figs. 12, 13 e 14). Efetivamente, apesar de as formas de degradacao observadas
superficialmente pertencerem a familia Descoloragéo e Depésitos (ICOMOS-ICS [26]) a sua tipologia
€ variavel (Figs. 12, 13 e 14), para além de eflorescéncias salinas foram igualmente observadas
concrecgdes salinas. De igual modo a morfologia dos sais cristalizados no interior da matriz ceramica é
igualmente variavel consoante o consolidante aplicado (Figs. 12 a 15). A aplicacdo dos consolidantes
ndo impediu portanto a migracao dos sais para a superficie dos provetes, apesar de a quantidade de
sais detetada nas superficies ser distinta consoante o consolidante aplicado. Este € um resultado
extremamente pertinente, que influencia a eficicia da remocédo de sais no banho de dessalinizagéo,
mas também a degradac¢&o da matriz ceramica.

— —
i |

il

Figura 12 — Exemplos de eflorescéncias formadas apds a consolidagéo dos provetes com Paraloid B-72.
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Figura 14 — Exemplos de eflorescéncias formadas apés a consolidagdo dos provetes com Nano Estel.

No caso do Paraloid B-72, desenvolve-se durante o processo de evaporagdo do solvente, um filme que
reveste a totalidade do provete ceramico, assim como concregdes salinas, pelo que, a superficie torna-
se plastificada pela a¢do do produto consolidante (Fig. 12). Este filme € libertado no primeiro banho de
imerséo sob a forma de pelicula, sem aparente dano para a superficie da ceramica.

O Tegovakon V por sua vez, potenciou a formacgéo de eflorescéncias e concre¢des salinas com maior
exuberancia do que o produto anterior (Fig. 13). As eflorescéncias formadas foram na sua maioria
inGcuas para a ceramica, ndo causando danos significativos. Contudo, um niimero reduzido de provetes
apo6s remocéo cuidadosa das mesmas apresentou um desgaste superficial causado pela saida dos
sais sollveis através da superficie.

O Nano Estel é, dos trés produtos de consolidagdo, o que mais promove o desenvolvimento de
eflorescéncias salinas (Fig. 14) que geraram, na sua maioria, danos superficiais como desgaste ou
pulveruléncia.

Deste modo, acresce que para além das anomalias associadas a familia Descoloracdo e Depdsitos
(ICOMOS-ICS [26]), foram igualmente identificadas outras formas de degradacédo, como desagregacéo
superficial apés a remoc¢ao das eflorescéncias. Na Tabela 2 é apresentado um resumo das formas de
degradacdo observadas nos provetes de ceramica contaminada com NaCl, apés o tempo de cura dos
consolidantes aplicados.
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Tabela 2 — Semi-quantificagédo das formas de degradagdo observadas na superficie dos provetes apés o processo de cura dos
consolidantes, tendo por base a observagdo macroscopica.

Eflorescéncias Crostas Lacunas Desintegragédo
NaCl +
Paraloid B72 - T+t + -
fict +++ ++ +++ ++
Tegovakon V
NaCl +
Nano Estel +++ - ++ ++

+++ Muito Abundante ++ Abundante + Presente — ausente

Apresenta-se igualmente na Figura 15 a morfologia dos sais cristalizados no interior da matriz cerdmica
contaminada com NaCl e consolidada, assim como a forma de deposicao/revestimento dos produtos

consolidantes na matriz ceramica.

NaCl + Tegovakon V NaCl + Paraloid B72

NaCl + Nano Estel

)

== -]
Ponto de
R

-y 3
el 3.
G A e -

6 \\\“ 5 2l
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Ponto de andlise 1

Ponto de andlise 2

10pmj T
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2 3 4

IFull Scale 156 cts Cursor: -0.166 (0 cts)

analise’ 3

Ponto de analise 3
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Figura 15 — Morfologia dos sais cristalizados no interior da matriz ceramica contaminada com NacCl e consolidada e forma de
deposicao/revestimento dos produtos consolidantes. Espectros de EDS comprovando a presenca de NaCl e consolidante na
matriz ceramica.

3.3.Dessalinizagao por banhos de imerséo estéaticos

Apresentam-se na Fig. 16, os valores de condutividade elétrica média e ajustada dos provetes
consolidados com Paraloid PB72, Tegovakon V e Nano Estel, submetidos ao processo de
dessalinizacao. Da observacao desta figura verifica-se que a quase totalidade dos sais presentes
nos provetes foram libertados nas primeiras 24 horas independentemente do consolidante aplicado.
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A maior quantidade de NaCl foi libertada no primeiro banho, a libertagédo posterior de sais sollUveis
foi realizada de forma gradual como se pode observar no grafico (Fig. 16). A conditividade eléctrica
da solucao do banho € indicativa da presenca de sal nos objectos ceramicos, pois a medida que a
guantidade de sal presente nos provetes diminui, o gradiente de concentragdo do banho também,

conforme descrito na bibliografia [13].
Cajust = Chanho (HS.Cm'l).Vbanho (L) ! Pprov (g)
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Figura 16 — Variagao da condutividade elétrica dos banhos de extragéo de sais dos provetes consolidados com Paraloid B-72,
Tegovakon V e Nano Estel.

Uma vez que uma exposicao prolongada em meio aguoso pode também danificar a cerdmica, ndo se
prolongou demasiado o banho e por isso a maioria dos provetes foram retirados no final de 4 ou 5
mudancas de agua, quando a condutividade elétrica do banho atingiu um valor inferior a 150 pS.cm-t,
seguindo a pratica referida na bibliografia [2] [8] [11] [12].

A eficacia do processo de extracdo de sal, comprovada pelas medi¢Ses de condutividade elétrica foi
confirmada pelas analises de cromatografia iénica (Fig.17), realizadas as amostras da agua do banho
recolhidas previamente a sua substituicdo (Fig. 6b). Refira-se que infelizmente, por avaria do
equipamento, ndo foi possivel efetuar as analises do segundo banho de dessalinizagdo dos provetes
contaminados e consolidados com Nano Estel.

H 12 banho 22 banho ™ 32 banho 42 banho

Valores médios Cloretos
(mg/L)

I 1356
232,91
§ 7041
25,12
PN 211,89
170,51
26,72
I 892,
P 83,16
6,86

o
(@}
)
<
|
NaCl +PB NaCl+ TG NaCl + NS

Figura 17 — Variagdo média da concentracéo de cloretos (mg/L) quantificados ao longo do processo de dessaliniza¢éo por
banho estatico (até ao 4° banho) para os diferentes consolidantes.

Ceramica Arqueoldgica: estudo comparativo da eficacia de consolidantes aplicados no processo de dessalinizagdo

17



A concentracdo de cloretos extraidos (Fig. 17) confirma os valores apresentados de condutividade
elétrica da solugéo salina do banho de dessalinizacéo (Fig. 16).

Finalizado o processo de dessalinizacdo, procedeu-se a secagem dos provetes de forma gradual, em
condicdes laboratoriais de humidade relativa e temperatura, controlada por pesagem e visualmente,
com o objetivo de detetar o surgimento de eflorescéncias, pratica seguida conforme fontes bibliograficas

[5].

Na observacdo dos provetes, quer a lupa binocular, quer no FEGSEM (Fig. 18), pode-se também
comprovar a eficicia do processo de dessalinizacdo. De facto, as imagens demonstram que o NaCl foi
na sua maioria removido da matriz ceramica, o que é visualmente evidente comparando com as
imagens apresentadas anteriormente apos contaminagdo salina (Fig. 11). As analises de EDS
efetuadas aquando da observagédo ao FEGSEM dos provetes apés dessalinizagao (Fig. 18) confirmam
a escassa presenca de NacCl, garantindo a eficacia da dessalinizacé@o efetuada. Na observacao a lupa
binocular verifica-se ainda um desgaste em todas as amostras analisadas, um fenémeno equivalente
a erosao diferencial descrita no glossario ICOMOS-ICS [26], que pode ser explicado como sendo o
resultado da extragéo de sais (Fig.18).
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Figura 18 — Matriz ceramica ap6s contaminagéo com NaCl, consolidagdo e posterior dessalinizagéo.
3.4.Porosidade aberta e absorcdo de agua por capilaridade

O ensaio de porosidade aberta realizado nos provetes contaminados com NaCl (que para a realizacéo
do mesmo foi extraido por banho de dessalinizagdo) permitiu confirmar que existe um aumento da
porosidade da matriz ceramica, o que significa que 0s sais causaram danos estruturais nos provetes,
gue implicaram perda de matéria ceramica (Fig. 19). A introducdo dos produtos consolidantes na
matéria ceramica contaminada com NacCl, tal como seria de esperar pela sua func¢ao, conduziu a
diminuicdo da porosidade aberta dos provetes (Fig. 19), ainda que de modos distintos.

O Paraloid B-72 foi o produto consolidante que promoveu uma diminuicdo mais significativa de valores
de porosidade aberta, o que é facilmente perceptivel através da observacao por lupa binocular e no
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FEGSEM (Fig. 15), onde é perceptivel que o polimero acrilico envolve ndo apenas a matriz ceramica,
mas também o sal presente na mesma. O Nano Estel foi o produto que conduziu a menor reducéo da
porosidade aberta da pasta ceramica, comparativamente com 0s outros consolidantes, o que pode ser
explicado pela sua baixa capacidade de penetracdo do substrato ceramico, actuando sobretudo a nivel
superficial. O Tegovakon V contribuiu para valores de porosidade aberta intermédios, embora muito
préximos dos alcancados pelo Paraloid PB72, o que confirma o seu papel consolidante na matriz
ceramica.

ApOs o processo de dessalinizacdo dos provetes previamente consolidados, verificou-se um aumento
dos valores de porosidade aberta, independentemente do produto de consolidacdo aplicado, para
valores semelhantes aos alcancados nos provetes apéds contaminacéo salina que foram dessalinizados
sem consolidacao prévia (Fig. 19). Estes valores podem ser justificados pela perda de matéria ceramica
que ocorre no processo de extracdo do sal, mas sobretudo pela libertacdo de produto consolidante ao
nivel superficial, sendo que o produto remanescente ndo impede a circulacdo de agua na matéria.
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Figura 19 — Valores médios de porosidade aberta dos provetes ceramicos ao longo dos ensaios efetuados.

Os resultados do ensaio de absor¢do de agua por capilaridade (Fig. 20) permitiram verificar que a
introduc@o dos consolidantes induziu a uma redugéo da capacidade de suc¢do de agua pelo corpo
ceramico apos a sua aplicagdo. Destacando-se o Paraloid B-72 e o0 Tegovakon V, conhecidos pelo seu
comportamento hidrofébico.
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Figura 20 — Valores médios do coeficiente de absorcao de agua por capilaridade dos provetes ceramicos ao longo dos ensaios
efetuados.
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No entanto este comportamento é diferente no Nano Estel, quer pela sua forma de actuar ao nivel da
superficie, como pelo desgaste superficial provocado durante o processo de cura do solvente.

ApOs o processo de dessalinizagdo, precisamente pela extragao de sal, perda de consolidante e mesmo
alguma matéria ceramica verifica-se um ligeiro aumento da capacidade de succao de agua no caso do
Tegovakon V, comparativamente com as amostras contaminadas e consolidadas.

No caso da aplicagdo do Paraloid B-72 e do Nano Estel, findo o processo de dessalinizagéo, a
capacidade de absorcdo de agua por capilaridade alcanca valores semelhantes e mesmo superiores
aos do material cerdmico sado (Fig. 20), o que pode ser explicado, no caso do Paraloid B72, pela
libertacdo do filme de consolidante durante o primeiro banho de dessalinizacdo, comprometendo em
absoluto o seu papel hidrofébico. No caso do Nano Estel que atinge valores superiores aos da ceramica
s, a perda de matéria superficial que ocorre durante o processo de cura do solvente vai desenvolver
uma area de contacto que promove a absor¢cdo de agua por capilaridade.

Partindo da andlise dos valores deste coeficiente e sendo o resultado do Tegovakon V o que apresenta
valores mais baixos no final da dessalinizagédo pode equacionar-se a hipétese de que sera aquele que
se encontra em maior quantidade na matriz cerdmica ap6s dessalinizagdo.

3.5.Velocidade de propagacéo de ondas longitudinais

O processo de contaminagdo com NaCl foi acompanhado de um incremento da velocidade de
propagacédo das ondas ultrassonicas de cerca de 10% comparativamente com a ceramica sa (Fig. 21).
Valores médios de 2881 m.s? e 2628 m.s* foram alcangados nos provetes contaminados e saos
respetivamente (Fig. 22). Tal facto indicia a presenc¢a de sal na matriz ceramica obstruindo os poros e
permitindo uma maior velocidade de propagacéo das ondas P. ApOs a dessalinizacdo destes mesmos
provetes, registou-se uma velocidade superior em 4,9 % face aos provetes saos, o pode ser explicado
pela remanescéncia de sal na matéria ceramica, uma vez que a extracdo de sal nestes provetes foi
interrompida com um valor de condutividade elétrica da agua do banho estatico de 40,0 uS.cm-t.

Os resultados obtidos mostram um evidente aumento da velocidade de propagacdo das ondas P nos
provetes sdos consolidados e nos provetes contaminados e consolidados com Paraloid B-72 e
Tegovakon V. Este aumento de velocidade estd em estreita relagdo com os valores anteriormente
apresentados de porosidade aberta. Apdés o processo de dessalinizagdo e contrariamente ao
evidenciado pelos valores de porosidade aberta e coeficiente de absorcao de agua por capilaridade, os
produtos consolidantes parecem estar presentes na matriz ceramica uma vez que foram registados
incrementos superiores a 10% dos valores de velocidade das ondas-P, comparativamente aos
registados nas amostras ceramicas sas.

O polimero acrilico, Paraloid B-72, contribuiu para um aumento da velocidade apos aplicagdo no
provete sao de 31,3 %, devido a forma de atuar através do revestimento dos poros. Quando aplicado
sobre um provete contaminado com NaCl, aumentou 19,7 %. Poder-se-ia esperar um efeito cumulativo,
pela presenca de sais juntamente com o consolidante, obtendo desta forma uma velocidade superior,
contudo no processo de contaminacdo e envelhecimento, os danos causados na matriz ceramica,
fissuras e fraturas, afetaram as medi¢des, originando um valor inferior. Ap6s o tratamento de
dessalinizacéo, a velocidade de propagacéo reduz relativamente & medida nos provetes contaminados
e consolidados, contudo, os provetes manifestam ainda assim um aumento de 12,7 %
comparativamente ao provete so.

Nos provetes em que foi aplicado silicato de etilo, Tegovakon V, o aumento da velocidade no provete
séo é de apenas 8,0 %, contudo, deve ser tido em conta que estes provetes foram sujeitos a imersao
em agua desionizada para obtencao de dados para a cromatografia, o que podera ter removido uma
parte consideravel do consolidante aplicado. Possibilidade que se reforca, pelo facto de quando
aplicado sobre um provete contaminado com NaCl, manifesta um aumento de 21,4 %, ligeiramente
superior ao Paraloid B-72. ApoOs o tratamento de dessalinizacdo, apresenta um aumento de 15,0 %
comparativamente com o provete sdo, considerando também as mesmas alteracfes da matéria
ceramica provocadas no processo de envelhecimento e contaminacao, assim como a libertagcéo de sal.
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No caso da nano silica, Nano Estel, esse aumento nédo atinge valores minimamente relevantes quando
aplicado em provetes sdos, apresentando um incremento de velocidade de propagacdo de ondas
longitudinais de 0,4 %, 0 que podera estar associado a sua deposicdo apenas superficial. Apds a
evaporacao do solvente (dgua desionizada) as particulas de nano silica agregam-se numa camada
superficial [22], assim, o facto de n&o penetrar na matriz cerdmica explica que a sua presenca nao se
manifeste nas medicdes de velocidade de propagacédo das ondas-P. O que se reconfirma nos valores
de velocidade das ondas P quando aplicado sobre um provete ja contaminado com NaCl, sendo estes
valores praticamente idénticos aos do provete somente contaminado com NaCl sem consolidante. Apés
dessalinizacdo, verificou-se que os valores de velocidade de propagacéo das ondas-P (2756 m.s1) sdo
semelhantes aos determinados nos provetes contaminados e dessalinizados sem a aplicacdo de
consolidante (2756 m.s™?).
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Figura 21 — Valores médios comparativos de velocidade de propagacgéo ultrassonica, face a matéria ceramica sa.
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Figura 22 — Valores de Velocidade de propagacéo de ondas longitudinais.

3.6.Resisténcia a compressao pontual

Os resultados obtidos por este método analitico encontraram-se também comprometidos pelos danos
causados no processo de contaminacdo salina e envelhecimento térmico (Fig.10), pois as fraturas
internas resultantes deste processo influenciam a resisténcia mecanica da matéria ceramica.
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Através do ensaio realizado foi possivel confirmar que a presenca de NaCl na matéria ceramica
contribui claramente para a perda de coesdo da mesma, existindo uma reducdo média de 25,5 % de
resisténcia a compressao pontual comparativamente com a ceramica sa (Fig. 23).

O polimero acrilico, Paraloid B-72, contribuiu para um aumento da resisténcia mecénica em 17,6 %
(Fig. 23) quando aplicado sobre cerdmica sd, o que se explica pela redu¢do da porosidade e
permanéncia do produto na matriz ceramica. A acdo deste produto consolidante, através do
revestimento dos poros, explica também que quando aplicado sobre um provete previamente
contaminado com sais solUveis, exista um incremento de 30,66 % de resisténcia em relagdo ao provete
contaminado, pois vai revestir ndo apenas a matriz ceramica como também o sal presente na mesma
(Fig. 23). Ap6s o processo de dessalinizacao, o polimero acrilico permitiu um incremento de resisténcia
de cerca de 28 % relativamente ao cenario de cerdmica contaminada com NaCl, sem restituir contudo
a resisténcia inicial da ceramica sa, o que pode ser explicado pela perda de produto que ocorre no
processo de dessalinizacdo, aquando da libertacéo da pelicula formada no processo de cura.
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Figura 23 — Valores de resisténcia a compressdo comparativamente a ceramica sa.

Os provetes sdos consolidados com silicato de etilo, Tegovakon V (Fig. 23) apresentam uma diminuicdo
de valores de resisténcia mecénica em relacdo aos provetes saos (-3,39 %), estes valores podem em
parte ser explicados pelo facto dos provetes consolidados com este produto terem sido sujeitos a
imersdo em agua desionizada para obtencédo de dados para a cromatografia iénica, o que podera ter
removido uma parte consideravel do consolidante aplicado, levando a uma diminui¢cdo de valores de
resisténcia mecanica.

Contudo, tal como foi verificado em outros métodos analiticos, quando aplicado sobre provetes
contaminados, o silicato de etilo confere um aumento de resisténcia a compressao pontual na ordem
de 52 % face a ceramica contaminada (Fig.24) e cerca de 14 % mais que os provetes séos (Fig. 23).
Apbs o processo de dessalinizagdo, os provetes em que foi aplicado este consolidante, apresentam um
incremento de resisténcia mecéanica a compresséo pontual de cerca de 14 % em relacéo aos provetes
sdos (Fig. 23), o que indicia que apds permitir a extragao de sal dos provetes, se mantém presente na
matriz ceramica. Os resultados deste produto em termos de manutencédo da resisténcia mecanica
distanciam-se consideravelmente dos outros consolidantes estudados, apresentando um desempenho
muito superior.

A aplicagdo de nano-silica (Nano Estel) nos provetes sdos tal como ja evidenciado pelos resultados de
velocidade de propagacao das ondas longitudinais, praticamente ndo se fez sentir a nivel da resisténcia
mecanica (Figs. 23 e 24). Deve ter-se em conta que a nano-silica atua a nivel superficial sem penetrar
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na matriz ceramica [22], além disso, causou no processo de cura uma desagregacao superficial forte.
A aplicacdo deste produto em provetes contaminados com NaCl permitiu um incremento da resisténcia
mecanica face aos valores alcancados nos provetes contaminados com este sal de 1,87 MPa para 2,18
MPa respetivamente (Fig. 24). Ap6s o processo de dessalinizagdo a nano silica permitiu um incremento
de resisténcia de cerca de 13 % relativamente a ceramica contaminada com NaCl, sem repor contudo
a resisténcia inicial da cerdmica sa (Fig. 23), o que mais uma vez se justifica pela sua baixa capacidade
de penetracdo na matéria ceramica.
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Figura 24 — Valores de resisténcia a compressao pontual.
3.7.Determinacéo da coesdo superficial (Scotch tape test)

O aumento de massa (g/cm?) da fita-cola aplicada nos provetes contaminados com NaCl relativamente
aos provetes saos (Figs. 25 e 26) confirma a perda de coesédo superficial que ocorre em objetos
contaminados, embora este valor se encontre inflacionado pelo sal presente ao nivel superficial que
também é removido durante o ensaio. ApGs a extracdo de sal em cerdmica que ndo foi sujeita a
consolidacgdo, recupera-se alguma da coesao superficial, com valores mais proximos da ceramica séa
(Fig. 25).
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Figura 25 — Valores de variagdo da massa removida comparativamente a cerdmica sa.
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Figura 26 — Valores de massa removida

Apés aplicacdo dos produtos consolidantes sobre cerdmica contaminada, podemos verificar uma
consideravel diminuicdo de valores de massa removida no caso do Paraloid B-72 e do Tegovakon V,
comparativamente a ceramica contaminada, manifestando assim o seu papel activo na melhoria da
coesdo superficial. O Paraloid B-72 apresenta mesmo valores superiores aos da cer@mica s&,
precisamente pelo filme superficial que desenvolve no processo de cura. O Tegovakon V apresenta
valores muito préximos da ceramica sa, afirmando mais uma vez o seu comportamento adequado ao
objectivo deste estudo. O Nano Estel, devido ao seu comportamento no processo de cura,
desenvolvendo eflorescéncias que vao contribuir para a desagregacao superficial, apresenta valores
muito elevados de matéria removida da superficie.

ApOs o processo de dessalinizagdo e secagem dos provetes, existe uma boa recuperacdo da coeséo
superficial, com valores ligeiramente diferentes em todos os consolidantes aplicados. Os valores
apresentados pelo Paraloid B-72 e Tegovakon V, demonstram que a a¢do dos consolidantes foi eficaz,
embora com resultados diferentes. O silicato de etilo Tegovakon V apresenta os melhores resultados,
com valores muito préximos da ceramica sa. O resultado menos positivo do Paraloid B-72 pode ser
justificado pela perda de produto consolidamte durante o processo de dessalinizacdo.

Contudo, no caso do Nano Estel, que apresenta a maior variagao de massa removida relativamente a
ceramica ap0s consolidagdo, o resultado é enganador. Neste caso, a reducdo significativa nos valores
de massa removida observada na cerdmica ap0s dessalinizagcao deve-se a degradacéo da superficie
durante a cura do consolidante e o processo de dessalinizacdo. Como a penetragdo do Nano Estel é
muito superficial, o que temos é uma superficie que perdeu bastante matéria ceramica e por esse
motivo se encontra renovada e apresenta uma resisténcia em termos de coesao superficial idéntica a
ceramica sa, pois a superficie apés dessalinizagdo € o resultado de um enorme desgaste e perda de
coesdo da matéria cermica.

3.8.Caracterizacado colorimétrica

Através da simples observacdo macroscoépica foi possivel verificar que a contaminagdo com NaCl
provocou uma evidente reducdo de luminosidade nos provetes (Fig. 27). Os resultados obtidos na
andlise de colorimetria efetuada comprovam este facto (Fig. 30).

De um modo geral a aplicac@o dos consolidantes nos provetes alterou a sua aparéncia, escurecendo-
os e ficando mais alaranjados (Fig. 28). Apesar de os consolidantes aplicados serem incolores e
transparentes, o facto de estes preencherem os poros da ceramica anteriormente preenchidos com ar,
fez com que o indice de refracéo seja diferente e resulte na alteragao de cor.
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A alteracdo mais evidente aconteceu com o silicato de etilo, Tegovakon V, sendo o polimero acrilico,
Paraloid B-72, o que menos alterou neste sentido (Fig. 28). No caso da Nano-silica, Nano Estel,
também ocorreu um evidente escurecimento dos provetes, uma vez que este consolidante atua
essencialmente a superficie e a alteragdo de cor serd tanto maior quanto maior for a concentracéo do
produto consolidante a superficie.

Apos a conclusédo do processo de dessalinizacdo e secagem dos provetes até massa constante, foi
possivel recuperar no caso do Paraloid B-72 e Tegovakon uma cor muito proxima do original (Fig. 29),
0 que ja ndo aconteceu no caso do Nano Estel, conforme se pode verificar no resultado apresentado
na Figura 30.

NaCl

T ™

Figura 27 — Diferenca entre provete sdo (esquerda) e contaminado com NaCl (direita).

"

Figura 28 - Provete de ceramica sa e provetes sdos consolidados com Nano Estel, Paraloid B-72 e Tegovakon V (da esquerda
para a direita).

Figura 29 — Provete de ceramica sa e provetes contaminados, consolidados com Nano Estel, Paraloid B-72 e Tegovakon V e
posteriormente dessalinizados.
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Figura 30 — Variagdo média de cor nos provetes.
4. CONSIDERACOES FINAIS

Perante um cenario de cerdmica em avancado estado de degradacdo contaminada com sais sollveis
e a necessidade absoluta de uma intervencdo de dessalinizacdo realizada através de banho de
imersdo, o consolidante tem um papel determinante para o0 sucesso deste procedimento de
conservacdo de objetos arqueolégicos, pois o0 banho aquoso por si s6 pode danificar ainda mais esse
patriménio.

A consolidacdo é uma acéo definitiva, ndo reversivel, contudo neste contexto perante a hipotese de
perda total de um objeto, é perfeitamente aceitavel que a mesma se faca de modo abrangente, ou seja,
por imerséo.

Este estudo teve como objetivo principal, conhecer o comportamento dos consolidantes durante e apos
este processo de tratamento da cerdmica contaminada com sais e comparar o desempenho dos 3
consolidantes comerciais frequentemente utilizados pelos conservadores em areas equiparadas da
conservagéao, no que diz respeito a resisténcia mecanica de ceramica porosa.

Ao longo do trabalho desenvolvido foi possivel confirmar a acdo destruidora da presenga de sais
solaveis na pasta ceramica e a variedade de danos que estes pode causar, incidindo sobre o caso
particular do cloreto de sédio.

Do mesmo modo, confirmou-se que a presenca de consolidante neste processo ndo é impeditiva nem
compromete a eficicia da extracdo de sais solGveis por banho de imersdo, o que vai ao encontro da
bibliografia consultada.

Contudo, foi verificado que a consolidacdo de cerdmica porosa contaminada com NaCl pode no
processo de cura do consolidante, intensificar a degradacao causada pela presenca dos sais sollveis
pela ac¢céo de evaporacéo do solvente, sobretudo no caso do Nano Estel.

Principalmente por este motivo, mas também pelos resultados relativos & resisténcia mecéanica, a
disperséo aquosa de silica coloidal nano estruturada, Nano Estel® (CTS, Europe), embora possa ser
um produto adequado ao substrato ceramico em termos de consolidacdo, ndo demonstrou ser o
produto indicado para um processo de dessalinizacao.

O polimero acrilico, Paraloid B-72® (Rohm and Haas), que se encontra bastante estudado neste ambito
da dessalinizacdo e é frequentemente utilizado em processos semelhantes, por ser faciimente
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adquirido, preparado e também por ser um produto habitualmente presente em laboratérios de
conservagdo, ndo demonstrou ser o produto ideal para utilizar no processo de dessalinizagdo. A sua
concentracdo a 10 % em acetona, que foi estabelecida para garantir os mesmos resultados analiticos
em termos de caracterizagdo minerologica da ceramica (seguindo o estudo referido [20]) podera ter
comprometido a sua eficacia, impedido a penetracdo no substrato ceramico. Seria pertinente num
estudo futuro realizar ensaios com diferentes concentracdes, verificando se o comportamento relativo
a agua do banho e ao desenvolvimento da pelicula é equivalente.

O silicato de etilo, Tegovakon® V (BIU, Internacional Lda), apresentou os melhores resultados em
termos de conservagdo da resisténcia mecanica e restituicdo do aspecto cromatico superficial.
Manifesta na maioria dos ensaios efectuados, resultados coerentes nas diferentes fases do
procedimento experimental. Apesar de necessitar de um tempo de cura elevado e de condi¢des
laboratoriais mais exigentes, ndo danifica os objectos durante o processo de cura e restitui a resisténcia
mecéanica que permite posteriormente ao processo de dessaliniza¢do, desenvolver sem risco uma
intervencdo de conservacdo integralmente, permitindo integracdes volumétricas e exposicdo dos
objectos em suportes apropriados.

Os aspetos que distinguem o0s trés consolidantes comeciais de forma mais clara encontram-se
salientados na tabela 3.

Finalizado o estudo proposto, acredito que seria importante dar continuidade ao mesmo no futuro,
abordando uma possivel aplicacéo da nano silica de forma mais adaptada a dessalinizagdo, analisando
outras variaveis de aplicacéo.

Do mesmo modo, o comportamento dos consolidantes apés aplicacdo em cerémica contaminada
poderia ser abordado com diferentes sais para compreender a sua real a¢cdo na conservagéo de objetos
com esta forma de degradacéo.

Tabela 3 - Comparacédo do desempenho dos trés consolidantes nos ensaios efetuados

Tempo de cura | Toxicidade Danos no processo Eficacia do Resisténcia Alteracao
de cura em ceramica processo de | mecanica apos a | cromatica apds
contaminada com dessalinizacdo | dessalinizagcao dessalinizacao
sais

Paraloid B72 2‘%8?;0%5 ® R (-
Tegovakon V +15/20 dias O ® O 9 ® g o

X
Nano Estel 3/4 dias g g g g O
9 9 9 Muito Positivo 9 gPositivo ONormaI Negativo
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Anexo | - Fichas técnicas dos produtos

ROHM:HRARS B

PARALOID™ B-72 100%
Solid Grade Thermoplastic Acrylic Resin

Description

PARALOID B-72 general-purpose thermoplastic acrylic resin s similar to PARALOID B-66 acrylic resin but capable
of forming softer films. The approximate hardness (KHN) is 10-11 compared to 12-13 for PARALOID B-66 resin

PARALOID B-72 acrylic resin is unkgue in possessing a high tolerance for ethanol. The property allows its use in
applications not tolerant of strong solvents. The alcohol dispersions may be cloudy or milky. However, they fom
clear, coherent films.

PARALOID B-72 has low reactivity with sensitive phosphorescent and luminescent pigments to produce stable,
durable, non-yellowing coatings. It ks compatible with vinyls, cellulosics, chlorinated rubbers, and silicones. It is
well suited for white and metallic asrosols, clear coatings for wood, nitrocellulose modified coatings for general
product finishing, pigment dispersion (fluorescent), flexographic printing inks, and gravure plastic coatings.

Solubility

Information about the solvent compatibility of PARALOID B-72 acrylic resin can be found in Rohm and Haas
brochure BZA114—PARALOID Solid Grade Resins, Solvent Selection Chart.

Typical Properties

These properties ane typical but do not constRute spedfications.

Physical Form Pelists
Bulk Density, 25°C, Ib/gal 9.6
Solubility Parameter 9.3
Tg (%C) 4D
Ultimate Hardness of Clear Films, KHN 10 to 11

Chemical Composition EMA Copolymer

Properties in White Lacquers®

Tukon Hardness Whiteness Cross Hatch?
30 min. at 180°F 2.9 (¥ color low numbers best) 30 min. at 180°F O
30 min. at 300°F 12.1 30 min. at 300°F .7 30 min. at 300°F 0O
16 hrs. at 350°F 11.8
Pencil Hardness FIEXII:HIIt‘p'Z, 1/8, 1/4, 12 Mustard Staining
30 min. at 180°F H inch mandrels {30 minute exposure)
30 min. at 300°F H 30 min. at 180°F 0,00 30 min. at 180°F  Light
30 min. at 300°F 4,3, 2 30 min. at 300°F  Light
Gloss, 20® Printing, 2 psl for Gasoline Resistance
30 min. at 180°F 77 1 hour at 140°F (15 minute exposure)
30 min. at 300°F 76 30 min. at 180°F W. Heawy 30 min. at 180°F  Wipes Off
30 min. at 300°F Moderate 30 min. at 300°F  Wipes Off
Gloss, 60° Knife Adhesion Spray Conditions
30 min. at 180°F 93 30 min. at 180°F Very Good  Viscosity, No. 4 Ford Cup, sec. 15
30 min. at 300°F 92 30 min. at 300°F Very Good  Solids Content, % 25.0
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Mobe: Drying the coatings at 300°F for 30 minutes simulates final properties of the resin.

1The white lacquers were formulated at a ttanium dioxide/binder ratio (solids basis) of 30/70. The
properties were determined after coatings were sprayed on Bonderite 1000,

“The degree of cracking at the bend over each mandrel is rated on a 0 {no fallure) to 10 (complete
flaking) scale.

3The degree of flaking at the scribed cross hatch Is rated on a 0 (no fallure) to § (complete lift off) scale.

Additonal Information

PARALOID B-65 5 supplied in a powder form that Is easily dissolved in aromatic hydrocarbons as well as a varety
of esters and ketones,

The product detailed in this bulletin is supplied from our manufachuring facility in Loutsville, Kentucky, USA with
conformance to the requirements of IS0 9002 or to local equivalent quality protocols ensures consistently high
standards, immaterial of the source, although the pack size and method of packaging may differ.

This product is available in Asla Pacific through Wilbur Ellis Co./Connell Bros. Co.
Safe Handling Information

Rohm and Haas Material Safety Data Shests (MSDS) contain pertinent information that you may need to protect
your employees and customers against any known health or safety hazards associated with our products. Rohm
and Haas Company recommends that you have your local Rohm and Haas technical representatives supply you
with MSDS on all our products before using them in your facilities. We also suggest that you contact the suppliers
of other materials recommended for use with our products for appropriate health and safety regulations before
use,

Chemical Registration

Many countries within the Asla-Pacific region reguire the registration of chemicals, ether imported or produced
locally, prior to their commercial use. Violation of these regulations may lead to substantial penalties imposed
upan the user, the importer or manufacturer, and/or cessation of supply. It is in your interests to ensure that all
chemicals used by you are registered. Rohm and Haas Company does not supply unregistered products unless
permitted under limited sampling procedures as a precursor to registration.

Rohm and Haxs Company makes no warmanties, either expressed or implied, as to the acouracy or approprisfeness of this data and expresshy
exciudes any labllity wpon Rohm amd Haas arising out of s use. We recommend that the prospective users determine for themsehses the
suitabify of Rohm and Hass" materials and suggestions for any use prior to thelr adoption.

Suggestions for use of our products or the inclusion of descriptive material from patents and the dtation of specific patents in this publication
should not be snderstood 25 recommending the e of our prodiscts in violation of any patent or as permission of kcense o use any pabents
of the Rolem and Haas Company. Material Safety Data Sheets outlining the hazards and handling methods for our prodscts are available on
requeest.

AVANSE, ELASTEME, FASTRACK, KATHON, LIACIDENE, HAINCOTE, OROTAN, PARALOID, PRIMAL, ROCTMA, ROPAQUE, ROSHIELD
and WIKOLITH are trademarks of Rohm and Haas C ., o of its sulbsid or affiiates. RHOPLEX and TAMOL are intended
designate goods soid in Korth and Sowth Ameerica; the same goods may be soid in other countries generally under other company trademark
designations.

Al other trademarks shown in this bulletin are the praperty of the respective manufactrers or agents.

ROHM:HRRS

ERohm and Haas, 2007 ARl rights resersed. February 2007
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BI U Consultoria e Comercio, Lda

CimiIribuaaiie H* 532 £00 53 + Capdial Sodial: 100004

|NTEHHAC’U NAL Card. Biag. Cam. de Vil Francs di Xra a® Jais

TEGOVAKON"

ETILORTOSILCATD PARA COMFOUDAGAD DE MATERIAIS MINERAIS DESAGREGADDS

Oz agentes consolidantes TEGOVAKON® sio sistemas MODOCOMPONEniEs, PIonies
para aplicagio, a base de ester de silicio e metilsilozane com efeito consolidante
(TEGOVAKON® V) e hidrofuzante (TEGOVAKOMN® T).

Aplica-se preferencialments sobre pedras deterorsdss, betdo e fjelos com
desprendimentos STenoses @ juntas estragadas.

FORMA DE UTILIZACAD:

Azente consolidants TEGOVAKON" v
Agente consolidants TEGOVAKON" T

Contendo de compostos siliciorganicos
» 75 % do peso (referido ao ortosilicato)
> 75 % do peso (referide ao ortosilicato e
metilsilozang)
Desprendimento minimo de gel: aprox. 34 % do peso
{(materia sctiva) seco ateé peso aprox. 38 % do peso
constante (20 ®C, 60 % de HEL)

Densidade 3 25 °C: 0093 a2 097 glem?®
052 a 094 glom?

Ponto de inflamaglo (DIN 53213): 13°C/6°C

Cor: incolor (lizeiramente smarelo por vazes)

ARMAZENAMENTD:

(O agentes consolidenies TEGOVAKON® podem armazenar-se durante § mesas,
s Teci-

pientes fechados e protegidos contra a bumidade assim como a temperaturas nio
SUDETiOTES

a 30 =C.

ARMAZENAGEM E PROTECCAD LABORAL:

Simbolo: F +Xn idem
MNommas
Classificag@o segundo as normas para liquides inflamaveis,

Rua Qil Wicirdi a4 « Arcina P-2605-220 Alverza S5 Rialejo - Potugal

Teirs +35] PA305H 234 | Tl +351 215 578 630 | Fax. +351 FIFSTRARD | w-nsl intellipt | weew i |
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BI U LConsultoria e Comercio, Lda

Comiribuaie H® G517 S00 534 + Capiial Sodal: 1100

INTERMACIOMAL Cafd. Rag. Cam. de Yila Frangs di Xea a® 3add

PREPARACAD E APUICACAD:

Antes de aplicar o consolidante TEGOVAKONY  deve determinar-se o gran de
deterioracio & de sujidade decidindo-se se preciss de uma consolidacio prévia sntes
do processe de lmpeza. Em qualguer caso, & necessario uma limpeza prévia profunda
das superficies, mediante jacto de vapor ou agus. Em caso de ufilizar detergentes
gquimicos, dever-se-a procurar eliminar os restos de defergente 2 do agente
Immectante, mediznte uma lsvagem posterior com abundante dgna, porgque de
Conirarie podem-se produzir descoloragdes parciais.

Se o fundo esta muito deteriorado e primeimo precisa de ums consolidacio do material
residual, recomendsmos wn fratamento previo com o consolidante TEGOVAKON"
V. Ums vez endurecida a superficie, pode inicisr-se a limpeza atras descrita.

Deve-se el eI COLta O SeEUinie:

- Az superficies = fratsr devem ser sbsorventes, estarem secas e limpas (zntes do
iratamento & precise eliminar-se ss crostas de sujidade. as alzas e o5 mmsgos, assim
come a5 eflorescéncias salinas),

- Proteger os vidros, as janelas e portas, sssim como o5 materiais sensiveis aos
solventss, tais como por exemplo, 35 junms elasticas, conmra os salpicos do agente
consolidante.

- Tapar as plantas que se enconfram ns area de aplicacio do produto.

- Ag superficies recentamente restauradas devem endurecer primeire.

- Eliminar todas as camadas de finias antigas.

- Eliminar a presenca de bumidsde ascemsional mas paredes a tratar medismie 2
aplicagio de uma barreira horizontsl, por exemplo, mediante 3 injeccio 3 pressio de
CAPTLASIT.

0 tratamento mais eficaz obtém-se mediante 3 aplicacio em cortina do comsolidsnte
sobre a superficie, ate 3 sataracio.
Poder-se-3 tambem splicar o referido produto por pulverizagio, (3-10 cm).

A aplicacdo com um rolo de pele de condeiro, por exemplo, tambeém & possivel, se @
camada aplicads for suficientemente regular.

(mande as superficies estio fortemente deterioradas, recomenda-se repetit a
aplicagdo, apds 3 evaporagdo vez o solvente evaporado.

A aplicacio do TEGOVAKON® também pode efectuar-se por vazio, imersio ou
injecgdo, assim come por meio de compressas.

Para impregnar as zonas consolidantes com TEGOVAKOMN® V, o que recomendamos
para proteger de forma eficaz as superficies comfra a posterior pepetracio de
Immidade, deve prestarse stengdo a que, o solvente aplicade oo iratamento de
consolidacio precedsnte e tenha evaporado, para que hajs rempo 3 reconstimir-ss o
nmecessario poder de absorcio do suporte, para 3 pOSETIOr IMPIeEnacin.

Rua @il Wicirte ™5 « Arcgna P-2600-223 Alverca 42 Rifalejp - Potugal

Talm, +35! P43 054 234 | Tel «351 HTY5T8 658 | Fac. «35! PIRSTHATD | e-msdl: inds@hiapt | s Db g
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BI U Consultoria & Comércio, Lda

Covribuaamie HE 512 S00 534 + Caplial Social: 10,0000

INTERMACIOMAL Car, By, Cam. de Yila Franca da Nira a® 2444

As temperaturas exteriores adequadas para a aplicagio de TEGOVAKON" simam-se
entre 05 10 e 25 °C; as temperamiras sbaixo de 0 *C s3o desaconselhaveis.

EMBEALAGEM:

Recipientes Standard de 1 1. 51e 251
Tambores ndo retornaveis, de 190 kg (200 1), envemizados no interor.

PROPRIEDADES E EFEITO:

Por meio do seun efeito consolidante, TEGOVAKON® recuperard a capacidade
sustentadora do: materizic onde se aplica, recompondo a estrutura mineral dos
mesmos. Os agentss consolidsntes sdo sbsorvides por efeito capilar, de modo que
podem opersr ambeém nas camadss mais profundas do material.

TEGOVAKON® reduz a difusie de 4gua aos valores de uma pedra s3, de modo que
a transpirabilidade dos suportes tratados pode-se comparar 3 das zomas ndo
deterioradas. As superficies tratadas conservam o zeu aspecto namrzl, de modo que
normalmente ndo se produzem altsraghes visumis.

Fecomends-se, n30 obstante, tratsT sempre tods 3 superficie pars assegurar gue esta
tenha uwma sparéncia Optcs uniforme. Com ¢ objectivo de se consemuir a maxima
seguranca b sua aplicagio. recomenda-se (Tafar primeifsmente Wma pequend
superficie de teste, para verificar se se produzem mudangas de cor.

Depois de ums aplicagio de TEGOVAKON® V. recomendsmos efectnar uma
hidrofagacio com uma solugio a base de TEGOSIVIN HL (Agnasil), pronto a usar,
para evitar que possa penefrar a chuva e, com els, as substanciss nocivas que leva
dissohvida.

Se se aplica o agente comsolidante TEGOVAKON®™ T, ndo é preciso nenhumas
hidrofagacico posterior, ja que este produto possui um efeite hidrofobo adiciomal.
Apessr disso, em mMUitos C3505, 5TA Decessario dsr preferéncis a0 agente consolidsnre
TEGOVAKON® V, sobremdo nagueles casos cnde existe uma deteriorizacio
importante, o que implica a necessidade de varias aplicagdes do ageate consolidante.

TEGOVAKON® V deve aplicar-se também quando. depois da consolidacio, se
efectuam reparacdes da pedra ou engastes em CorT.

As principais caracteristicas dos consolidsnies TEGOVAKON™

- Efeito consolidante

- Monpcomponente

- Substancias activas compativeis com o5 materizis de constagas.

- Elevado poder de peastragio.

- Seco a0 1300,

- Resistente & intemperie

- Conservagio da respirabilidade.

- Momalmente n3o 2 produz nenbums alteracio optica das superficies tratadas.

Rua 3il Vicirds 0% - Arcana P-2605-223 Aleerzia 2 Rialajo - Petugal

Telrm, +350 9435 054 234 | Tel 351 215570 838 | Fac, +351 ZIPSTRAT0 | e-msl infe@biapl | veren biu g
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BI U Consultoria & Comercio, Lda

Conilribaaanie H® 912 400 534 + Capdlal Sodal- 1000

INTERMACIOMNAL Curc. Beg. Cam. de Yila France da dra 0% Beid

- Boa aceitabilidade de tintas nas superficies tratadss com TEGOVAKON® V (oo
caso de TEGOVAKOMN® T 56 de sistemas 4 base de solventes).

A profundidade de penetragio do agente consolidante TEGOVAKON® depende do
poder sbsorvente do suporte, da quantidads de materisl aplicado & do meéwdo de
aplicacio. Para calcular o comsumo exacto & o grau de distribmicio obtido,
aconselhzmos aplicar o produto. primeiramente, mums superficie de teste. Mos
materizis habimais, podemos conmtsr com um consumo de 0.5 32 1.5 Um®, mas em
alguns cssos estas quantidades poderdo ser maiores. Fecomendamos uma leifura
atenta das nossas indicagdes para evitar qualquer dano possivel. Esta informacio da-
se sepunde os nossos nltimos conhecimentos, & sem compromisso algum da nossa
parte. T30 pouco nos responsabilizamos nos casos de falta de consulta. Esta ficha
tecmica perds a validads ap ser substtuida por outra.

Rua il Wicirke a6 - Arcena P-2815-220 Alserza S RBalejs - Portugal

Talre +350 P43 058 234 | Tel «351 215 570030 | Fax. +351 FVR ST ARD | ernsil indeBbiapl | wesss biu g
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Nano ESTEL

COMNSOLIDANT AND FIEATIVE PRODUCT FOR MATURAL STOME,
BRICK, TERRACOTTA, MORTARS AND FLASTERS

PROPERTIES

Hano ESTEL (5 3 colloidal agueous dispamsion of nano-szed siica, around 10-20 nm. Thase
mamremmmmawmmmumtmmm.ammmrﬂm
{200 nm).

it presents Rsell &5 3 very fukd liguid, alihough it has a dry reskiue of 30%, and being stabilized
wiith Socium Hydroxoa (Na0H «0.5%) It nas an akaine pH (pH - 9.8 10 10.4).

Becauss of the waler evaporaion, the particias bind emong themseies forming 2 shca gel,
similarly o what happens for athyl silcate, and thus determining the consalidating etffect.

ADVANTAGES

Compared 1o ESTEL 1000 sthyl siicale, e slica dispersion can be epplied In humid
Efvironmanits, and prasents a reduced sedfing time [3-4 days).

Being an agueous deparsion, Mand ESTEL s nol iammabiie and has no symiools of foxcily . with a
conseguent reducion of the nsk 1eciors in @BDoratones and on sile, and the reduction of transpon
and siorage cosk.

Iinlice alksline silicates i does nol cause e formation of demaging secondary by-producis fwith
sodium and potzssium siicales, sode and potesh are formed respectively, which carbonate in
comt=cl with air Torming =oluble salis).

Becausa of the nahwse of the fommed giica gel, Te reducion of parmeabilfy 1o waler vapour is
MinEmEl.

The consoldaling achon due fo the formation of siica sliows the use of Nano ESTEL also &5 2
hinder of inert malenals for the production of morars for small Ings, or with pigmants, obtaining a
matt and chamically sleibe BUTace.

LMITS

The penatration capability is reduced compared bo ettyl slicale, and the level of Me consolicating
power I 5t being Studiad. Also the durabiifly of the moriars tus cbizined IS io be evalusied.

USE

Mano ESTEL Is a concenfrated product, at 30% of dry residue, o be diuted with 1-2 paris of
demineralzed waler, Fius bAnging the percentape of cve matenal to 10-15%. It ks recommended
io perform some tasts fo deferming the exsc! dilubion ratio, which may be oifferent from that
Incicated, depending on the suppar and he affed to be cbtaned.

The surface must be cdeaned and cured of By sait eMorescence.

The atmosphenc lemparsture and the lemperstune of the Teated sUfaces MUst be between 5°C
and 35°C. Beiow 57T, the resction

The product can be appiled also In the presence of high values of humidiy, or even on wet
SUFECES (even If this makes penatration aMcul).

m 1 Fleyimon oXin 230V 2N S
Prnl daio: 2fe'amE
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Mano ESTEL can bo applied by di mg a brush or by spraying with low-pressure sprayers,

and finally injecied via syringa into tha

Itz reaction i complotad aftar about thres tuinur days with ambiont temparature of 20°C approx.
To speed up the setting, athyl alcohol or Solvanol are applied before, then Nano ESTEL diluted in
demineralzed watar.

Dwe to the heteroganedty of existing malerials, it is indispensable to camy ouf preliminary tesis ona
sample of material that one wants to treat s as to be able to varify:

- the degree of the consolidating effect that you get;
- the amount of material to be used;
- thie absence of colour variations on the troated stono.

WARHNINGS

Tha galafine ation of Nano ESTEL can bo obtained with ona of the following systems:
= with water evaporation (normal method)
+ changing the pH (for example mied with lime it cements suddenly)
= mixing it with water soluble sohvents (alcohol, acetone)
+ adding a salt (method not recommended for the restoration field)

It is therefore naca to evaluate the influence of these parameters beforg the

In case of owerdoss you can remove the excass, before hardening, with swabs soaked in
dematorialized wator.

Sinca the akaline pH, the effect on cerain types of painting films can b negative: please chadk
carefully before applying.

PHYSICAL DATA
Aciive pincples nano-szed silicon dioxide
Active content (3z) 30
Dymamic viscosity (mPas at 20°C) &8
Dwensity (g/cm? at 20°C) 1.1-1.3
Vapar pressure (hPa at 25°C) ag
Partiche sza (nm) =20
Specific surface (m%g) 260
pH 05104
PACKAGING

MNano ESTEL is available in 1 - 5- 25 kg pack size.
STORAGE
12 months in its original packaging tightly closed. Store the product between 5 and 40°C.

Tha information contzined in this sheal is basad on our knowiadge and laboraiony 1ests at tha data of the last warsion. Usars mus! werdy
ﬁﬂﬂ.ﬂﬂ?dﬂﬂmhﬂ'ﬁmﬂtmwmm and is reguired 1o compoly with the laws and regulations in lore

C.TS. Srl WEMmﬂrdﬂHMthmiﬂnhwmmwwmdhm
Product infonded fior profsssonal uss: andy_

Paga 2 Rovizion dabe 23'M/2015
Print date: 26'02/2016
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Lizied in the following table are some reforonces gatherad on the product “NAMNO

ESTEL":

Name of the monument'work of an/site Town - Country
Lalcesiruz o dodl acquadotio romano Sesto Fiorentng - laly
Cimbsorrio dalla Cattedrale di Barcallona Barcallona — Spain
Capilla do los Sastras — Cattedrale di Terragona Terragona - Spain
Hortale in arenarnia Gallena Hicol Uhad) Flacenza — Maly
[Ritocco pitionico sull orologio 0el Campanie di Lavis Cawis - faly

Concofti in terracotta provenienti dal sito palafitticolo di

Lucone di Polpenazze Lucons - ltaly

Scientific studies carried out by Universities

University - Parma — ltaly

Licchelli M., Weththimuni M., Zanchi C.; “Nanoparticles For the consolidation of Locce
Stona”, Atti del XXV Congresso Nazionale della Societd Chimica ltaliana, Lecca, 11-16
settembra 2011.

Universita degli Studi — Mapoli - Italy

Angelici E., Grassini 5., Fulginiti D., Parvis M., Segimiro A.; “Compatibilita and efficency of
restoration products for artiefacts in neapolitan yellow tuff” Scierza e Bani Culturali XXX,
Eressanone, 2013,

Laboratdrio Macional de Engenharia Civil - Lisbona — Portugal

. Borsoi, B. Veiga, A. Santos Siva; “Effect of nanostructured lime-based and silica-based
products on the consolidation of historical renders”, 3rd Historic Mortars Conference 11-14
September 2013, Glasgow, Scotland.

Paga3 Rovizion dabo 23'M/2015

Print dale: 26'02'2016
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Low fire

PF - Red earthenware

PF

Ref. 10 100013 | EAM 8422830101016

Traditional red earthermare body. It ks a high guality and polywalent clay, very
popular for its finesse and plasticity. its cosffidents of thermal expansion are ideal
fior standard glazes for pottery, in both once and twice firing processes. incredible
resulis in reducing atrnosphere can be obtained (metallic reflection technigus).
Awallable in powder (dry form) and extruded body {motst form) in 2 wide range of
water content depending on the shaping application: throwing, modelling and
shaping processes (extruding and pressing)

Firing rarge: ¥70-1055C

Water content (throwing): 22%

Plasticity (IP Atterberg): 17
Carbonate content (CaC O3k 10%

Drying shrinkage: 5.5%

Firing shrinkage {1000°C): 0.5%

Porosity (water absorption at 1000°C): 13.5%

Diry bending strengthe 6.6 Mmm2

Fired bending strength{1000°C): 27.9 M/mm2
Thermal cosfficient (25-500°Ck: 77 10°-7C"-1

o Wrapped | B 125kg

150 5061
i Iﬁ, CERAMICACOLLET S.A | Pol Industrial L'Clana, S, E-082%2 Esparreguera - Barcelona [SPAIM)

£ Fundadaen 1874 | T+34 ¥3 777 23 44 | F +34 93 770 94 11 | info@sio-2.com | wweawsio-2 con
EE
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