


PONTIFICIA UNIVERSIDAD CATOLICA DEL ECUADOR

FACULTAD DE CIENCIAS EXACTAS Y NATURALES

ESCUELA DE CIENCIAS QUIMICAS

Titulo de disertacion:

"Estudio del grado de deterioro por envejecimiento en materiales de construccion

(adobe, ladrillos y tejas) del Centro Histoérico de Quito"

Disertacién previa a la obtencion del titulo de Licenciado(a) en Ciencias

Quimicas con Mencién en Quimica Analitica

Nombre del estudiante: Bruna Salgado Gaspar

Quito, 2020



CERTIFICACION

Certifico que el presente trabajo de disertacidn, posterior a la obtencion del titulo
de Licenciatura en Ciencias Quimicas con Mencién en Quimica Analitica, de la
estudiante Bruna Salgado Gaspar ha sido concluido de conformidad con las
normas establecidas; por lo tanto, puede ser presentado para el proceso de

calificacion correspondiente.

Dr. José Luis Pifieiros Mendoza
Director de la disertacion
Quito, 2020



AGRADECIMIENTO

A mi hermano Alejandro, por ser mi familia, mi mejor amigo, mi soporte, mi apoyo
y la persona més importante en mi vida. Gracias por protegerme y ayudarme a

crecer cada dia.

A mis papas por criarme, forjarme y ensefiarme a jamas resignarme ante las

adversidades de la vida.

A mi abuela, mis tios y mis primos por tanto carifio y cuidado en todo momento.

A ti Pedro por todo lo que hemos vivido juntos y por tanto amor. De igual manera

a tu familia, por siempre recibirme con brazos abiertos.

A mis amigos Valeria, Daniela, Maria Emilia, Martin, Mateo y José por ser mi

felicidad y por compartir tanto conmigo.

A mis comparferos Karen y Bryan por haber atravesado este camino juntos, por el

apoyo mutuo y por siempre creer en mi.

A mi director de tesis José Luis Pifieiros, y mis lectores Pablito y David por

brindarme su conocimiento y amistad.



LISTA DE FIGURAS

Figura 1. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de
S0 | = 10 1 PSP 37
Figura 2. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de
SIHCALOS. ... 38
Figura 3. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion del
OXIAO AE NIBITO. ..o 38
Figura 4. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion del
OXIAO A€ CAICIO....cceeeeeeeee e 39
Figura 5. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion del
(o)L [0 0 (=g g = To | 1T [ TSP 40
Figura 6. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de
T T T = Vo SRR 41
Figura 7. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de la
MALEIIA OFGANICA. .....uuiiiie e e ee et e et e e e e e e e e e et e e e e e e e e e eessaa e e eeeaeeeeennes 42
Figura 8. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de
carbonatos y bicarboNatos. .........ooooviiiiiiee 43
Figura 9. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de
ClOTUIOS e 44
Figura 10. Esquema de la preparacion de muestras para Absorcion Atomica. ..... 45
Figura 11. Esquema de la preparacion del 6xido de lantano para el analisis de
(o= | [ox o VA 0 1 = Vo | 1=2] o TP SRR 45

Figura 12. Esquema de la preparacion del cloruro de cesio para el analisis de



Figura 13. Lineas de tendencia sobre el contenido de humedad en los materiales
de construccion del Centro Historico de Quito, en funcién del tiempo de
(=T 1Y =Tod T 01T (o PSS 49
Figura 14. Lineas de tendencia sobre el contenido de materia organica en los
materiales de construccion del Centro Histérico de Quito, en funcion del tiempo de
ENVEJECHTHENTO ..o 50
Figura 15. Lineas de tendencia sobre el contenido de cloruros (CI) en los
materiales de construccidn del Centro Historico de Quito, en funcién del tiempo de
ENVEJECIHTHENTO. i 51
Figura 16. Lineas de tendencia sobre el contenido de carbonatos (COs?) en los
materiales de construccidn del Centro Historico de Quito, en funcién del tiempo de
ENVEJECIHTHENTO. i 52
Figura 17. Lineas de tendencia sobre el contenido de bicarbonatos (HCO3) en los
materiales de construccidn del Centro Historico de Quito, en funcién del tiempo de
(=LY Y= =Tod T 1T T=T o (P PSOTT 53
Figura 18. Lineas de tendencia sobre el contenido de sulfatos (SO.%) en los
materiales de construccién del Centro Histérico de Quito, en funcion del tiempo de
(=LY Y= =Tod T 1T T=T o (P PSOTT 54
Figura 19. Lineas de tendencia sobre el contenido de silicatos (SiO4*, Si,0-%*) en
los materiales de construccién del Centro Historico de Quito, en funcién del
tiempPO de ENVEJECIMIENTO. ......evviiiiiiiiiiiiiiiiiii ittt 55
Figura 20. Lineas de tendencia sobre el contenido de 6xido de hierro (Fe,03) en
los materiales de construcciéon del Centro Historico de Quito, en funcién del

tiempPO de ENVEJECIMIENTO. ......ceviiiiiiiiiiiiiiiiiiiieee ettt 56



Figura 21. Lineas de tendencia sobre el contenido de 6xido de calcio (CaO) en los
materiales de construccion del Centro Histérico de Quito, en funcion del tiempo de
(=T 1Y =Tod T 11T (PSS 57
Figura 22. Lineas de tendencia sobre el contenido de 6xido de magnesio (MgO)
en los materiales de construccién del Centro Historico de Quito, en funcién del
tiempPO de ENVEJECIMIENTO. ......ceviiiiiiiiiiiiiiiieeeieee ettt 58
Figura 23. Curvas de calibracion para la determinacién de Hierro, Sodio, Calcio y
Magnesio por ADSOrCION AtOMICA. ........cceiiiiiiiiiee e e e eeaanes 59
Figura 24. Lineas de tendencia sobre la concentracién de hierro (Fe™?, Fe™®) en
los materiales de construccion del Centro Historico de Quito en funcion del tiempo
dE ENVEJECIMIENTO. ... e e e e e e e e e e e e e e e ananaas 60
Figura 25. Lineas de tendencia sobre la concentracion de sodio (Na*) en los
materiales de construccion del Centro Histérico de Quito en funcion del tiempo de
(2T ) Y= =Tod T 1T T=T o (PO 61
Figura 26. Lineas de tendencia sobre la concentracién de calcio (Ca®*) en los
materiales de construccion del Centro Histérico de Quito en funcion del tiempo de
ENVEJECIHTHENTO. e 62
Figura 27. Lineas de tendencia sobre la concentracién de magnesio (Mg®*) en los
materiales de construccion del Centro Histérico de Quito en funcion del tiempo de

ENVEJECIHTHENTO. i 63



LISTA DE TABLAS

Tabla 1. Correspondencia entre el numero de dias que han permanecido las
muestras de materiales dentro de la cAmara y el nimero de afios al que equivale
SU ENVEJECIMIENTO. ... eeieeeeeeiii e e e e e e e e e ettt e e e e e e e e e e et e e e e e e e e e eeeaaaaa e e e e eeeeeeennnnnnnnes 36
Tabla 2. Concentracion de los estandares para las curvas de calibracion de hierro,
S0di0, CAlCIO Y MAGNESIO. ...coviiiiiiiiiiiiiiii e 47
Tabla 3. Condiciones instrumentales de operacion en los andlisis por Absorcion
y N (o] 0 1] oF= VPP 47
Tabla 4. Contenido de humedad en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
(2T )Y 2= =Tod T 11T (o J PSP 48
Tabla 5. Contenido de materia organica en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
ENVEJECIHTHENTO. .o 49
Tabla 6. Contenido de cloruros (CI) en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
ENVEJECIHTHENTO. i 50
Tabla 7. Contenido de carbonatos (COs%) en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
ENVEJECIHTHENTO. i 51
Tabla 8. Contenido de bicarbonatos (HCO3) en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

LT AV (=101 [ 11T o SRR 52



Tabla 9. Contenido de sulfatos (SO.4*) en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
(=T 1Y =Tod T 11T (PSS 53
Tabla 10. Contenido de silicatos (SiO4*, Si,0-%) en las muestras de los materiales
de construccién del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
ENVEJECIHTHENTO. .o 54
Tabla 11. Contenido de 6xido de hierro (Fe;O3) en las muestras de los materiales
de construccién del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
ENVEJECIHTHENTO. i 55
Tabla 12. Contenido de 6xido de calcio (CaO) en las muestras de los materiales
de construccién del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
ENVEJECIHTHENTO. i 56
Tabla 13. Contenido de Oxido de magnesio (MgO) en las muestras de los
materiales de construccién del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20
aN0S de ENVEJECIMIENTO. .....cvuiiiii e e e e e e e e e 57
Tabla 14. Curvas de Calibracion para la determinacién de: Hierro, Sodio, Calcio y
Magnesio Por ADSOICION ALOMICA. ......euviiieeeiiiiiiiiieeee e e e e e eeee e 58
Tabla 15. Concentracién de hierro (Fe*?, Fe™®) en las muestras de los materiales
de construccién del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
ENVEJECIHTHENTO. i 59
Tabla 16. Concentracion de sodio (Na’) en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

ENVEJECIHTHENTO. .o 60



Tabla 17. Concentracién de calcio (Ca*") en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
(=T 1Y =Tod T 11T (PSS 61
Tabla 18. Concentracién de magnesio (Mg?*) en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
ENVEJECIHTIHENTO. i 62
Tabla 19. Parametros de desempefio de los métodos analiticos empleados en
cada material: teja, ladrillo de adobe y recubrimiento. ...........ccccccceeeiiiiiiiiinn. 64
Tabla 20. Formulas matematicas empleadas para desarrollar las pruebas de
hipotesis ANOVA (Analisis de varianza de un factor)...........cccceeeeeeeeiiiiiiiiiieennnn. 65
Tabla 21. Andlisis de varianzas ANOVA para determinar la existencia o ausencia
de cambios significativos en la concentracion de los componentes presentes en la
Teja en funcidn de su tiempo de envejecimiento..........cccvvvvevevviieeieeeeeeeieeeeeeeeeeee, 66
Tabla 22. Andlisis de varianzas ANOVA para determinar la existencia o ausencia
de cambios significativos en la concentracion de los componentes presentes en el
Ladrillo del Adobe en funcién de su tiempo de envejecimiento. .............cccceeeeeen... 67
Tabla 23. Andlisis de varianzas ANOVA para determinar la existencia o ausencia
de cambios significativos en la concentracion de los componentes presentes en el

Recubrimiento en funcion de su tiempo de envejecimiento. ..........cccccceeeeeeeeeeennnnn, 67

10



LISTA DE ANEXOS

Anexo 1. Zona de muestreo (Google Maps)........coouiiviiiiiiiiiiiee e 96

Anexo 2. Equipo de envejecimiento artificial, marca BIOBASE, modelo BJPX-

D 0. e 96
Anexo 3. Humidificador ultrasénico, marca YADU. ..o 97
Anexo 4. Balanza analitica Mettler Toledo, ML 204. Precisién 0,0001 g............... 97

Anexo 5. Espectrofotometro de absorcion atdbmica, marca Perkin Elmer, AAnalyst

Anexo 6. Mufla de calentamiento para calcinacion............cccooeecuviiiiieieeeee e 98

Anexo 7. Horno de estufa para el secado de las muestras marca Memmert

AV o0 1] [0 TS Y/ 2 01 N 99
Anexo 8. Plancha de calentamiento MS 100 (HP 100)...........cccoovviiiiiiiiiieeeeeeeeennns 99
Anexo 9. Pipeta 10-100 pL, marca CAPP. ... 100
Anexo 10. Certificado de calibracion de la pipeta 10-100 pL, marca CAPP........ 100
Anexo 11. Pipeta 100-1000pL, marca Pipette. .............cveeiiiiiiiiiiiiiicie e, 101
Anexo 12. Certificado de calidad de la pipeta 100-1000uL, marca Pipette. ........ 101
Anexo 13. Pipeta 1-5 mL, marca CAPP. ...t 102
Anexo 14. Certificado de calibracion de la pipeta 1-5 mL, marca CAPP............. 102
Anexo 15. Taladro 420 W MArCa NAIEX. .......ccouiiiiururrrieeeeeaaaaaiiiiieeeeeeee e e e aninnnees 103

Anexo 16. Estandar de calcio 1000 pg/mL en 2-5% HNO3, marca AccuStandard,
1 Lo PP PPRRPI 104
Anexo 17. Estandar de hierro 1000 pg/mL en 2-5% HNO3, marca AccuStandard,

1 Lo 105

11



Anexo 18. Estandar de magnesio 1000 pg/mL en 2-5% HNOj3;, marca
ACCUSTANAAIT, INC. ..ieeiiiii e e e e e e e e e e e e e enas 106
Anexo 19. Estandar de sodio 1000 pg/mL en 2-5% HNO3, marca AccuStandard,
L. 107

Anexo 20. De izquierda a derecha: muestras ejemplo de teja, ladrillo de adobe,

((1eI0] o] {10 1T=] g1 (o FTT TR RP TR 108

Anexo 21. Muestras pulverizadas y almacenadas en bolsas plasticas con cierre

hermético de l0s afios 0, 5, 10, 15 Y 20.......uuiiiiiiiieiiiiiicee e e e e eeeeens 108

12



TABLA DE CONTENIDOS

AGRADECIMIENTO......coetitiietieecteee ettt et enetees st se e tennsaens 4
1. INTRODUCCION ..ottt ettt ettt 19
1.1 EL CENTRO HISTORICO DE QUITO ...ouvvieieeeeeieeeeeeeee e 19
1.2 LOS MATERIALES DEL CENTRO HISTORICO DE QUITO..........ccco......... 19
1.2.0 ADOBE ...ttt 19
1.2.2 LADRILLO .ottt en e, 20
e B 1 = N TR 20

1.3 ENVEJECIMIENTO DE LOS MATERIALES .......c.cooiviiieeeeeeeeeeee e 21
1.3.1 ENVEJECIMIENTO ARTIFICIAL ACELERADO .......ccccoeveveieeeerieaennn, 21

1.4 EL CLIMA EN LA CIUDAD DE QUITO ....cooviiieeieieeeeee e 22

1.5 EL CAMBIO CLIMATICO Y SU EFECTO SOBRE LAS EDIFICACIONES .. 22

1.6 VARIABLES CLIMATICAS Y SU INFLUENCIA EN EL ENVEJECIMIENTO

DE LOS MATERIALES ..ottt 23
1.6.1 RADIACION SOLAR ......cooiieieieeeeeeeeeeeeeeeeeeeee et 23
1.6.2 TEMPERATURA ..ottt 23
1.68.3 HUMEDAD........cocueueueeeeeeeeeeeeeee e s e e e en e sttt 24

1.7 COMPOSICION DE LOS MATERIALES DE CONSTRUCCION ................. 24
1.7.1 CATIONES ..ottt 25

1.7.1.1 CALCIO (CA%) ..ottt 25
1.7.2.2 MAGNESIO (M%) 1.ttt 25
1.7.1.3 SODIO (NA) ..t 25
1.7.1.4 HIERRO (FE™, FE™) .ottt 26
1.7.2 ANIONES. .....oooieieeeeeeeee ettt ettt n et n e, 26
1.7.2.1 CARBONATOS Y BICARBONATOS (CO3% y HCO3) ...cvcvvvereee. 26



1.7.2.2 SULFATOS (SO52) cvetereereeeeereeeeseeseeseeseeseseeesesseessssseseseesesesseenes 26

1.7.2.3 CLORUROS (Cl) ..eeueeeeieeeeeeeteteeee et en e esen e, 27
1.7.2.4 SILICATOS (Si04%, Si207%) et 27
1.7.2.5 OXIDOS METALICOS (M200) w..veiveeiiieieie e 28
1.7.2.5.1 OXIDO DE HIERRO (F€203)......cveveueeeeiereeerieeeieeeeeeeerenenann, 28
1.7.2.5.2 OXIDO DE CALCIO (CA0).......cocveueeeeeeeeereeereeeeeeeeneneieienenn, 28
1.7.2.5.3 OXIDO DE MAGNESIO (MJO) ....coevevvrereeeeeeeeieeeeeeeeenenae, 29
1.7.2.5.4 OXIDO DE SODIO (NA20) ..vveueeeeeeeeeeeeeeeeeieeeeeeeee e 29

1.7.3 CONTENIDO DE HUMEDAD .......ceievieeieeeeeeeeeeees s eesen s, 29
1.7.4 MATERIA ORGANICA .......cooieieieeeee et en s, 29
1.8 ESTUDIO DE MATERIALES ANTIGUOS .......ccoovivieeieeeeieeeee e 30
1.9 PROPUESTA DE ANALISIS Y ENFOQUE ........coovoueieeeeieeeeeeeeeen e 30
1.10 OBIETIVOS ...ttt ettt 31
1.10.1 OBJETIVO GENERAL ......cocviiieeteeeeeeeeeeeeeeeeee et eaen e, 31
1.10.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS.......coieeeeeeeeeeeeeeeee e, 31
2. MATERIALES Y METODOS ......cocuiiiiieeeeeeeeeteeeee e eeeen e 32
2.1 MUESTREO ......coiiiieeieeee ettt n e n et n e 32
2.2 EQUIPOS ...ttt 32
2.3 MATERIALES ..ottt 33
24 REACTIVOS ...ttt n et 34
2.5 ENVEJECIMIENTO DE LOS MATERIALES ........cooiieeeeeecee e 35
2.6 PREPARACION DE LAS MUESTRAS ......ooooiieeieeeeeeeee e 36
2.7 ANALISIS GRAVIMETRICOS ......cooouiiieeeeieeeeeeeee e 36
2.7. 0 SULFATOS ...ttt n e e 37
2.7.2 SILICATOS ...ttt n e en ettt 37
2.7.3 OXIDO DE HIERRO ......ovoiiieeeeeeeeeeeeeee et 38



2.7.4 OXIDO DE CALCIO ....cuviuiieieeecteeieeeteeteeee ettt 39

2.7.5 OXIDO DE MAGNESIO ......oooieeeeeeeeceeeeeeeee e 40
2.7.6 HUMEDAD........ocoouiueeieeeeeeeeeeeeseeeeesesee ettt 41
2.7.7 PERDIDA POR CALCINACION (MATERIA ORGANICA) .......ccccuvereee. 41
2.8 ANALISIS VOLUMETRICOS ......cooiiiiieeciecieeeeeeee e 42
2.8.1 CARBONATOS Y BICARBONATOS ......coovovvveieieeeeeeeieeee e 42
2.8.2 CLORUROS ....ooveeeececeeeeee e et ee oottt 44

2.9 DETERMINACION DE CATIONES MEDIANTE ESPECTROFOTOMETRIA

DE ABSORCION ATOMICA ... 45
3. RESULTADOS ...ttt ettt sttt n st es e naeeens 48
3.1 RESULTADOS DE HUMEDAD........ceitiviieeeeeeeeeieieeen s sieeeen s 48
3.2 RESULTADOS DE MATERIA ORGANICA .......c.cocooiierieeeeeee e 49
3.3 RESULTADOS DE ANIONES........ceiiiiieiieieeeeeeeeeeen s sieeen e 50
3.4 RESULTADOS DE OXIDOS .......oviviueeeeeeieeeeeeseeeeen e eesen e s 55
3.5 RESULTADOS DE CATIONES.......cociiiiieeeeeeeeeeeeees e 58
3.6 PARAMETROS DE DESEMPENO DE LOS METODOS ANALITICOS....... 63
3.7 RESULTADOS ESTADISTICOS......coceeeveeeeeeeeeeeeeee e eeen e 65
4. DISCUSION DE RESULTADOS .......cooivieieieeeeeeeeee e es e nen s, 68
7 U V1= 7Y o J RO 68
4.2 MATERIA ORGANICA ..o, 69
A.3 CLORUROS........oveteeieeeeeeee et n et n et ean e, 70
4.4 CARBONATOS Y BICARBONATOS ......coouviieieeceeeeeeees e, 71
A5 SULFATOS ..ottt n et an e, 73
4.8 SILICATOS ...ttt n e en et ean e, 74
4.6 OXIDO DE HIERRO........cociiiveieeeeeeeeeeeeeees e et ee et es e e reen e, 75
4.7 OXIDO DE CALCIO ...ttt en e teen e, 76



4.8 OXIDO DE MAGNESIO .....ooviviiiieieeieieeeeeee ettt 77

4.9 CATIONES ..o oo oottt e e e et e e e e et e e e et e e e e eerreeaaas 78
4.10 INFLUENCIA DE UNOS COMPONENTES SOBRE OTROS .......ccoovven.. 80
4.11 RELACION CON ESTUDIOS SIMILARES .....coooeee et 81
4.12 CONSIDERACIONES FINALES .. .ooeoeeee ettt eeeeae e 83
5. CONCLUSIONES . ..o ettt ettt e e et e e e et e e e e e e e e e eeins 85
6. RECOMENDACIONES .. .ot ettt ettt ettt e e e e et e e e e e e e e e e 86
7 BIBLIOGRAF A e ———— 87
8. AN E X DS ..o ———— 96

16



RESUMEN

Dada la importancia de las edificaciones del centro histérico de Quito, declarado
Patrimonio Mundial de la UNESCO, en los ambitos cultural, social y econémico de
la ciudad, se estudié el envejecimiento de tres de sus materiales de construccion:
tejas, ladrillos de adobe y recubrimientos. Para esto, se expusieron muestras de
dichos materiales a determinadas condiciones de humedad, temperatura y
radiacion ultravioleta dentro de una camara de control climético, tomando en
cuenta que: 19,25 dias equivale a 5 afios. Los parametros analizados; como la
humedad, materia organica, Oxidos, cationes y aniones fueron determinados
mediante técnicas gravimétricas, volumétricas y espectrofométricas. Los
resultados obtenidos para los afos 0, 5, 10, 15 y 20 fueron tabulados y graficados
para verificar la presencia de alguna tendencia. Y para comprobar la existencia de
diferencias significativas entre las varianzas, se aplico la prueba estadistica de
hipétesis ANOVA. Cabe mencionar algunos parametros que presentaron
variaciones importantes como: la humedad, ya que tras disminuir por
evaporacion, se volvio a introducir en los materiales por el crecimiento de sus
poros, el equilibrio carbonato-bicarbonatos que se desplaz6 implicando un cambio
de pH en el medio, y los éxidos de hierro que disminuyeron significativamente
siendo perjudicial para los materiales por la resistencia que estos proporcionan.
En fin, se confirmd que los factores climéticos si influyen en la composicién
qguimica de los materiales a medida que pasa el tiempo. Dichos cambios sugieren
que se presentaran consecuencias negativas a futuro si no se empiezan a tomar

medidas ambientales y de restauracion en el presente.
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ABSTRACT

Taking into account the importance of the buildings of the Historic Center of Quito,
UNESCO’s World Heritage, in cultural, social and economic aspects, the aging of
three of its building materials was studied: tiles, adobe bricks and coatings. To
accomplish this, samples of these materials were exposed to certain conditions of
humidity, temperature and ultraviolet radiation inside a climate control chamber,
considering that: 19.25 days is equivalent to 5 years. The parameters analyzed;
as moisture, organic matter, oxides, cations and anions were determined by
gravimetric, volumetric and spectrophotometric techniques. The results obtained
for years 0, 5, 10, 15 and 20 were tabulated and plotted to verify the presence of
any trend. To prove the existence of significant differences between the variances,
the statistical test of ANOVA hypothesis was applied. It is worth mentioning some
parameters that presented important variations like: the humidity that after
diminishing by evaporation was reintroduced into the materials by the growth of its
pores, the carbonate-bicarbonate equilibrium that shifted implying a change of pH
in the environment, and the iron oxides which decreased hardly, affecting the
resistance of this materials. In conclusion, it was confirmed that climatic factors
have an influence over the chemical composition of materials over time. And the
vast majority of these changes will present negative consequences in the future if

environmental and restoration measures are not implemented now.
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1. INTRODUCCION

1.1 EL CENTRO HISTORICO DE QUITO

Es uno de los sitios coloniales mas grandes de América Latina y contribuye
considerablemente a la economia de la ciudad debido a la gran actividad turistica
(Cordova, 2014). Su elevada popularidad se debe principalmente a su historia y
patrimonio que se encuentran expresados en la magnifica arquitectura colonial de
las iglesias, catedrales, museos, conventos y calles (Middleton, 2003). La ciudad
de Quito fue fundada en 1534 y proclamada patrimonio mundial de la UNESCO
en 1978. Su centro historico es el mejor conservado de todas las capitales
latinoamericanas. Sin embargo, sus estructuras se encuentran amenazadas por
el deterioro fisico y social, lo cual hace urgente algun tipo de intervencion (Zaaijer,
1991). Para preservar las construcciones del centro historico, y sus beneficios
econdmicos, es necesario estudiar el deterioro fisico y quimico de sus materiales

causado por factores climaticos y antropogénicos.

1.2 LOS MATERIALES DEL CENTRO HISTORICO DE QUITO
1.2.1 ADOBE

Son bloques de barro ampliamente utilizados ya que pueden obtenerse a partir de
materias primas presentes en el suelo. Han sido empleados desde la antigiiedad
y se considera que es uno de los primeros materiales creados por el hombre
(Kogel, 2006). Para su fabricacion, generalmente se emplea un 70% de arena,
23,5% de arcilla y 6,5% de cemento. Se ha demostrado que la proporcién entre
agua y material seco define su estabilidad (Schroder, 2010). El adobe también
tiende a contener piedras pequefias o grava que influyen en su granulometria y
porosidad. Para producir este material, no se necesitan fuentes de energia
adicionales. Es totalmente reciclable y tiene una gran versatilidad de usos
(lampas, 2009 y DecCastrillo, 2017). Sin embargo, trabajar con adobe también
tiene algunos inconvenientes: requiere de constante mantenimiento, durante
sismos puede colapsar; y sus propiedades mecanicas de resistencia y tension
son relativamente pobres en comparacion con otros materiales (Cividini, 2017).
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1.2.2 LADRILLO

Fabricar ladrillos requiere de un recurso energético adicional para el proceso de
horneado o tostado. También se producen a partir de los materiales del suelo, en
donde se remueven las piedras gruesas para aumentar la composicion de arcilla.
Después de mezclar con agua, se le da forma, se seca y se calienta a
temperaturas que exceden los 600 °C. Se ha determinado que durante este
calentamiento ocurren varios cambios en la naturaleza quimica y mineralogica del
material (Sagin, 2013). Suelen ser dificiles de caracterizar debido a la gran
diversidad de materias primas y procesos de fabricaciébn. Sus propiedades
fisicas, mecanicas y quimicas exhiben una significativa variabilidad pero por lo
general, sus agregados estan compuestos por cuarzos, feldespatos y calcita
(Oguz, 2014). Las propiedades hidraulicas, permeabilidad y porosidad dependen
de la temperatura de tostado y de la actividad puzolanica, un pardmetro definido
por la composicién en cationes de calcio Ca®*" y minerales de silice (Douglas-
Jones, 2016). Se ha descubierto que la contaminacion, los depdsitos organicos y
las variaciones climéaticas han modificado el equilibrio dinamico de los ladrillos por
su entorno cambiante (Lopez-Arce, 2003).

1.2.3 TEJAS

Se utilizan como materiales para recubrir techos y son generalmente de barro
cocido combinado con cemento, cenizas y residuos de construccion o demolicién
(Batista, 2019). No son reforzadas porque su objetivo no es cargar peso pero
deben resistir a los efectos del clima como las lluvias y la radiacién solar. Su
durabilidad depende principalmente de dicha resistencia (Rajeev, 2016). Otros
factores que determinan el desempeiio de las tejas son su comportamiento frente
a la acidez o alcalinidad, y la cristalizacion de sales dentro de sus poros. La
firmeza del material depende de la mezcla de materia prima y de la temperatura
de tostado. Un estudio ha demostrado que afiadir un 25% de ceramica mejora
considerablemente la resistencia a condiciones extremas de pH y temperatura
(Subashi, 2018). Ademas, se debe tomar en cuenta la actividad puzolanica para

definir su permeabilidad (Lavat, 2009).

20



1.3 ENVEJECIMIENTO DE LOS MATERIALES

Se refiere al deterioro fisico o quimico de un material en funcion del tiempo
debido a efectos antropoldgicos y climaticos (Pazos, 2018). El envejecimiento se
expresa de distintas maneras dependiendo del material. Por ejemplo, en los
recubrimientos metalicos ocurre corrosion, en los materiales ceramicos puede
haber quiebre o decoloracion, y los materiales arcillosos sufren disgregacion
(Pancorbo, 2011).

1.3.1 ENVEJECIMIENTO ARTIFICIAL ACELERADO

El envejecimiento artificial consiste en reproducir el ambiente de una zona
afectada por el clima, en condiciones controladas, para analizar lo que le sucede
a un material en funcion del tiempo (ifiigo, 2000). Por su lado, el envejecimiento
acelerado busca maximizar las condiciones climaticas para obtener resultados de
dias, semanas o afios en intervalos de tiempo mas cortos. Pocos trabajos han
sido desarrollados empleando cémaras de control climatico para el
envejecimiento de materiales dada la complejidad que implica definir las
condiciones de cada ciclo. Ademas, para esto se requiere contar con datos
climaticos de la zona a ser imitada, obtenidos con varios afios de anterioridad. En
1992, investigadores espafioles estudiaron el efecto del envejecimiento acelerado
en pastas de cemento reforzadas con fibras de vidrio. Sin embargo, debido a una
ausencia de datos meteorologicos recolectados en la zona, tuvieron que aplicar
una correlacion de temperatura, radiacion y humedad caracteristica al clima de
Inglaterra. Descubrieron que el refuerzo con fibras de vidrio proporcionaba una
mayor resistencia a la cristalizaciéon de sales y a los ciclos de congelado y
descongelado (Sanchez, 1992). En la Pontificia Universidad Catélica del Ecuador,
el Ing. José Alarcon desarrolld6 un programa Solver empleando modelos
matematicos. Este programa permite resolver ecuaciones que involucran
variables climaticas para asi poder realizar las predicciones. La base de datos fue
construida mediante la informacion proporcionada por tres estaciones
meteoroldgicas de la ciudad: Carapungo, Belisario y El Camal (Alarcén, 2017). El

programa fue implementado con éxito por el Ing. Cristian Pazos para el
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envejecimiento acelerado en muestras de hormigon simple, armado, madera,
mortero, policarbonato y perfiles metalicos. Esto le permitio predecir en
porcentaje, la pérdida de resistencia a la compresion en 5, 10, 15 y 20 afios a
futuro (Pazos, 2018). Los mismos ciclos climaticos y la misma camara fue

empleada para el desarrollo de este trabajo.

1.4 EL CLIMA EN LA CIUDAD DE QUITO

En Quito, el clima es caracteristico de la region andina: templado tipo ecuatorial,
mesotérmico y semi-humedo. La temperatura se sitia entre 10 y 20 °C durante
todo el afio. La humedad relativa varia entre el 65 y el 85% siendo que entre
noviembre y mayo es mas lluvioso. Los niveles de radiacion solar y la intensidad

de luz son elevados a consecuencia de la altura (Peralta, 2007).
1.5 EL CAMBIO CLIMATICO Y SU EFECTO SOBRE LAS EDIFICACIONES

En la actualidad, el cambio climético mas reciente y drastico es el calentamiento
global. EI aumento de temperatura observado se caracteriza por un incremento
mucho mas rapido que el atestiguado por el planeta durante los ultimos cien
siglos. Los productos gaseosos de la civilizacion y de la actividad industrial han
contribuido en gran parte a este proceso (Bretti, 1999).

Los efectos del calentamiento global sobre las estructuras dependen de la region
donde se encuentran construidas. En la costa, el aumento en el nivel del mar
puede generar cristales de sal dentro de los materiales porosos. En zonas de
montafia, donde ocurren deshielos importantes, aumenta el nivel de los rios
produciendo dafios a puentes, carreteras y edificaciones cercanas. Las fuertes
precipitaciones caracteristicas del cambio climéatico afectan severamente a las
redes de alcantarillado y a los tejados de los edificios. Los desastres naturales
como los terremotos, tsunamis, tormentas y avalanchas pueden causar el colapso
de miles de obras civiles (Pazos, 2018). El aumento drastico de temperatura
produce efectos de tension, generando fisuras y grietas sobre los materiales. De
igual manera, la variacion en la humedad es responsable de acelerar el proceso
de oxidacion y corrosion superficial. En la madera u otros materiales organicos, la

humedad también puede provocar pudricién y propagacion de hongos (Pazos,
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2018). Asi, cada clima impacta de diferente manera a cada material y ademas, al
maximizar ciertos factores climaticos, se acelera el deterioro de los mismos (Dey,
2018). Los elevados niveles de polucion en el aire, cerca de sitios industriales,
aceleran el envejecimiento de los edificios. Esto ocurre porque los gases
resultantes de la quema de combustibles interactian con la mamposteria

disminuyendo la resistencia de los materiales en general (Lopez-Arce, 2005).

1.6 VARIABLES CLIMATICAS Y SU INFLUENCIA EN EL ENVEJECIMIENTO
DE LOS MATERIALES

Las variables meteoroldgicas que influyen en el envejecimiento son: la radiacion
solar, la temperatura, la humedad atmosférica, la presion atmosférica, el viento, la
precipitacion, las masas de aire y los frentes. Las tres primeras variables
mencionadas son las que se tomaran en cuenta en la experimentacion porque

son las que pueden simularse dentro de una camara de control climatico.
1.6.1 RADIACION SOLAR

Es un tipo de energia que llega a la Tierra en forma de ondas electromagnéticas
que son capaces de desplazarse por el espacio en cualquier direcciéon y sin
soporte. Se descompone en rayos infrarrojos, luz visible, rayos ultravioleta, entre
otros. La cantidad de radiacion que recibe determinado lugar en determinado
momento depende de la latitud, época del afio y de la presencia o ausencia de
nubes (Martinez, 2017). Este factor da lugar a grandes diferencias de
temperatura entre las superficies expuestas y no expuestas lo cual introduce
tensiones internas en el material. En un estudio sobre tejas de concreto, se
determind que el ancho de las grietas se ve significativamente afectado por dicha

diferencia de temperatura entre las superficies (Rajeev, 2016).
1.6.2 TEMPERATURA

Es una magnitud que mide la cantidad de energia térmica presente en un cuerpo.
Al incrementarse la temperatura, se le proporciona energia cinética a las

particulas y su cantidad movimiento aumenta. Dicho movimiento produce
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choques y asi las particulas se recombinan en otras formas quimicas
(Dominguez, 2007). A muy bajas temperaturas, en materiales porosos, el punto
de congelacion del agua proveniente de la humedad disminuye por la presion
capilar. Cuando los poros se saturan de hielo, el punto de congelacion de todo el
material se asemeja al del agua (0 °C). Por eso, se ha demostrado que la
ocurrencia de varios ciclos de congelacion y descongelacion pueden causar un
grave deterioro, tal como fue comprobado en un estudio comparativo del
comportamiento de las tejas entre el inverno y las demas estaciones climaticas
(Iba, 2015). En la ciudad de Quito, el clima tiene fluctuaciones bruscas en cortos
periodos de tiempo. Esto produce sucesivas expansiones y contracciones en los
materiales de construccion. Por esto, a medida que avanza el cambio climético

también se aceleran los procesos de envejecimiento (Moropoulou, 2003).
1.6.3 HUMEDAD

Es la cantidad de agua en estado gaseoso presente en el aire. Cuando la
humedad de la atmésfera es muy baja, el tamafio de los poros en un material
aumenta produciéndose rupturas. Pero cuando es muy elevada, también se ven
perjudicadas las propiedades fisicas del material (Joisel, 1981). La humedad
creciente, la lluvia impulsada por el viento y la difusion de vapor, provocan
cambios micro estructurales y mineraldgicos en los materiales. Un alto nivel de
humedad combinado con la contaminacién del aire y alguna condicién extrema de
presidbn o temperatura puede generar un ambiente realmente hostil para los
materiales de construccion. Lépez-Arce lo comprobd mediante una comparacion
entre ladrillos expuestos y ladrillos enterrados bajo suelo, ambos antiguos y

provenientes de la ciudad de Toledo en Espafa (Lopez-Arce, 2005).

1.7 COMPOSICION DE LOS MATERIALES DE CONSTRUCCION

Los materiales de construccién como el adobe, las tejas o los ladrillos pueden ser
caracterizados en funcion de su composicion mineraldgica, es decir,
determinando las estructuras cristalinas o identidades fisicas de las especies
guimicas. O también, pueden caracterizarse en funcion de su composicion
guimica. Aplicando las directrices de la quimica analitica cuantitativa, se puede
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determinar la cantidad de especies ionicas (cationes y aniones), de humedad y de

materia organica presente en cada muestra.

1.7.1 CATIONES
1.7.1.1 CALCIO (Ca*"

Puede encontrarse en forma de oxido (CaO), hidroxido (Ca(OH),), carbonatos,
bicarbonatos, sulfatos y silicatos hidratados. Las propiedades quimicas Yy fisicas
de un material, se encuentran intimamente ligadas como se puede describir por la
conexion entre los compuestos de calcio (Il) y la porosidad. A temperaturas
alrededor de los 800 °C, los ladrillos producidos a partir de arcillas ricas en calcio
como la calcita (CaCO3) se descomponen en é6xido de calcio (CaO). En presencia
de humedad, el 6xido de calcio reacciona para formar la portlandita (Ca(OH),) y
ésta puede revertir a calcita por interaccion con CO,. Estas reacciones generan
un considerable aumento en el volumen de fisuras y porosidades lo cual se

conoce como el soplado de cal (Sagin, 2013).

CaCOg 800°C . H20 Ca(OH), CO; caCO,4

. . ) Ecuacion 1: El soplado de cal
calcita portlandita 2 calcita ( P )

1.7.1.2 MAGNESIO (Mg?")

Tiene un comportamiento similar al calcio (II) aunque por lo general se encuentra
en menor proporcion. Suele hallarse como oOxido (MgO) y su presencia se
atribuye a los minerales de las arcillas (DeCastrillo, 2017). Pruebas mineraldgicas
realizadas mediante difraccion de rayos X han determinado que también puede

presentarse combinado con aluminosilicatos en los ladrillos (Lépez-Arce, 2003).

1.7.1.3 SODIO (Na")

Es un componente que suele presentarse en bajos porcentajes, generalmente en
forma de o6xidos (NayO). También se ha encontrado sodio a manera de
feldespatos (NaAlSiz;Og) en muestras de ladrillos antiguos (Boke, 2006). Cuando
se presenta en forma de NaCl se puede sospechar que han ocurrido fugas de
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aguas cloradas domésticas. Ciertas formas del sodio contribuyen a un mayor
crecimiento bacteriano. Esto puede acelerar el proceso de degradacion de un
material ya que ocurre el consumo de los compuestos quimicos existentes y la

contaminacion por los productos metabdlicos (Lopez-Arce, 2005).

1.7.1.4 HIERRO (Fe*?, Fe*®)

El estudio del hierro en cualquiera de sus formas aporta informacion relativa al
color, la técnica de coccion y la tecnologia de fabricacion de un material. Pero,
por lo general, se encuentra como 6xido en estado de oxidacion 1l (Fe,0s3)
(Adorni, 2013). Mientras mas o6xidos de hierro se encuentren en una arcilla,
mejores seran las propiedades de sinterizacion del material terminado. Sin

embargo, el peso también resultar4 mas elevado (Boke, 2006).

1.7.2 ANIONES

1.7.2.1 CARBONATOS Y BICARBONATOS (COs* y HCO3)

Dentro de un material, los carbonatos y bicarbonatos mantienen un equilibrio
cambiante que se desplaza de acuerdo a la acidez o alcalinidad del medio. La
porosidad se puede ver afectada cuando ocurren varios desplazamientos
sucesivos. Este problema es menos recurrente en los materiales tostados ya que
los carbonatos y bicarbonatos sufren descomposicion en CO, a elevadas
temperaturas (Sagin, 2013). Los cationes que generalmente se asocian a los
carbonatos y bicarbonatos son el calcio (ll) y el magnesio (ll). Incluso pueden
hallarse asociados a ambos simultaneamente como en el caso de la Dolomita

(CaMg(CO3),, un mineral de alta abundancia en la piedra caliza (Oguz, 2014).

1.7.2.2 SULFATOS (SO4?)

La presencia de sulfatos en materiales de construccion puede darse por varios
motivos. Uno de ellos involucra la adicion intencional de sulfato de calcio (CaSO,)
a manera de Yeso (di hidratado) en las pre-mezclas (Lopez-Arce, 2003). Otro de
los motivos se explica a partir de procesos ambientales. El diéxido de azufre es

un contaminante gaseoso muy reactivo y corrosivo que en presencia de agua y
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agentes oxidantes puede formar acido sulfdrico. Dicho acido puede atacar a los
compuestos de calcio en cualquier material formando sulfatos de calcio.

S0, H,0 Ox
—> H,SO
atmosférico 2°%4 (aq)

CacO; _ CaSO,

H,SO +
2254 @) T cita yeso

(Ecuacion 2: Sulfatacién de la calcita)
Dado que los cristales de Yeso resultantes son menos resistentes que la calcita,
este proceso es un ejemplo del deterioro que puede producir la contaminacion
atmosférica en los materiales de construccion (Lopez-Arce, 2005).

1.7.2.3 CLORUROS (CI)

La presencia de iones cloruro se relaciona con la humedad e intemperie salina del
medio. Por esto, se han encontrado mayores concentraciones en materiales de
construccion provenientes de zonas costeras o ambientes marinos (ipekoglu,
2007). EIl cloro es un elemento bastante electronegativo que conlleva a la
corrosion mediante procesos de Oxido-reduccion. La resistencia y durabilidad se
ven afectadas por lo que no es deseable (Yépez, 2016). En la actualidad, se
estan investigando métodos electroquimicos o nuevos aditivos que permitan
permeabilizar los materiales contra la accion de los cloruros. Usualmente se

encuentran asociados al sodio (NaCl) y al potasio (KCI).

1.7.2.4 SILICATOS (SiO4*, Si,0-%)

Son diversos compuestos que contienen iones metélicos y moléculas complejas
de silicio-oxigeno. Por lo general, son el resultado de varios grupos SiO4
distribuidos espacialmente en cadenas largas, hojas o0 estructuras
tridimensionales. Puede producirse una sustitucién parcial de atomos de silicio
por atomos de aluminio o boro. En conjunto, los silicatos y aluminosilicatos
forman el 92% de la corteza terrestre dando forma a una infinidad de piedras,
arenas y otros materiales (Lorenz, 2012). En las construcciones, la presencia de
silicatos es atribuida a los cuarzos (SiO;) y feldespatos [(K, Na ,Ca, Ba,

NH.,)(Si,Al)4Og] que provienen de los materiales de partida. Cabe mencionar que
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aumentan la calidad y estabilidad en ladrillos y cementos (DeCastrillo, M. 2017).
Se pueden hallar mas aluminosilicatos cuando los suelos son ricos en caolinitas
[Al; Si,Os5(OH)4]. Y cuando existe humedad, dichos aluminosilicatos pueden
reaccionar con portlanditas para formar silicatos y aluminatos hidratados de calcio

gue mejoran las propiedades hidraulicas de los morteros y yesos (Boke, 2006).

1.7.2.5 OXIDOS METALICOS (M,0,)

El oxigeno en su forma de O act(ia como un anién para los 6xidos metéalicos que
provienen de los minerales arcillosos en el suelo. Se clasifican por su caracter
basico, como el de calcio (CaO), o por su caracter acido, como los de hierro y
aluminio (Fe;03, Al,O3). Los Oxidos de sodio, potasio y magnesio entran en una
categoria de secundarios por tener caracteristicas nocivas (Fonseca, 2015).

1.7.2.5.1 OXIDO DE HIERRO (Fe;05)

El contenido de Fe,Oj3 resulta del empleo de arcillas ricas en minerales como la
hematita o la magnetita. A veces, se agrega en la produccion de materiales de
construccion porque sirve de soporte y es resistente a factores climaticos como la
temperatura, la humedad y la presién (Lavat, 2009). También puede presentarse
en materiales expuestos a la lluvia donde los cristales de piroxeno se disuelven y

recristalizan dentro de las grietas (Moropoulou, 2003).

1.7.2.5.2 OXIDO DE CALCIO (CaO)

Suele estar presente en los materiales tostados como producto del carbonato al
calor. Sin embargo, por ser una sustancia altamente higroscopica puede re-
hidratarse produciendo hidréxido y afectando de esta manera a los materiales por
los cambios de forma quimica. La presencia de silice o alimina en la preparacion
de los materiales puede prevenir dichos cambios ya que se forman silicatos o
aluminatos de calcio mas estables y no extrafios a la matriz. Esto se ha tomado
en cuenta para explicar la gran duracion de los materiales presentes en las

antiguas estructuras del imperio Otomano (Sagin, 2013).
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1.7.2.5.3 OXIDO DE MAGNESIO (MgO)

Se encuentra en pequefias proporciones y proviene principalmente de la dolomita
(CaMg(CO3), en la piedra caliza. La hidratacion de este Oxido tiene un efecto
negativo en los materiales debido a que se expande, causando la desintegracion

de adobes, ladrillos e incluso concretos (Fonseca, 2015).

1.7.2.5.4 OXIDO DE SODIO (Na,0)

Al ser extremadamente higroscopico, el 6xido de sodio es capaz de absorber el
agua del aire lo cual desencadena una reaccion violenta que resulta en hidroxido
de sodio. Dicha reaccion es tan fuerte que genera presiones internas conllevando
asi a la ruptura del material. Por otro lado, es importante considerar que el 6xido
de sodio puede disminuir la temperatura a la que funde la silice (Fonseca, 2015).

Na,O + H,0 — 2NaOH (Ecuacion 3: Oxido de sodio en presencia de humedad)

1.7.3 CONTENIDO DE HUMEDAD

Se refiere al contenido de agua total que se encuentra en equilibrio con la
atmosfera. Se subdivide en tres categorias: agua esencial, no esencial y ocluida.
El agua esencial forma una parte integral de un compuesto en su estado sélido.
Las moléculas de agua de cristalizacion en un hidrato solido estable pueden ser
un claro ejemplo de esto. Por otro lado, el agua no esencial es aquella que se
retiene en un material a consecuencia de fuerzas fisicas como la adsorcion. A
diferencia del agua esencial, no guarda ninguna relacién estequiométrica con los
componentes de la muestra. Finalmente, el agua ocluida se refiere a aquella que
retiene se en los huecos microscoépicos situados irregularmente a través de los

cristales del sélido en su forma liquida (Skoog, 1997).

1.7.4 MATERIA ORGANICA

Es la porcion de masa que se pierde por la calcinacion de la muestra.
Corresponde a la materia organica que a elevadas temperaturas se descompone
en diéxido de carbono y vapor de agua. En los materiales de construccion como

el adobe, la materia organica proviene del suelo que se utiliza como materia
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prima, la cual contiene: pequefias raices de plantas, hongos y otros macro

organismos o micro organismos (Lozano, 2018).

1.8 ESTUDIO DE MATERIALES ANTIGUOS

Los materiales histéricos pueden ser muy variados y sus parametros de analisis
mas relevantes aun no se encuentran especificados. Por este motivo, en cada
estudio se han aplicado distintas técnicas y metodologias. En el 2017,
investigadores dinamarqueses realizaron una simulacion hidrotérmica en una
pared de ladrillos antiguos y propusieron que los cinco parametros mas
relevantes son: densidad, porosidad, humedad relativa, coeficiente de absorcion
de agua y conductividad (Hansen, 2017). Al igual que en dicho estudio y en la
mayoria de trabajos sobre materiales historicos, los andlisis quimicos no han sido

tomados en cuenta con tanta insistencia como los analisis fisicos.

1.9 PROPUESTA DE ANALISIS Y ENFOQUE

Las edificaciones del centro histérico de Quito contindan siendo soportadas por
materiales bastante antiguos. Y se debe tomar en cuenta que debido al cambio
climatico, las condiciones se estan volviendo mas agresivas. Por eso, es
importante anticiparse al deterioro que puede ocurrir los proximos afios en la
dimensién quimica de dichos materiales. Dada la complejidad y calidad de cada
uno, no se pueden aplicar las mismas técnicas de restauracion. Por este motivo,
es necesario estudiar la composicion quimica especifica de cada uno.
En varios paises, se ha tomado la iniciativa de estudiar la composicion de sus
materiales pertenecientes a sitios histéricos, o en general a obras patrimoniales.
Sin embargo, en el Ecuador, y especificamente en la ciudad de Quito se han
encontrado muy pocos trabajos parecidos, donde los pocos estudios prestan
mayor atencion a las propiedades fisicas que las quimicas. Sin embargo, cabe
recordar que ambas se encuentran intimamente ligadas y relacionadas entre si.
Introducir la tecnologia del envejecimiento artificial acelerado en este ambito,
puede ayudar a predecir la duraciéon de las estructuras de una manera innovadora
y efectiva.
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1.10 OBJETIVOS

1.10.1 OBJETIVO GENERAL

Estudiar el efecto del clima en la composicion quimica de los materiales de
construccion del centro histérico de Quito (ladrillo de adobe, tejas, recubrimientos)
en funcién del tiempo, mediante la exposicion de dichos materiales a una camara
de envejecimiento acelerado para determinar la variacion de sus propiedades

quimicas y fisicas.

1.10.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Simular el envejecimiento de los materiales de construccion del centro histérico
de Quito mediante la exposicién a variables climaticas como radiacion ultravioleta,

humedad y temperatura dentro de una cdmara de control climatico.

Determinar la composicion quimica de las muestras en cuanto a cationes (hierro,
sodio, calcio y magnesio), aniones (carbonatos, bicarbonatos, cloruros, sulfatos y
silicatos) y oOxidos (hierro, calcio y magnesio) mediante espectrofotometria,

gravimetria y volumetria.
Comparar los resultados de los analisis quimicos obtenidos después de simular el

envejecimiento en 5, 10, 15 y 20 afios para establecer la influencia del tiempo en

el deterioro.
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2. MATERIALES Y METODOS

El desarrollo del procedimiento experimental en este trabajo se divide en:

muestreo, envejecimiento de los materiales, preparacion de las muestras, analisis

gravimétricos, analisis volumétricos, analisis espectrofotométricos y finalmente el

estudio estadistico de los resultados obtenidos.

2.1 MUESTREO

Las muestras de los materiales de construccion fueron tomadas del centro

histérico de Quito y fueron proporcionadas por integrantes de la Facultad de

Arquitectura de la Pontificia Universidad Catélica del Ecuador dentro del proyecto:

“Impactos en la infraestructura patrimonial del Centro Historico de la Ciudad de

Quito ocasionado por actividades antropogénicas".

Se recibieron 6 ladrillos de adobe de 40x40x10 cm, 4 tejas y varios
pedazos de recubrimientos heterogéneos y de distintos tamafios.

La antigiiedad de los materiales es previa al periodo republicano.

La zona de muestreo se encuentra sobre la avenida Simén Bolivar entre
las calles Garcia Moreno y Sebastidn de Benalcazar. Edificio de
Ferrocarriles Chimbacalle antiguamente conocido como Estacién Tulcan
Coordenadas: 0°13'17.9"S 78°30'53.0"W

(Anexo 1)

2.2 EQUIPOS

Equipo de envejecimiento artificial, marca BIOBASE, modelo BJPX-A450
(Anexo 2)

Humidificador ultrasénico, marca YADU (Anexo 3)

Balanza analitica Mettler Toledo, ML 204. Precisiéon 0,0001 g (Anexo 4)

Espectrofotometro de absorcion atomica, marca Perkin EImer, AAnalyst 400
(Anexo 5)
Mufla (Anexo 6)
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Horno de estufa para el secado de las muestras marca Memmert Modelo
SM 200 (Anexo 7).

Plancha de calentamiento MS 100 (HP 100) (Anexo 8)

Pipeta 10-100 pL, marca CAPP (Anexo 9)

Pipeta 100-1000pL, marca Pipette (Anexo 11)

Pipeta 1-5 mL, marca CAPP (Anexo 13)

Taladro 420 W marca narex. (Anexo 15)

2.3 MATERIALES

Vasos de precipitacion de 50 mL, 100 mL, 250 mL y 400 mL
Matraces Erlenmeyer de 150 mL, 350 mL y 500 mL
Bureta de 50 mL

Bureta ambar de 50 mL

Probetas de 10 mL, 25 mL y 50 mL

Pipetas volumétricas de 1 mL, 2 mL, 5 mLy 10 mL
Pipetas graduadas de 10 mL

Balones de 25 mL, 50 mL, 100 mL y 250 mL

Peras de succion

Agitadores de vidrio

Vidrios de reloj

Piceta

Pipetas Pasteur

Desecador con silica gel

Papel filtro cualitativo (poro medio)

Papel filtro cuantitativo (poro fino, sin cenizas)
Embudos de decantacion

Tridangulos de porcelana

Tripodes

Soportes universales

Anillos metalicos

33



e Espatula metalica

e Capsulas de porcelana

e Crisoles de porcelana con tapa

e Pinza para bureta

e Bolsas plasticas con cierre hermético
e Lima de metal

e Guantes de nitrilo

e Mascarilla

2.4 REACTIVOS

e Acido clorhidrico grado reactivo marca Merck concentrado y en
concentraciones de 1:99, 1.2, 1:4,0,1 My 1M

e Acido nitrico concentrado grado reactivo y libre de metales marca J.T.
Baker

e Agua desionizada conductividad 0,055 uS/cm.

e Agua destilada

e Aire 99,9 puro marca Linde

e Acetileno 99,9 puro marca Linde

¢ Anaranjado de metilo marca BDH al 0,1% p/v

e Carbonato de calcio grado reactivo marca Fisher Scientific en
concentracion de 0,1 M

e Cloruro de amonio sélido grado reactivo marca Loba Chemie

e Cloruro de bario grado reactivo marca Sigma-Aldrich al 10% p/v

e Cloruro de cesio grado reactivo marca Sigma-Aldrich al 2% p/v

e Cloruro de sodio grado reactivo marca AMP en concentracién de 0,1 N

e Dicromato de potasio marca Baker Analyzed en concentracion de 0,2 M

e Estandar de calcio 1000 pg/mL en 2-5% HNO3, marca AccuStandard, Inc.
(Anexo 16)

e Estandar de hierro 1000 pg/mL en 2-5% HNO3, marca AccuStandard, Inc.
(Anexo 17)
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e Estandar de magnesio 1000 ug/mL en 2-5% HNO3, marca AccuStandard,
Inc. (Anexo 18)

e Estandar de sodio 1000 pg/mL en 2-5% HNO3, marca AccuStandard, Inc.
(Anexo 19)

¢ Fenolftaleina marca BDH en solucion etandlica al 1% p/v

e Fosfato dibasico de amonio grado reactivo marca Panreac al 10% p/v

e Hidroxido de amonio concentrado grado reactivo marca Merck concentrado
y en concentraciones de 1:1y 1:20

¢ Nitrato de amonio grado reactivo marca Merck al 1% p/v

¢ Nitrato de plata grado reactivo marca Merck en concentracion de 0,1 N

e Oxalato de amonio marca BDH al 4% p/v

e Oxido de lantano solido grado reactivo marca Merck

¢ Rojo de metilo marca BDH en solucion etandlica al 0,1% plv

2.5 ENVEJECIMIENTO DE LOS MATERIALES

Para el envejecimiento de los materiales, se colocaron las muestras dentro de la
camara de envejecimiento acelerado (Anexo 2) donde se han podido controlar los
niveles de humedad, temperatura y radiacion ultravioleta a manera de ciclos. Las
condiciones y el tiempo de cada ciclo han sido determinados mediante el software
Solver, desarrollado por el Ing. José Alarcon en la Pontificia Universidad Catélica
del Ecuador (Alarcén, 2017). El programa ha permitido la deduccion de cada
ecuacion y se han empleado los mismo ciclos de trabajo utilizados por el Ing.
Cristian Pazos en el envejecimiento de hormigén. Cada ciclo se encuentra
conformado por tres partes. En el primer subciclo, la camara se mantiene a una
temperatura de 25 °C con una humedad relativa del 70% durante 1200 minutos. A
continuacion, la temperatura aumenta a 35 °C y la humedad disminuye a 50%
manteniéndose por 800 minutos. Y finalmente, el ciclo termina con 20 °C y una
humedad de 50% por 1250 minutos (Pazos, 2018). La carga de radiacion que
reciben las muestras depende de varios componentes: la radiacion emitida por las
6 lamparas (4050 W/m?), la temperatura dentro de la cdmara, y las condiciones

de heliofania, es decir, el periodo de exposicion a la radiacion directa y sin
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nubosidad (Cardenas, 2010). Tomando esto en consideracion, se ha determinado
que un periodo de 19,25 dias equivale a 5 afos, lo cual se encuentra detallado en
la Tabla 1.

Tabla 1. Correspondencia entre el nimero de dias que han permanecido las
muestras de materiales dentro de la camara y el nimero de afios al que equivale

Su envejecimiento.

Numero de dias dentro de la camara NUumero de afios de envejecimiento
0,00 0
19,25 5
38,50 10
57,75 15
77,00 20

2.6 PREPARACION DE LAS MUESTRAS

Dado que todas las matrices trabajadas eran soélidas, tras retirarlas de la camara
de envejecimiento se procedidé a pulverizar, homogenizar y almacenar las
muestras. Reducir el tamafio de particula promedio en una muestra permite
muestrear el mismo numero de particulas con una masa combinada mas
pequefia y manejable. Homogenizar la muestra es importante para poder obtener
resultados representativos y repetitivos (Harvey, 2000). Almacenar las mismas en
lugares frescos y secos puede prevenir la absorcion o desorcion de agua.
Cualquier pérdida o ganancia de humedad cambia la composicion quimica de un
sélido por lo que es recomendable analizar los materiales enseguida de su
muestreo 0 secarlos justo antes de comenzar un analisis (Skoog, 2014). Para

este fin, se las conservo en bolsas plasticas con cierre hermético.

2.7 ANALISIS GRAVIMETRICOS

Mediante gravimetria se han determinado los siguientes parametros: sulfatos,

silicatos, 6xido de hierro, 6xido de calcio, 6xido de magnesio, humedad y pérdida
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por calcinacion. Todos estos analisis se han desarrollado por triplicado en base a
los procedimientos estandarizados especificados por la norma ASTM a excepcion
de la humedad. Sin embargo, se han realizado pequefias modificaciones para

optimizar recursos, asi como cantidades y volimenes.
2.7.1 SULFATOS

(ASTM C114-07-15 Sulfur Tetraoxide): En este meétodo, los sulfatos son
precipitados como sulfato de bario (BaSO,) mediante la adiciébn de cloruro de

bario (BaCl,) en solucion acida. El precipitado se calcina y se pesa. Finalmente,

se calcula estequiométricamente el equivalente de (SO4%).

e \ e N e 1 e N\ )
Pesar 1 g de Calentar a Volver a Calcinar el
muestra seca ebullicion hervir la Agitar y dejar papel filtro

varen | | e [ | soion | [ Enaeieee || e
destilada con residuo y sz;%?ggr lavar el tarado por
5 mL de diluir el 100}0 precipitado 2 horas a
HCl filtrado 900 °C
/ — — \. J/ —

Figura 1. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de

sulfatos.

S02~ + BaCl, —» BaSO, | + 2CI-

(Ecuacion 4: precipitacion de los sulfatos)

(Peso crisol con residuo — Peso crisol) x Peso molecular SOZ~ 100
X

%S0;™ =
%504 Peso molecular BaSO, x Peso muestra

(Ecuacion 5: Célculo gravimétrico de sulfatos expresado en porcentaje)

2.7.2 SILICATOS

(ASTM C144-07-06 silicon dioxide): Para la determinacién de silicatos a manera
de diéxido de silicio (SiO,), la muestra se trata con acido clorhidrico concentrado
para solubilizar las posibles interferencias (sales de aluminio, hierro, metales
alcalinos y alcalinotérreos, entre otros). Tras realizar una filtracion, el residuo
resultante que no se ha solubilizado es tratado térmicamente y pesado como SiO».
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( ) ( N ( )

Pesar 0,5 g de o Lavar el papel
' Anadir HNO; y calentar a : :
muestra con 0,5 80 °C. Trasvasar el filtro y calcinar

g de NH,Cl) y . en un crisol
afadir 5 mLSde preC|p|ta?i?[r%un papel tarado a 1050
HCl, °C por 2 horas
\, J \ J \, J

Figura 2. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de
silicatos.
(Peso crisol con residuo — Peso crisol)

%Si03~ = x 100
Peso muestra

(Ecuacion 6: gravimétrico de los silicatos expresado en porcentaje)

2.7.3 OXIDO DE HIERRO

(ASTM C114-07-08 ferric oxide): Para la determinacion gravimétrica del 6xido
férrico, el hierro debe estar completamente oxidado a Fe®* ya que su Kps al
estado de Fe(OH); (10%%) es mucho menor que el del Fe?*. Se afiade hidréxido de
amonio concentrado como agente precipitante hasta alcalinidad. Dado que el
Fe(OH)s precipita como un coloide gelatinoso, su filtracion pude llegar a ser lenta
y dificil. Cuando se observa turbidez coloidal, es necesario disolver y repetir el
procedimiento. Es recomendable lavar varias veces el precipitado con nitrato de

amonio ya que asi se evita la peptizacion.

Diluir el .- Transferir el Calcinar el
filtrado E l['e%rlj_l'tarr] ecr?/ri]r precipitado a papel filtro en
resultante de 4d eiar en un papel filtro un crisol
silicatos y y re Joso y lavar con tarado a 950
acidificar P NH,NO; 1% °C por 2 horas

Figura 3. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion del
oxido de hierro.

Fe203 + NH4OH - Fe(OH)3 Jr + (NH4)20

(Ecuacion 7: Precipitacion del hidréxido de hierro)
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%Fezog =

(Ecuacién 8: Calculo gravimétrico de los 6xidos de hierro expresado en porcentaje)

(Peso crisol con residuo — Peso crisol)

Peso muestra

X

100

(Peso crisol con residuo — Peso crisol) x Peso molecular Fe x 100

%Fe =

(Ecuacidn 9: Célculo gravimétrico del hierro expresado en porcentaje)

Peso molecular Fe, 05 x Peso muestra

2.7.4 OXIDO DE CALCIO

(ASTM C114-07-13): En este método, se afiade a la muestra oxalato de amonio

que en medio 4cido se introduce como acido oxdlico, incapaz de precipitar el

Ca”*. Al adicionar hidréxido de amonio, la solucién acida se neutraliza y los iones

de oxalato vuelven a precipitar con el calcio formando CaC,04H,0. Se utiliza el

indicador &cido-base rojo de metilo para sefalar que la precipitacion ha sido

completada. Cuando el CaC,O,H,O es sometido al calor de la mufla, se

descompone a éxido de calcio anhidro (CaO).

( N ( N f N\
Mezclar Volver a
0,5gde Acidificar el filtrar,
muestra gg;gga;’r filtrado, disolver el
con0,5¢g FUMOS precipitar precipitado
de NH,CI. Sl con NH,OH y re-
Afadir Iavary 1:1y hervir precipitar
HCly y la solucion los
(Ss(c) hidroxidos
\ J . J \ J
4 ™ 4 ) 4 \
Calentary
agregar Re disolver el Re precipitar
NH,4OH ¢on precipitado en los oxalatos
hasta el viraje. acido caliente. neutralizando
Reposar, filtrar Diluir la el &cido con
y lavar el solucion NH,OH,
precipitado.
\. J \. J \. J

con NH,NO,
1%.

Acidificar los
filtrados y
agregar
oxalato de
amonio

- N
Filtrar y lavar

s

\.

Dejar en

el papel filtro
en un crisol

tarado a 1050
°C por 2 horas

N\

reposo, filtrary
lavar. Calcinar

J

Figura 4. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion del

6xido de calcio.

39



Hzo + Caz++ C204_ - CaC204'H20 Jr

(Ecuacién 10: precipitacion del oxalato de calcio)

0 Ca0 = (Peso crisol con residuo — Peso crisol) 100
A Peso muestra X

(Ecuacién 11: Calculo gravimétrico del 6xido de calcio expresado en porcentaje)

e (Peso crisol con residuo — Peso crisol) x Peso molecular Cax 100
oCa =

Peso molecular CaO x Peso muestra

(Ecuacion 12: Célculo gravimétrico del calcio expresado en porcentaje)

2.7.5 OXIDO DE MAGNESIO

(ASTM-C114-07-14 magnesium oxide): En este método de analisis, se toma el
filtrado proveniente de la remocion de calcio y se hace precipitar al magnesio
como fosfato de magnesio y amonio. El precipitado es tratado térmicamente y se
pesa como pirofosfato de magnesio (Mg.P.0O7). Finalmente, se calcula
estequiométricamente el equivalente de MgO.

( . geg ) ( ~ 4 ) ( . N\ 7 N
Acidificar el Afiadir el _ Agitar Layatr E("jl
filtrado fosfato vigorosamente péefl_pl a Ol-
resultante de dibasico de y dejar reposar a f'fnlf‘r €
los 6xidos de amonio y 8 horas en pape II tro ecri]
calcio. Enfriar neutralizar ambiente frio. u{: 106';_)58 ograoro
la solucion con NH,OH Filtrar Ay
\ J \ © \ J \__ 45 minutos  J

Figura 5. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion del
oxido de magnesio.
(Peso crisol con residuo — Peso crisol) x 2 x Peso molecular MgO

%Mg0 = 100
%oMg Peso molecular Mg,P,0, x Peso muestra X

(Ecuacion 13: Calculo gravimétrico del 6xido de magnesio expresado en porcentaje)

(Peso crisol con residuo — Pesocrisol)x 2x Peso molecularMgO x Peso molecularMgx100

0,Mg =
/Mg Peso molecular MgO x Peso molecular Mg, P,0; x Peso muestra

(Ecuacion 14: Calculo gravimétrico del magnesio expresado en porcentaje)
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2.7.6 HUMEDAD

(Método tradicional de secado en estufa): El secado en estufa es un método
empleado para la determinacion de humedad en muestras como suelos,
alimentos o materiales. Se debe fijar la temperatura sobre el punto de
evaporacion del agua (100 °C) pero no tanto para evitar la volatilizaciéon o
descomposicion de otros componentes. EI método gravimétrico es el mas preciso
para medir el contenido de humedad de un material. Los errores de medicion mas
significativos ocurren en la toma de la muestra, en la conservacién de la misma
antes de pesar y durante el propio pesaje. La desventaja mas significativa del
meétodo es que su procedimiento de medicion es lento en comparacion con los

métodos indirectos.

Pesar 2,5 g de
muestra en una
capsula de
porcelana

Dejar enfriar en un
desecador de
silica gel y volver a
pesar

Secar en un horno
de estufa a 105 °C
por 2 horas

Figura 6. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de
humedad.

(Peso muestra — (Peso residuo en capsula — Peso cépsula))

%Humedad = x 100

Peso muestra

(Ecuacion 15: Célculo gravimétrico de la humedad total expresada en porcentaje)

2.7.7 PERDIDA POR CALCINACION (MATERIA ORGANICA)

(ASTM C114-07-16 loss on ignition): Al igual que la humedad, la materia organica
se determina mediante un analisis termo gravimétrico indirecto. Mediante la
calcinacion de la muestra a elevadas temperaturas y en presencia de comburente
O, (oxigeno), el carbono y el hidrogeno que constituyen la materia organica se
convierten cuantitativamente en CO, (diéxido de carbono) y H,O (agua)
respectivamente. El residuo que permanece tras la calcinacion representa el

contenido de cenizas inorganicas. La cantidad de materia organica se puede
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determinar mediante la diferencia entre el peso inicial de la muestra, y el residuo

inorganico final (Harvey, 2000).

Homogenizar la Enfriar en un

Colocar dentro de desecador de silica
mu::ﬂﬁ %r?seoﬁaéel 9 una mufla a 950 °C gel y volver a pesar
por 30 minutos la muestra

porcelana tarado inmediatamente.

Figura 7. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de la
materia organica.

(Peso muestra — (Peso residuo en el crisol — Peso crisol))

%MO = x 100

Peso muestra

(Ecuacién 16: Célculo gravimétrico de la materia organica (MO) expresada en porcentaje)

2.8 ANALISIS VOLUMETRICOS

Mediante volumetria, se determinaron los siguientes parametros: cloruros,
carbonatos y bicarbonatos. Para el andlisis de cloruros, se siguié un proceso
similar al especificado por la norma estdndar ASTM (Método de Mohr). En
cambio, para los carbonatos y bicarbonatos se aplicaron titulaciones acido-base
con HCI como agente valorante. Para esto, se requirio el uso de dos indicadores:
fenolftaleina y anaranjado de metilo. Dicho método fue descrito en 2006 por
Mendham, J. en la pagina 299 de la quinta edicion del libro: "Vogels textbook of

guantitative chemical analysis" perteneciente a la editorial de Pearson Education.

2.8.1 CARBONATOS Y BICARBONATOS

Estos aniones son solubilizados en agua destilada de donde las interferencias se
remueven por filtracion. Para empezar, se determina la alcalinidad total de la
muestra mediante una titulacion acido-base con acido clorhidrico como agente
valorante y anaranjado de metilo como indicador. A continuacion, se toma otra
porcion de la muestra a la cual se le aflade una solucién concentrada de cloruro

de bario. Todos los carbonatos son removidos ya que precipitan como carbonato
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de bario. Los bicarbonatos son determinados mediante otra titulacion acido-base

con acido clorhidrico como agente valorante y fenolftaleina como indicador. El

contenido de carbonatos puede ser calculado por la diferencia entre la alcalinidad

total y los bicarbonatos.

~\

Agregar gotas
del indicador
anaranjado de
metilo y valorar
con HCI 0,1 M
para obtener la
alcalinidad total

J/

4 ]
Determinar el

sustraerlos de la

contenido de
bicarbonatos y

alcalinidad total
para obtener la
concentracion
de carbonatos )

( N\ 4 ) 4 N\
Secar la Pesar 1 g de Filtrar para
muestra en muestra y remover
una estufa a disolver en interferencias y
110 °C por agua aforar a 100 mL.
h destilada.
enfriar en un calentar a 80 alicuota en un
desecador oC Erlenmeyer
\ y, \ y, \. J
4 ™ 4 ™
Agregar gotas Preparary
Tomar otra del indicador valorar un
alicuota'y fenolftaleina y blanco sin
agregar cierta realizar una muestra para
cantidad de retrotitulacion determinar el
NaOH 0,1 My con exceso de
de BaCl, 10% acido
HCI 0,1 M clorhidrico
. y, . y,
Figura 8. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de
carbonatos y bicarbonatos.
CO3™ + 2HCI - 2CI~ + H,0 + CO,
HCO3 + HCI —» CI™ + H,0+ CO,
(Ecuacion 17: Reacciones del carbonato y bicarbonato con el &cido clorhidrico)
CO3™ + BaCl, — BaCO5 | + 2CI~
(Ecuacién 18: Precipitacion y anulacion del carbonato)
% AT Concentracién HCl x Factor de correccién x Vol HCl x 2 x PM C0%~ x Vol aforo 100
0 = X

1000 x Vol alicuota x Peso de la muestra

(Ecuacién 19: Célculo volumétrico de la alcalinidad total (AT) expresada en porcentaje)
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Viar = Vol HCl empleado por la muestra — Vol HCl empleado por el blanco

%HCO3 =

Concentracion HCI x Factor de correccién x Vi x PM HCO3 x Vol aforo

1000 x Vol alicuota x Peso de la muestra

X

(Ecuacion 20: Calculo volumétrico del contenido de bicarbonatos expresado en porcentaje)

%C0%~ = %Alcalinidad Total — %Bicarbonatos

(Ecuacién 21: Calculo volumétrico del contenido de carbonatos expresado en porcentaje)

2.8.2 CLORUROS

(ASTM-C144-07-19 chloride): Para la determinacién volumétrica de cloruros,

también conocida como el método de Mohr, estos aniones son solubilizados en

agua caliente y filtrados para evitar interferencias. A continuacion, se titula

empleando una solucién valorada de nitrato de plata y una sal de cromato como

indicador. Dicho indicador produce una solucion amarilla pero cuando la

precipitacion del cloruro termina, el primer exceso del catién Ag” reacciona con el

indicador dando un precipitado color café rojizo de cromato de plata que pone en

evidencia el punto final de la titulacién.

r

\.

N
Secar la
muestra en
estufaa 110
°C por una
hora y enfriar
enun
desecador

J

r

\.

N\
Pesar5gy
disolver en

agua
destilada.
Agitar y

calentar a 80

oC

J

r

\.

Filtrar para
remover
intereferencias,
aforar a 50 mL
y tomar una
alicuota en un
Erlenmeyer

~\

J

[ Agregar la h

soluciéon
indicadora de
K,CrO,y
titular con
una solucion
valorada de

| AQNO; 0,1 N )

Figura 9. Esquema del procedimiento experimental para la determinacion de

ClI- + AgNO; — AgCl | + NO3

cloruros.

2Agt + CrO5~ - Ag,CrO,

(Ecuacién 22: Reaccion de titulacién de los cloruros)

(Ecuacién 23: Reaccion del indicador en el punto de equivalencia. Amarillo — Café rojizo).
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%Cl- = C.AgNOj; x Factordecorrecciéon x Vol AgNO3 x PesoMolecular CI™ x Vol Aforo 100
T 1000 x Vol Alicuota x Peso de la Muestra X

(Ecuacién 24: Calculo volumétrico del contenido de cloruros expresado en porcentaje)

2.9 DETERMINACION DE CATIONES MEDIANTE ESPECTROFOTOMETRIA
DE ABSORCION ATOMICA

Empleando un equipo de Absorcion Atdomica se identificaron y cuantificaron los
iones de calcio, magnesio, hierro y sodio presentes en las muestras. Para el
aseguramiento de los resultados, se prepararon las muestras por triplicado y se
obtuvieron desviaciones estandar y coeficientes de variacion. Se emple6 el
método validado (adaptacion de: Standard Methods, Ed. 12, 2012, 3111 B. EPA
3051) por el laboratorio CESAQ-PUCE para matrices como suelos y afines. Bajo
las directrices de esta metodologia, se prepar6 las muestras, estandares, curvas
y se emplearon las condiciones instrumentales recomendadas. Toda esta seccidn
del trabajo fue realizada bajo la supervision y asesoria de los investigadores del
CESAQ (Centro de Estudios Aplicados en Quimica).

Preparacion de las muestras

Pesar1 g de Agregar 5 mL de .
muestra, afiadir 20 H%:I(C?y calentar. Filtrar y lavar con
mL de agua Dejar enfriar y agua caliente.
desionizaday Aforar a 100 mL
agitar reposar

Figura 10. Esquema de la preparacion de muestras para Absorcion Atomica.

Preparacion del 6xido de lantano

Pesar 5,8650 g Agregar 25 rﬁ‘f'gg’g‘ﬂg
del reactivo mL de HCI concentrado3 Aforar a 50
(La,0O3) enun concentrado libre de mL
vaso de 100 mL grado reactivo metales

Figura 11. Esquema de la preparacion del 6xido de lantano para el analisis de

calcio y magnesio.
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Preparacion del cloruro de cesio

Pesar 2 g del reactivo
(CsCl) en un vaso de
100 mL

Disolver en agua destilada y aforar hasta
un volumen de 100 mL (2% p/v)

Figura 12. Esquema de la preparacion del cloruro de cesio para el analisis de

sodio.

e Para la determinacion de hierro, se pueden diluir las muestras y
medir directamente en el equipo de Absorcion Atémica.

e Para la determinacion de calcio y magnesio, las diluciones se deben
realizar en balones de 50 mL incorporando 5 mL de la solucién de
oxido de lantano y 2 mL adicionales de acido nitrico concentrado
libre de metales.

e Para la determinacion de sodio, las diluciones se deben realizar en
balones de 50 mL incorporando 2,5 mL de la solucién de cloruro de
cesio y 2 mL adicionales de acido nitrico libre de metales.

e A los estandares de calcio y magnesio también se les afadio la
solucion de oxido de lantano y a los estandares de sodio también se

les agrego la solucion de cloruro de cesio.

Cleida (%) x factor de dilucién x vol de aforo (mL) x peso muestra (g)

(%)
g/ 1000 mLx1g

(Ecuacién 25: Célculo de la concentracion expresada en miligramos por gramo)
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Curvas de calibracion

Para preparar las curvas de calibracion, se emplearon patrones 1000 pg/mL de

calcio, magnesio, hierro y sodio; aplicando la siguiente formula:

C patrén (“i) x Vol a tomarse (mL) = C estandar (%) x Vol de aforo (mL)

(Ecuacién 26: Férmula para el calculo del volumen de patrén a tomarse en la preparacion de los
estandares de calibracion)

Tabla 2. Concentracion de los estandares para las curvas de calibracion de hierro,

sodio, calcio y magnesio.

_ Concentracion del estandar (ug/mL)
Analito
1 2 3 4
Hierro 0,300 1,00 3,00 5,00
Sodio 0,100 0,125 0,250 0,500
Calcio 0,500 1,000 2,000 4,000
Magnesio 0,250 0,500 0,750 1,000

Tabla 3. Condiciones instrumentales de operacién en los analisis por Absorcién

Atémica.
Metal Hierro Sodio Calcio Magnesio
"°"9't”31$ onda A 302,60 202,58 422,67 589,00
Energia de la laAmpara 80 21 66 79

Comburente /
Combustible

Aire/Acetileno

Aire/Acetileno

Aire/Acetileno

Aire/Acetileno
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3. RESULTADOS

A continuacion, se encuentran presentes los valores obtenidos en cada parametro
analizado. Se hallan organizados de la siguiente manera: humedad, materia
organica, aniones y cationes. Los datos de concentracidon, sean en porcentaje o
en mg/g, representan un promedio ya que todos los ensayos fueron realizados
por triplicado, en cada matriz, y en cada afio. También se encuentran las
desviaciones estandar entre los resultados triplicados.

En las tablas, se pueden observar los valores encontrados tras 0, 5, 10, 15y 20
aflos de envejecimiento. Ademas, existe una separacion entre cada matriz
trabajada: teja, adobe y recubrimiento. Las tablas vienen acompafiadas por lineas
de tendencia que permiten visualizar de mejor manera lo que sucede con cada
componente en funcién del tiempo. Y, dichas figuras también facilitan la
comparacion entre los tres materiales estudiados. Finalmente, se encuentran

registrados los parametros de desempefio y los analisis estadisticos.
3.1 RESULTADOS DE HUMEDAD

Tabla 4. Contenido de humedad en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja

Ao 0 5 10 15 20
Humedad (%) | 0,74 | 0,33 | 0,18 | 0,16 | 0,25
SD (%) 0,008 |0,119| 0,074 | 0,013 | 0,040
Adobe

Afio 0 5 [ 10 | 15 | 20
Humedad (%) | 1,50 | 1,09 | 0,88 | 1,13 | 2,66

SD (%) 0,355|0,128 | 0,096 | 0,076 | 0,133

Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Humedad (%) | 1,47 | 1,10 | 0,93 | 1,45 | 2,22
SD (%) 0,111 {0,094 | 0,054 | 0,042 | 0,036
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Figura 13. Lineas de tendencia sobre el contenido de humedad en los materiales
de construccion del Centro Histérico de Quito, en funcion del tiempo de

envejecimiento.

3.2 RESULTADOS DE MATERIA ORGANICA

Tabla 5. Contenido de materia organica en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja
Afo 0 5 10 15 20
Materia Organica (%) | 1,85 | 0,59 | 0,64 | 0,45 | 0,37
SD (%) 0,029 | 0,107 | 0,055 | 0,058 | 0,015
Adobe
Ao 0 5 10 15 20
Materia Organica (%) | 4,45 | 4,34 | 4,47 | 4,35 | 4,02
SD (%) 0,267 | 0,066 | 0,101 | 0,207 | 0,663
Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Materia Organica (%) | 4,75 | 4,60 | 459 | 4,38 | 4,15
SD (%) 0,097 | 0,062 | 0,100 | 0,133 | 0,152

49



Pérdida por Calcinacion

4 \

—Teja

5 — Adobe

15 \ Recubrimiento
1

0 5 10 15 20

Concentracion (%)
w
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Figura 14. Lineas de tendencia sobre el contenido de materia organica en los
materiales de construccion del Centro Historico de Quito, en funcién del tiempo de

envejecimiento

3.3 RESULTADOS DE ANIONES

Tabla 6. Contenido de cloruros (CI) en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja
Afo 0 5 10 15 20
Cloruros (%)| 0,42 | 0,39 | 0,34 | 0,36 | 0,31
SD (%) 0,058 | 0,036 | 0,027 | 0,046 | 0,017
Adobe
Afo 0 5 10 15 20
Cloruros (%)| 0,24 | 0,24 | 0,12 | 0,15 | 0,12
SD (%) 0,025 | 0,030 | 0,007 | 0,012 | 0,035

Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Cloruros (%)| 0,14 | 0,24 | 0,17 | 0,16 | 0,16
SD (%) 0,024 | 0,027 | 0,035 | 0,017 | 0,035
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Figura 15. Lineas de tendencia sobre el contenido de cloruros (CI') en los
materiales de construccion del Centro Historico de Quito, en funcién del tiempo de

envejecimiento.

Tabla 7. Contenido de carbonatos (COs%) en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja
Afo 0 5 10 15 20
Carbonatos (%) | 0,27 | 0,18 | 0,17 | 0,15 | 0,13
SD (%) 0,001 | 0,069 | 0,053 | 0,045 | 0,026
Adobe
Afio 0 5 10 15 20
Carbonatos (%) | 0,86 | 0,75 | 0,73 | 0,72 | 0,67
SD (%) 0,236 | 0,069 | 0,050 | 0,026 | 0,026
Recubrimiento
Afio 0 5 10 15 20
Carbonatos (%) | 1,22 | 1,16 | 1,14 | 1,43 | 1,10
SD (%) 0,236 | 0,026 | 0,027 | 0,079 | 0,052
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Figura 16. Lineas de tendencia sobre el contenido de carbonatos (CO3%) en los
materiales de construccion del Centro Historico de Quito, en funcién del tiempo de

envejecimiento.

Tabla 8. Contenido de bicarbonatos (HCO3') en las muestras de los materiales de

construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
envejecimiento.

Teja
Ao 0 5 10 15 20
Bicarbonatos (%) | 0,96 | 1,29 | 1,32 | 1,35 | 1,43
SD (%) 0,0004 | 0,104 | 0,052 | 0,0003 | 0,089
Adobe
Afo 0 5 10 15 20
Bicarbonatos (%) | 0,64 | 1,05 | 1,17 | 1,20 | 1,26
SD (%) 0,553 | 0,052 | 0,089 | 0,052 | 0,179
Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Bicarbonatos (%) | 0,96 | 1,34 | 1,38 | 1,41 | 1,49
SD (%) 0,0001 | 0,090 | 0,052 | 0,053 | 0,051
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Figura 17. Lineas de tendencia sobre el contenido de bicarbonatos (HCO3') en los

materiales de construccion del Centro Historico de Quito, en funcién del tiempo de

envejecimiento.

Tabla 9. Contenido de sulfatos (SO,*) en las muestras de los materiales de

construccion del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja
Afo 0 5 10 15 20
Sulfatos (%)| 0,16 | 0,20 | 0,45 | 0,63 | 0,71
SD (%) 0,049 0,041 0,011 | 0,033 | 0,010
Adobe
Afo 0 5 10 15 20
Sulfatos (%)| 0,17 | 0,19 | 0,37 | 0,41 | 0,42
SD (%) 0,077 (0,011 | 0,021 | 0,006 | 0,011
Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Sulfatos (%)| 0,12 | 0,16 | 0,30 | 0,32 | 0,39
SD (%) 0,061 | 0,027 | 0,010 | 0,006 | 0,010
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Figura 18. Lineas de tendencia sobre el contenido de sulfatos (SO.%) en los

materiales de construccion del Centro Historico de Quito, en funcién del tiempo de

envejecimiento.

Tabla 10. Contenido de silicatos (SiO4*, Si.0;%) en las muestras de los materiales

de construccién del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja
Afo 0 5 10 15 20
Silicatos (%) | 96,06 | 96,09 | 96,49 | 96,46 | 96,40
SD (%) 0,159 | 0,070 | 0,030 | 0,098 | 0,091
Adobe
Afo 0 5 10 15 20
Silicatos (%) | 87,25 | 87,95 | 88,13 | 87,86 | 85,28
SD (%) 0,970 | 0,365 | 0,036 | 0,029 | 0,047
Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Silicatos (%) | 86,24 | 86,91 | 87,12 | 86,75 | 85,12
SD (%) 0,284 | 0,312 | 0,072 | 0,196 | 0,008
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Figura 19. Lineas de tendencia sobre el contenido de silicatos (SiO4*, Si,0;%) en

los materiales de construccion del Centro Histérico de Quito, en funcion del

tiempo de envejecimiento.

3.4 RESULTADOS DE OXIDOS

Tabla 11. Contenido de 6xido de hierro (Fe,O3) en las muestras de los materiales

de construccién del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja
Ao 0 5 10 15 20
Oxido de hierro (%) | 4,33 | 1,89 | 1,89 | 1,87 | 1,82
SD (%) 0,023 0,207 | 0,080 | 0,011 | 0,040
Adobe
Afo 0 5 10 15 20
Oxido de hierro (%) | 6,90 | 5,39 | 4,43 | 4,42 | 4,27
SD (%) 0,040 0,758 | 0,159 | 0,060 | 0,041
Recubrimiento
Afio 0 5 10 15 20
Oxido de hierro (%) | 9,19 | 5,15 | 4,11 | 4,07 | 4,05
SD (%) 2,0000,470|0,051|0,029|0,133
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Figura 20. Lineas de tendencia sobre el contenido de 6xido de hierro (Fe,O3) en
los materiales de construccion del Centro Histdrico de Quito, en funcion del

tiempo de envejecimiento.

Tabla 12. Contenido de 6xido de calcio (CaO) en las muestras de los materiales
de construccién del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja
Afo 0 5 10 15 20
Oxido de Calcio (%) | 0,61 | 0,35 | 0,32 | 0,28 | 0,26
SD (%) 0,012 {0,042 | 0,023 | 0,020 | 0,020
Adobe
Afo 0 5 10 15 20
Oxido de Calcio (%) | 0,46 | 0,27 | 0,28 | 0,25 | 0,28
SD (%) 0,052 {0,031|0,012|0,030 (0,173
Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Oxido de Calcio (%) | 1,74 | 1,46 | 1,39 | 1,02 | 0,98
SD (%) 0,040 | 0,086 | 0,012 | 0,042 | 0,030
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Figura 21. Lineas de tendencia sobre el contenido de 6xido de calcio (CaO) en los
materiales de construccion del Centro Historico de Quito, en funcién del tiempo de

envejecimiento.

Tabla 13. Contenido de 6xido de magnesio (MgO) en las muestras de los
materiales de construccién del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15y 20

afios de envejecimiento.

Teja
Afo 0 5 10 15 20
Oxido de Magnesio (%) | 0,15 | 0,2 | 0,23 | 0,18 | 0,16
SD (%) 0,007 0,137 | 0,022 | 0,011 | 0,007
Adobe
Afo 0 5 10 15 20
Oxido de Magnesio (%) | 0,36 | 0,74 | 0,41 | 0,44 | 0,37
SD (%) 0,133 0,124 | 0,081 | 0,018 | 0,026
Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Oxido de Magnesio (%) | 0,69 | 0,76 | 0,72 | 0,49 | 0,64
SD (%) 0,015 0,082 | 0,025 | 0,014 | 0,012
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Figura 22. Lineas de tendencia sobre el contenido de 6xido de magnesio (MgO)

en los materiales de construccion del Centro Histérico de Quito, en funcion del

tiempo de envejecimiento.

3.5 RESULTADOS DE CATIONES

Los analisis de hierro, sodio, calcio y magnesio fueron realizados mediante

Espectrofotometria de Absorcion Atomica. Por este motivo, también se han

incluido las curvas de calibracidon en esta seccion.

Tabla 14. Curvas de Calibracién para la determinacion de: Hierro, Sodio, Calcio y

Magnesio por Absorcion Atomica.

Hierro Sodio Calcio Magnesio
Estandar | Absorbancia | Estandar | Absorbancia | Estandar | Absorbancia | Estandar | Absorbancia
(Mg/mL) (A) (Mg/mL) (A) (Mg/mL) (A) (hg/mL) (A)
0,250 0,004 0,100 0,086 0,500 0,086 0,250 0,011

1,000 0,015 0,125 0,099 1,000 0,099 0,500 0,043
3,000 0,042 0,250 0,194 2,000 0,194 0,750 0,069
5,000 0,072 0,500 0,355 4.000 0,355 1,000 0,121
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Figura 23. Curvas de calibracién para la determinacién de Hierro, Sodio, Calcio y

Magnesio por Absorcion Atémica.

Tabla 15. Concentracién de hierro (Fe*?, Fe*™) en las muestras de los materiales
de construccién del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja
Afio 0 5 10 15 20
Hierro (mg/g) | 17,67 | 6,44 | 6,56 | 6,51 | 6,38
SD (mg/g) 10,384 0,047 | 0,351 | 0,044 | 0,208
Adobe
Afio 0 5 10 15 20
Hierro (mg/g) | 27,20 | 20,13 | 17,85 | 17,68 | 17,55
SD (mg/g) 10,1200,087 | 0,397 | 0,035 | 1,567
Recubrimiento
Afio 0 5 10 15 20
Hierro (mg/q) | 34,23 19,58 |17,78|17,75| 17,26
SD (mg/g) |0,309 0,626 |0,192 | 0,066 | 0,146
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Figura 24. Lineas de tendencia sobre la concentracién de hierro (Fe*?, Fe*®) en
los materiales de construccion del Centro Histérico de Quito en funcion del tiempo

de envejecimiento.

Tabla 16. Concentracion de sodio (Na*) en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja
Afo 0 5 10 15 20
Sodio (mg/g) | 2,51 | 2,32 | 2,03 | 1,98 | 1,94
SD (mg/g) |0,010/0,221|0,035|0,038 0,052
Adobe
Afio 0 5 10 15 20
Sodio (mg/g) | 2,44 | 2,34 | 1,16 | 1,06 | 1,03
SD (mg/g) |0,068|0,028|0,060 | 0,006 |0,019
Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Sodio (mg/g) | 2,32 | 2,15 | 1,50 | 1,47 | 1,42
SD (mg/g) |0,043|0,040|0,028 | 0,033 0,052
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Figura 25. Lineas de tendencia sobre la concentracion de sodio (Na*) en los
materiales de construccion del Centro Historico de Quito en funcién del tiempo de

envejecimiento.

Tabla 17. Concentracion de calcio (Ca**) en las muestras de los materiales de
construccion del Centro Histérico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de

envejecimiento.

Teja
Ao 0 5 10 15 20
Calcio (mg/g) | 4,35 | 2,55 | 2,45 | 2,09 | 2,23
SD (mg/g) | 0,003 | 0,025 |0,007|0,011(0,015
Adobe
Ao 0 5 10 15 20
Calcio (mg/g) | 3,66 | 2,21 | 2,51 | 2,31 | 2,38
SD (mg/g) |0,035|0,174 |0,029|0,018 0,025
Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Calcio (mg/g) | 13,33 (10,13 | 9,45 | 7,64 | 7,41
SD (mg/g) | 0,805 | 0,739 | 0,062 0,300 (0,070
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Figura 26. Lineas de tendencia sobre la concentracion de calcio (Ca®*) en los
materiales de construccion del Centro Historico de Quito en funcién del tiempo de

envejecimiento.

Tabla 18. Concentracién de magnesio (Mg?*) en las muestras de los materiales

de construccién del Centro Historico de Quito tras 0, 5, 10, 15 y 20 afios de
envejecimiento.

Teja

Ao 0 5 10 15 20
Magnesio (mg/g) | 0,86 | 1,48 | 1,75 | 1,05 | 0,98
SD (mg/qg) 0,111 {0,332|0,255|0,051 0,028
Adobe
Afo 0 5 10 15 20
Magnesio (mg/g) | 2,27 | 1,13 | 2,69 | 2,86 | 1,28
SD (mg/qg) 0,371(0,318|0,758 | 0,250 | 0,098
Recubrimiento
Afo 0 5 10 15 20
Magnesio (mg/g) | 4,37 | 4,80 | 4,11 | 2,00 | 3,98
SD (mg/qg) 3,879(0,361|0,643|1,375|0,928
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Figura 27. Lineas de tendencia sobre la concentracién de magnesio (Mg®*) en los
materiales de construccion del Centro Historico de Quito en funcion del tiempo de

envejecimiento.

3.6 PARAMETROS DE DESEMPENO DE LOS METODOS ANALITICOS

Dado que los todos los analisis fueron realizados por triplicado para cada afio y
para cada matriz, fue posible determinar 2 parametros de desempefio que
expresan la precision: desviacion estandar y coeficiente de variacion. La precision
describe la reproducibilidad de los resultados y puede definirse como la
concordancia entre 2 o mas valores numéricos o mediciones (Fernandez, 2001).

En ciertos casos, fue posible determinar la exactitud, es decir, la proximidad de las
medidas a su valor real (Fernandez, 2001). Esto, en funcion del error relativo. Para
estos casos, se analizaron muestras de control donde el analito tenia una

concentracién conocida.
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Tabla 19. Parametros de desempefio de los métodos analiticos empleados en

cada material: teja, ladrillo de adobe y recubrimiento.

Parametros de desempeiio

Componente Desviacion Coeficiente de Error Relativo (%)
, . ., 0
Estandar Variacion (%)
Matriz Teja | Adobe | Rec | Teja | Adobe | Rec | Teja | Adobe | Rec
Humedad (%) | 0,05 | 016 |007|203| 11,6 | 53 | - ; ;
Materia 005 | 026 |011| 91 | 62 | 25 | - ] ]
orgéanica (%)
Cloruros (%) | 0,04 | 002 |003| 98 | 12,9 | 167|280 | 280 | 280
Carbonatos | o, | 008 | 008|246 | 101 | 7.1 | - ; ;
(%)
Bicarbonatos | oe | 019 | 005 | 37 | 236 | 35 | - ; ;
(%)
Sulfatos 003 | 003 |002|120| 120 |146|135| 135 | 1,35
Silicatos (%) | 009 | 029 |017| 01 | 03 | 02 | - ; ;
Oxido de 007 | 021 |o054| 46 | 41 | 72 |385| 385 | 385
hierro (%)
Oxido de 002 | 006 |004| 71| 202 | 27 |684| 684 | 684
calcio (%)
Oxido de 004 | 008 | 003|186 | 170 | 43 | 926 | 926 | 926
magnesio (%)
Hierro (mg/g) | 021 | 044 |027| 24 | 24 | 13 |051| 051 | 051
Sodio (mg/g) | 0,07 | 004 |004| 32 | 23 | 23 |077| 077 | 077
Calcio (mg/g) | 0,01 | 006 | 040|051 | 24 | 38 |094| 094 | 094
Magnesio | 15 | 036 | 144|115 | 17.8 | 408 | 447 | 447 | 4.47
(mg/g)
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3.7 RESULTADOS ESTADISTICOS

Se decidi6 emplear la prueba de hipotesis ANOVA como una herramienta

estadistica para determinar si__existen diferencias _significativas _entre los

promedios de concentracion de cada componente en cada material vy en los

diferentes tiempos de envejecimiento. La hipo6tesis nula establece que todas las

medias de la poblacién son iguales mientras que la hipotesis alternativa establece
qgue al menos una es significativamente distinta. La variacion puede estimarse

bajo 2 aspectos: dentro de la muestra y entre las muestras (Echeverria, 2017).

Tabla 20. Formulas matematicas empleadas para desarrollar las pruebas de
hipotesis ANOVA (Analisis de varianza de un factor)

Férmula Definicién

SCT = Tty L, (x5 — 0
Grados de libertad (g.1.) =n—1

Variacion de los datos respecto a la media
total, Suma de Cuadrados Total

SCTR= T, ¥ (% — X)?
Grados de libertad (g.1.) =k —1

Variacion entre medias de diferentes
tratamientos, Suma del Cuadrado de los
Tratamientos.

SCE = Z]k:1 Z?il(xij —%))?
Grados de libertad (g.1.) = n—k

Variacion aleatoria de los datos dentro de
cada tratamiento respecto a su media,
Suma del Cuadrado de Error

SCE = SCT — SCTR

Relacion entre las Sumas de Cuadrados

g.1.SCT = g.1.SCTR + g.1. SCE

Relacion entre los Grados de Libertad

SCT .
CMT = N—1 Cuadrado Medio Total
_ SCTR
CMTR = k—1 Cuadrado Medio de los Tratamientos
SCE
CME = .
n—k Cuadrado Medio del Error
CMTR
= CME F calculado, el valor critico se obtiene de

la distribucién de Fischer
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Para efectuar los calculos, se empled el programa Microsoft Excel 2007 y para

realizar las pruebas de hipétesis se tomo en cuenta lo siguiente:

e Hipdtesis nula: ElI promedio de concentracion de determinado

componente no varia significativamente con el paso del tiempo.

e Hipotesis alternativa: ElI promedio de concentracion de determinado

componente se ve afectado por el paso del tiempo.

e Cuando el estadistico F critico es mayor que el estadistico F

calculado, se acepta la hipotesis nula.

Tabla 21. Analisis de varianzas ANOVA para determinar la existencia o ausencia
de cambios significativos en la concentracion de los componentes presentes en la

Teja en funcién de su tiempo de envejecimiento.

Nivel de " Diferencia
Componente L . Fcritico Fcalculado e
significancia Significativa
Humedad 5% 3,48 39,28 Si
Materia Orgéanica 5% 3,48 291,07 Si
Cloruros 5% 3,48 3,25 No
Carbonatos 5% 3,48 431 Si
Bicarbonatos 5% 3,48 23,28 Si
Sulfatos 5% 3,48 166,53 Si
Silicatos 5% 3,48 13,51 Si
Oxido de hierro 5% 3,48 353,27 Si
Oxido de calcio 5% 3,48 94,45 Si
Oxido de magnesio 5% 3,48 0,89 No
Hierro 5% 3,48 1183,25 Si
Sodio 5% 3,48 17,11 Si
Calcio 5% 3,48 12536,61 Si
Magnesio 5% 3,48 11,08 Si
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Tabla 22. Analisis de varianzas ANOVA para determinar la existencia o ausencia

de cambios significativos en la concentracion de los componentes presentes en el

Ladrillo del Adobe en funcién de su tiempo de envejecimiento.

Nivel de . Diferencia
Componente L . Fcritico Fcalculado e
significancia Significativa
Humedad 5% 3,48 43,14 Si
Materia Organica 5% 3,48 0,98 No
Cloruros 5% 3,48 23,68 Si
Carbonatos 5% 3,48 1,16 No
Bicarbonatos 5% 3,48 2,63 No
Sulfatos 5% 3,48 32,24 Si
Silicatos 5% 3,48 19,20 Si
Oxido de hierro 5% 3,48 7,90 Si
Oxido de calcio 5% 3,48 3,03 No
Oxido de magnesio 5% 3,48 9,44 Si
Hierro 5% 3,48 103,21 Si
Sodio 5% 3,48 821,77 Si
Calcio 5% 3,48 159,60 Si
Magnesio 5% 3,48 10,78 Si

Tabla 23. Analisis de varianzas ANOVA para determinar la existencia o ausencia

de cambios significativos en la concentracion de los componentes presentes en el

Recubrimiento en funcion de su tiempo de envejecimiento.

Nivel de - Diferencia
Componente L : Fcritico Fcalculado e
significancia Significativa
Humedad 5% 3,48 137,12 Si
Materia Orgéanica 5% 3,48 12,82 Si
Cloruros 5% 3,48 0,81 No
Carbonatos 5% 3,48 0,51 No
Bicarbonatos 5% 3,48 39,76 Si
Sulfatos 5% 3,48 40,10 Si
Silicatos 5% 3,48 43,48 Si
Oxido de hierro 5% 3,48 17,36 Si
Oxido de calcio 5% 3,48 131,84 Si
Oxido de magnesio 5% 3,48 21,58 Si
Hierro 5% 3,48 1442,26 Si
Sodio 5% 3,48 338,66 Si
Calcio 5% 3,48 66,18 Si
Magnesio 5% 3,48 0,96 No
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4. DISCUSION DE RESULTADOS

Para comprender los fendmenos por los cuales atravesd cada material durante el
envejecimiento, es importante analizar uno por uno las tendencias de variacion en

cada componente.

4.1 HUMEDAD

Uno de los parametros mas importantes en el comportamiento de los materiales
de construccion es la humedad, cuyos resultados se encuentran expresados en la
Tabla 4. Dentro de la camara de control climatico fluia constantemente agua en
estado de vapor gracias a un humidificador ultrasonico. Por este motivo, se
esperaba un incremento en el porcentaje de agua dentro de las muestras. Sin
embargo, la tendencia en la Figura 13 demuestra que en los tres materiales
ocurrié primero un decrecimiento seguido de un aumento en este porcentaje. Lo
ocurrido puede ser explicado de la siguiente manera; al inicio, en los primeros 10
afos, la elevada temperatura y radiacion solar provocaron la evaporaciéon del
agua adsorbida y ocluida dentro de los materiales. Pero dicha pérdida de agua
debe haber resultado en el crecimiento de poros y rupturas (Joisel, 1981). Cuanto
MAas poroso sea un material, mayor cantidad de humedad puede contener
(Biseniece, 2017). Por este motivo, en los proximos afios, el agua se reintroduce
en las muestras con una tendencia creciente. Y se puede predecir que este
crecimiento va a continuar dado que cualquier material hidrofilico poroso
almacena agua por succion capilar hasta alcanzar un nivel de saturacion
(Straube, 2006). Dicho impacto fue menor en el caso de la teja ya que por ser un
material tostado presenta una mayor resistencia ante las condiciones climaticas
del simulador. En Quito, la mayor parte de la humedad atmosférica proviene de
las lluvias. Por esta razon, se debe tener cuidado con el adobe ya que en
contacto con el agua puede revertir a su forma original lodosa y colapsar. Cabe
mencionar otras posibles consecuencias a futuro como por ejemplo: el
biodeterioro por crecimiento de moho, la oxidacién, la disolucion de algunos

componentes y la pérdida de firmeza. En fin, evitar el acceso de humedad en las
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construcciones antiguas es la mejor manera de prevenir su deterioro por
envejecimiento (ifiigo, 2000).

La humedad fue determinada mediante el método gravimétrico tradicional de
secado en estufa. La precision varia debido a la tara de capsulas, volatilizacion de
otros componentes, falta de homogeneidad en las muestras y tiempo de
conservacion de las mismas antes del pesaje. Es por esto que se observan
coeficientes de variacion elevados en la Tabla 19, siendo de 20,34% para la teja 'y
de 11,57% para el adobe. De acuerdo con el analisis estadistico, expresado en
las Tablas 21, 22 y 23, si hubo diferencia significativa en el porcentaje de

humedad de los tres materiales de construccion con el pasar del tiempo.

4.2 MATERIA ORGANICA

A continuacion, se evalla las tendencias que presentaron los materiales respecto
a su contenido de materia organica. Como se observa en la Tabla 5, los
porcentajes de materia organica presentes en el adobe y en el recubrimiento
(entre 4,02% y 4,75%) son bastante superiores al de las tejas (entre 0,37% y
1,85%), ya que sus materiales de partida provienen de suelos ricos en residuos
de plantas, animales y hongos. Ademas, intencionalmente se solia agregar pajas
para aumentar la resistencia a la tension, y estiércol para mejorar las condiciones
del suelo (Cardona, 2014). En el caso de las tejas, todas estas estructuras se
descomponen en el proceso de tostado. Las tres tendencias, expresadas en la
Figura 14 presentan una variacidon que concluye en la disminucion de materia
organica. Esto indica que dicho componente, bajo las condiciones climaticas
establecidas sufre degradacién, es decir, descomposicién en CO, (dioxido de
carbono) y H,O (agua). Investigadores han descubierto que la radiacion
ultravioleta puede incrementar la degradacion de la materia organica. Esto se
conoce como foto-degradacion y se debe a que la radiacion solar en presencia de
oxigeno atmosférico crea un medio oxidante bastante poderoso (Oro, 1979). En
este sentido, cabe recordar que los niveles de radiacion UV en la ciudad de Quito
son bastante elevados en comparacion con la media global. Se puede apreciar

que la tendencia de disminucion es mas pronunciada en el caso de las tejas. Esto
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puede deberse a que una de las finalidades del material como tal es absorber
radiacion solar para proteger a las edificaciones. Asi, al absorber una mayor
cantidad de radiacion, de existir materia organica aumenta su degradacion. La
humedad es otro factor que influye en la descomposicién, ya que propicia
condiciones ideales para que los microorganismos se propaguen alimentandose
de los residuos organicos (Arguello, 1991). Sin embargo, al ser Quito una zona
templada y no tropical, la tasa de biodegradacién no es tan alta como se ve
reflejado en los resultados obtenidos. Principalmente en el adobe, cuyo analisis
de varianzas estimé que no hay diferencias significativas en el porcentaje de
materia organica con el pasar de los afios (Tabla 22).

Para estas determinaciones, se empled un analisis termo-gravimétrico indirecto. Y
dado que los coeficientes de variacion arrojaron valores por debajo del 10%, se
puede concluir que la precision es adecuada (Tabla 19). Este método se ve sujeto
a error por la volatilizacion de otros componentes en las altas temperaturas. Sin
embargo, las interferencias por humedad si pudieron ser reducidas mediante el

pre-secado de las muestras en estufa.

4.3 CLORUROS

Los siguientes componentes analizados fueron los aniones, comenzando por el
ion cloruro (CI') . El porcentaje de cloruros en los tres materiales fue inferior al 0,5
% durante todo el proceso de envejecimiento (Tabla 6). Dicho anién esta
asociado a la intemperie salina del medio por lo que se encuentra con mayor
abundancia en los materiales de las construcciones en zonas costeras, lo cual no
es el caso de la ciudad de Quito (ipekog’lu, 2007). En la Figura 15, se observa
gue la concentracion de cloruros oscila dentro de un rango con el paso del tiempo
en los tres materiales de construccién. Dada la afinidad de estos aniones por el
agua, su contenido puede variar en funcion de la humedad. Esto coincide con la
disminucién pronunciada al afio 10, que fue el afio donde se observo también una
mayor caida de humedad. Al final de la linea de tendencia el anion vuelve a
disminuir. Esto se debe a que la humedad ambiental de la camara; fuera del

material, también es lo suficientemente elevada como para extraerlo y
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suspenderlo en microgotas (Pancorbo, 2011). Como las edificaciones del centro
historico de Quito se encuentran alejados de la costa, no hay que preocuparse
por los inconvenientes que producen los iones cloruro como la corrosion u
oxidacion. Por ese mismo motivo, en dos de los materiales (Tejas y
Recubrimientos) no se evidencié diferencias significativas a lo largo del
envejecimiento (Tablas 21y 23).

Los cloruros fueron determinados mediante el método de Mohr. Se obtuvieron
coeficientes de variacion entre 9,82% y 16,71% en la Tabla 19. La exactitud se
determindé mediante un estandar de cloruro de sodio presentando un error relativo
de 2,80%. Lo cual indica que la afeccién en los resultados puede haber sido

causada por efectos de la matriz.

4.4 CARBONATOS Y BICARBONATOS

Otros aniones de interés fueron los carbonatos y bicarbonatos (COs* y HCO3).
Es importante analizarlos en conjunto ya que ambos se encuentran en equilibrio.
Esto quiere que decir que la presencia de uno influye en el otro y viceversa. A
pesar de que sus porcentajes no fueron tan elevados en comparacién con los
demas componentes (<1,5% — Tablas 7 y 8), su comportamiento y el
desplazamiento del equilibrio puede proporcionar informacion significativa sobre
lo que ocurrié en el envejecimiento. La presencia de carbonatos y bicarbonatos
en el recubrimiento fue mayor que en los demas materiales de construccién. Esto
se debe a su estructura que por encima de su fina capa de adobe se encuentra
recubierta por pintura blanca. En las pinturas de color blanco suelen agregarse
pequefias cantidades de albayalde (carbonato basico de plomo), un pigmento
mineral (Laubsch, 1979). Se considera importante en un futuro estudio retirar por
completo la pintura del recubrimiento para analizar ambas superficies por
separado y corregir el aporte de carbonatos y bicarbonatos que otorga el
albayalde de la pintura.

Para estas determinaciones, se empleé un método cuantitativo desarrollado por
Vogel que consiste en valorar la alcalinidad total y la cantidad de bicarbonatos por

separado. El contenido de carbonatos se obtiene por la diferencia entre ambos. El
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problema de esta metodologia es que asume que toda la alcalinidad de la
muestra proviene de dichas especies, lo cual puede no ser cierto (También puede
provenir de los hidroxidos de sodio, calcio y magnesio). Por eso, la exactitud se
vio afectada, asi como también los pardmetros de precision de la teja y el adobe
(Tabla 19).

Al analizar las lineas de tendencia para ambos aniones en las Figuras 16 y 17 , se
observa que tuvieron comportamientos opuestos. Los carbonatos parecen
disminuir significativamente en los primeros 5 afios. Después de eso, contindan
disminuyendo pero de una manera casi imperceptible. Es por este motivo que el
analisis ANOVA no considera que hayan diferencias importantes con el pasar de
los afios en las muestras de adobe y recubrimiento (Tablas 22 y 23). Por otro
lado, los bicarbonatos aumentan dentro de los primeros 5 afios de una manera
apreciable, pero a continuacion el incremento se vuelve mas gradual y lento. Solo
en el caso del adobe, la diferencia entre los afios no demostré ser significativa
(Tabla 22).

Considerando que:

HCO3 & C045~ + H*  (Ecuacién 27: Equilibrio carbonato bicarbonato (IGME, 2002))

La pérdida de carbonatos y el aumento de bicarbonatos asume una disminucion
en el pH del medio. Una posible forma de que los iones hidronio (H") hayan
ingresado al material es por la absorcién del CO,, que puede haber provenido de
la descomposicion de materia organica. Al combinarse con la humedad dentro de

las muestras puede solubilizarse formando H,COg3, un acido débil;
c0, + H,0 =2 H,CO3 (Ecuacion 28: Solubilizaciéon del CO, gaseoso en agua (Mook, 2002))
Dicho &cido, a su vez, se descompone liberando iones hidronio (H") e iones

bicarbonato. Explicando asi la disminucién de los carbonatos que reaccionaron

con dichos iones formando mas bicarbonatos.
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H,CO; @ HCO; + HT  (Ecuacion 29: Equilibrio acido carbénico bicarbonato (Mook, 2002))

Sin embargo, para poder aceptar esta teoria, debe tomarse en cuenta la
solubilidad del diéxido de carbono en el agua. Entre los 30 y 40 °C a los que se
encuentra la cdmara de envejecimiento, la solubilidad es de 1-1,2 g/L. Lo cual
quiere decir que las elevadas temperaturas no favorecen dicha solubilizacion
(Mook, 2002). Ademas, se desconoce si el CO; infiltrado y el producido por la

degradacion de materia organica fue suficiente.
4.5 SULFATOS

Los sulfatos (SO4*) fueron determinados por gravimetria de precipitacién con
cloruro de bario como agente precipitante. Dicho método se ve sujeto a varias
fuentes de error como por ejemplo, precipitaciones incompletas, errores en el
pesaje, fallas en la filtracion y en la remocion de interferencias. También, puede
verse afectado por la incorrecta tara de los crisoles, que lleva a considerar un
peso muerto adicional como parte del residuo. Sin embargo, mediante la adicién
de reactivo en exceso para asegurar precipitacion completa y mediante doble o
triple tara de crisoles se pudo obtener una buena exactitud en el método. El
estdndar empleado fue de sulfato cuprico pentahidratado y el error relativo
obtenido fue de 1,35% (Tabla 19).

Como se puede observar en la Figura 18 y en la Tabla 9, el porcentaje de sulfatos
para los tres materiales parece mantenerse constante hasta el afio 5. A
continuacion, ocurre un crecimiento significativo hasta el afio 10. Mientras que en
el adobe y en el recubrimiento la tendencia parece volver a estabilizarse, en el
caso de la teja el crecimiento permanece. Dado que dentro de la camara de
control climatico es muy dificil el ingreso de SO, atmosférico, no es muy posible
gue este sea el motivo por el que incrementan los porcentajes de ién sulfato. Por
esta razon, es importante tomar en consideracion otro fendmeno. Los sulfatos
tienden a atacar los materiales de construccion que llevan poros en su interior.
Mientras mas poroso sea el material, mayor serd la penetracién de los sulfatos y

también su capacidad de ataque quimico. En combinacién con la humedad, los
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iones sulfato pueden sufrir varias cristalizaciones sucesivas que conllevan a la
ampliacion de poros y rupturas dentro del material (Larosche, 2009). Entonces, el
aumento en el porcentaje de sulfatos se relaciona con la toma de muestras. En
los primeros afios, los sulfatos se encontraban distribuidos en las superficies y
bordes de los materiales, por este motivo habia menos probabilidad que se
encuentren dentro de los pedazos muestreados. Con el pasar de los afos, fue
aumentando su penetracion hacia dentro de las estructuras por lo que aumento
también su probabilidad de ubicarse en las zonas muestreadas. Asi, este andlisis
de sulfatos arrojé resultados que pueden interpretarse como un aumento en la
penetracion de los sulfatos en el material, mas que en el contenido de los
mismos. Asi, las Tablas 21, 22 y 23 confirmaron la presencia de diferencias
significativas. En el caso de la tejas, la tendencia no deja de crecer, aun siendo
un material menos poroso que los demés. Esto ocurre porque su morfologia es

mucho mas delgada, facilitando asi la expansion del sulfato por todo el material.
4.6 SILICATOS

Por ultimo, dentro de los aniones queda por analizar los silicatos (SiO4*, Si,O%).
Los porcentajes de la Tabla 10 demuestran que este es el componente mas
abundante en los tres materiales de construccion (85-97%). ElI método
gravimétrico por remocion de interferencias resulté ser altamente preciso puesto
que los parametros de variacion dieron valores muy pequefios. Los coeficientes
de variaciéon fueron de 0,09% para la teja, 0,33% para el adobe y 0,20% para el
recubrimiento (Tabla 19). En la Figura 19, se puede apreciar que en este
componente casi no se presenta ninguna variacion. Parece mantenerse constante
durante casi todo el periodo de envejecimiento. Esto se debe a que los silicatos
presentan una gran resistencia, incluso ante condiciones climéaticas extremas.
Mientras que su distribucion espacial y sus ligandos pueden variar, la estructura
basica de los mismos permanece estable. El porcentaje de este componente solo
varia en funcién del aumento o disminucion de los porcentajes de los demas
componentes. Siendo la humedad el integrante con un mayor impacto (Joisel,

1981). Por ejemplo, en el caso del adobe y del recubrimiento se observa un leve
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crecimiento hacia el afio 10, seguido de una disminucion hacia el final del
envejecimiento. Dicha tendencia es opuesta a la de la humedad. Por otro lado, en
la teja, la variacion es casi imperceptible, de la misma manera que sucedi6 con su
propia linea de humedad. Dado su gran impacto en la composicién de todas las
muestras, pequefias variaciones pueden afectar de manera importante al
porcentaje de los demas componentes. Es por este motivo, que en los resultados
estadisticos de ANOVA (Tablas 21, 22 y 23), para todos los casos, se afirma la

existencia de diferencias significativas a través del envejecimiento.

4.6 OXIDO DE HIERRO

Cuando el oxigeno actia como un anion y algun metal como un catién, dichos
compuestos se conocen como oOxidos. En este trabajo de investigacién se
analizaron varios de ellos. Para empezar, se estudiaron los 6xidos de Hierro
(FeO, Fe,03). Su presencia es significativa en los materiales cuya materia prima
proviene de suelos arcillosos ricos en minerales de este tipo. Se empled un
método gravimétrico en donde el hierro se oxida completamente a Fe*' para
luego precipitar como hidroxido por la adicibn de amoniaco. Uno de los
inconvenientes en este método es que el precipitado formado es del tipo
gelatinoso coloidal. La filtracion es muy complicada y se corre riesgo de re-
peptizacion. Es por este motivo, que en muchos de los casos se tuvo que re-
disolver y repetir la precipitacion. Y en estos pasos adicionales suelen ocurrir
pérdidas. Otro problema en la determinacion de Fe,O3; son las interferencias ya
gue su procedimiento también conlleva la precipitacion de é6xido de aluminio y
diéxido de manganeso. La presencia de estos compuestos acarrea consigo una
sobre-estimacion del analito. Pero a pesar de todos estos factores de error, los
coeficientes de variacion permanecieron debajo del 10% vy el error relativo fue de
3,85% (Tabla 19). Este parametro de exactitud se pudo obtener mediante una
determinacion con cloruro férrico como estandar.

Mientras que durante los primeros 5 afios ocurrié una gran pérdida de 6xidos de
hierro, en los afios subsiguientes el porcentaje parecié estabilizarse en los tres

materiales de construccién (Figura 20). Hay que tomar en cuenta que dicha
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pérdida es considerable, incluso resulté en diferencias significativas para los tres
casos (Tablas 21, 22 y 23). Por ejemplo, en la Tabla 11, se puede observar que el
porcentaje inicial de 6xido de hierro en la teja (4,33%) fue reducido a menos de la
mitad al final de su envejecimiento (1,81%). Considerando que los 6xidos de
hierro son bastante resistentes a factores climaticos como la temperatura, la
humedad y la radiacion UV, no se esperaba que haya mayor disminucion. Sin
embargo, hay que tomar en cuenta que el 6xido férrico en su estado natural
puede encontrarse como polvo. Esto quiere decir que sus particulas tienen un
diametro menor o igual a los 500 micrometros. Al ser tan pequefias y livianas,
dichas particulas tienden a dispersarse con facilidad (Kozicki, 2019). Las
muestras del afio cero no ingresaron a la cadmara de control climatico. Sin
embargo, a partir del afio 5 las muestras ingresaron y salieron de la camara
recibiendo mucha méas manipulacion lo cual puede haber conllevado a la caida de
estos polvos o a la dispersion de los mismos en el aire. Esta misma pérdida por
dispersién es el motivo por el cual en la industria de materiales moderna se suele
granular o peletizar los 6xidos antes de ingresarlos a las mezclas (Kozicki, 2019).
Puede considerarse a la pérdida de este componente como perjudicial ya que se

pierde la resistencia que los 6xidos de hierro proporcionan.

4.7 OXIDO DE CALCIO

Otro tipo de 6xido determinado fue el de calcio (CaO). Los 6xidos de calcio y de
magnesio también provienen de los minerales del suelo. En este caso, se empled
otro método gravimétrico donde el calcio precipita como oxalato en medio basico.
Como se puede observar en la Figura 21, el porcentaje de 6xidos de calcio en el
adobe y la teja disminuye gradualmente pero manteniéndose constante durante
casi todo el proceso de envejecimiento. La disminucién en el adobe fue tan sutil
gue no se consideraron diferencias significativas (Tabla 22). La pérdida puede
deberse de igual manera a su estructura fisica de polvo que facilita la dispersion
con el aire. Y, a pesar de que el 6xido de calcio y sus demas compuestos
comunes (CaCOgs, Ca(OH)) tienen fuerzas de cohesion elevadas, la presencia de

humedad disminuye las fuerzas electrostaticas (Lumay, 2012). En el caso del
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recubrimiento, se puede apreciar que el decrecimiento es mas pronunciado. La
Tabla 12 indica que desde un promedio de 1,74% baj6é hasta 0,98% de Oxido de
calcio. Esto se debe a que la mayor parte de su contenido de calcio se
encontraba en la pintura, y con el pasar de los afios la pintura se iba
desprendiendo de las muestras hasta casi dejar descubierto al adobe. EIl calcio
suele afiadirse a las pinturas en su forma de carbonato como un agente
matificante y blanqueador (Tegethoff, 2001).

Los 6xidos de hierro pueden interferir en este analisis si no son removidos
correctamente. En las precipitaciones también pueden ocurrir fallas
experimentales si el pH no es el adecuado. Por este motivo, se hizo uso del rojo
de metilo como indicador &cido-base. Sin embargo, la precisidon igual se vio

afectada y el error relativo supero al 5% (Tabla 19).

4.8 OXIDO DE MAGNESIO

Para finalizar con los Oxidos, se estudio el 6xido de magnesio (MgO). En este
caso, la precipitacion ocurre a manera de pirofosfato y el equivalente de éxido se
determina mediante un calculo estequiométrico. Al pertenecer a los metales
alcalinotérreos como el calcio, se esperaba que el 6xido de magnesio tenga un
comportamiento similar. Sin embargo, con este compuesto no se obtuvieron
tendencias claras. Los porcentajes subieron y bajaron de una manera que parece
casi aleatoria (Tabla 13 y Figura 22). El 6xido de magnesio es muy poco
resistente al agua. En presencia de humedad tiende a reaccionar formando
hidroxido de magnesio. Y a su vez, el hidréoxido tiende a absorber diéxido de
carbono. Tales transformaciones pueden haber influido en el aumento y
disminucion del porcentaje (Gravit, 2017). Ademas, al encontrarse en tantas
formas quimicas distintas, la precipitacibn en el procedimiento experimental
puede haberse visto afectada. También se debe tomar en cuenta que para este
analisis una incorrecta remocion de interferencias, como los oxidos de hierro y
calcio, puede haber afectado a los resultados. Por este motivo, se puede afirmar
gue parte de la variacion en las lineas de tendencia se debe a errores

experimentales. Esto puede argumentarse, de igual manera, mediante los
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parametros de precision y exactitud en la Tabla 19. En el caso de la teja y el
recubrimiento, los coeficientes de variacion superaron al 10% con valores de
18,56% y 16,99% respectivamente. Ademas, mediante el andlisis de nitrato de
magnesio como estandar se determind un error relativo de casi 10%.

En la Figura 22, la teja parece haber demostrado menor variacion a través del
tiempo. Incluso se negd la existencia de diferencias significativas mediante el
analisis de ANOVA (Tabla 21). Para esto, es importante tomar en cuenta que la
teja también presentd mayor resistencia que los demés al factor de humedad.
Evitando asi, la interconversion del magnesio a otras formas quimicas. Estos
cambios conllevan a la expansién de poros y rupturas lo cual tendra un efecto

negativo en los materiales a largo plazo.

4.9 CATIONES

A continuacion se estudiaron los cationes, cuya determinaciéon se realizd
mediante espectrofotometria de absorcion atémica. Este método resulté ser sin
duda el mas exacto como lo demuestran los pequefos errores relativos de las
Tabla 19: 0,51% para el hierro, 0,77% para el sodio, 0,94% para el calcio y 4,47%
para el magnesio. Dichos valores fueron obtenidos mediante determinaciones con
estandares certificados de alta confiabilidad. La exactitud fue menor en el caso
del magnesio debido a su inestabilidad. A pesar de que se adicion6 6xido de
lantano para evitar este problema, igual pueden haber ocurrido interconversiones
entre estado ionizado y fundamental durante el andlisis. En los demas casos si se
pudo evitar las interferencias por ionizacion de manera exitosa. La
correspondencia entre los estandares preparados y los valores de absorbancia
obtenidos se encuentran expresados en la Tabla 14. Y las curvas de calibracion
se hallan graficadas en la Figura 23.

Sin intercepcion en 0, se obtuvieron coeficientes de correlacion préximos a 1
(0,999, 0,998 y 0,992 para el hierro, sodio y calcio respectivamente). En estos
casos se pudo comprobar el cumplimiento de la Ley de Lambert Beer ya que la
absorbancia se mostr6 directamente proporcional a la concentracion de las

muestras. Al obtenerse las funciones lineales, fue posible determinar la
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concentracion de los analitos en las muestras digestadas. El coeficiente de
correlacion para el magnesio no fue tan cercano a 1 (0,977), lo cual puede
deberse a errores en la preparacion de los estandares o a las interferencias de

ionizacion mencionadas previamente.

En los analisis de hierro, calcio y magnesio se obtuvieron lineas de tendencia
similares a las de sus oOxidos, que fueron determinados previamente mediante
gravimetria (Figuras 24, 26 y 27). Esto se debe a que dichos cationes pueden
haberse encontrado mayormente en forma de 6Oxidos, es decir, vinculados al
oxigeno (O%) como anién. Por este motivo, las tendencias se explican de la
misma manera. El hierro como 6xido se fue desprendiendo a manera de polvo, y
tanto el calcio como el magnesio sufrieron conversiones a otras formas lo cual
provocO su disminucién o variacion. Sin embargo, el sodio fue determinado
apenas mediante absorcién atomica, por lo que es importante analizar su
tendencia por separado (Tabla 16 y Figura 25). En los primeros 5 afios, la
concentracion del ibn permanecio contante. A continuacion, entre los afios 5y 10
hubo una disminucion importante pero que permanecid estable hasta el final del
envejecimiento. Considerando que el sodio puede haberse encontrado a manera
de 6xido (Na20) o asociado al cloruro (NaCl), ambos compuestos son sensibles al
agua. Es por este motivo que cuando inicié el envejecimiento y la humedad de la
camara era baja no hubo ningiin cambio apreciable. Sin embargo, en la siguiente
etapa de envejecimiento la humedad creciente en el ambiente pudo haber sido
capaz de extraer los iones para suspenderlos en microgotas como ocurrié con el
cloruro. Dicha pérdida se consideroé significativa en todos los casos (Tablas 21, 22
y 23) pero este hecho no es perjudicial. El sodio es un ién que puede contribuir a
la biodegradacion de un material porque sirve de alimento en el crecimiento
bacteriano (Lopez-Arce, 2005). Por esta razon, su pérdida se considera favorable

para los materiales de construccion.
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4.10 INFLUENCIA DE UNOS COMPONENTES SOBRE OTROS

Una vez que se analizé individualmente lo que ocurrié con cada parametro en
funcién del tiempo, se procede a destacar aquellas situaciones en que un
parametro influyé sobre otro. En este caso, la humedad resulté ser uno de los
pardmetros mas determinantes en el comportamiento de los materiales de
construccion. El vapor de agua dentro de la camara fue capaz de transportar
especies idnicas como calcio, magnesio y sodio desde la superficie hacia el
interior de los poros en los materiales. La penetracion de dichas especies y su
interaccion con el ion hidroxilo provoco el aumento de grietas existentes. De esta
manera, se evidencié que los materiales como el adobe y el recubrimiento se
volvieron cada vez mas quebradizos (Dey, 2018). Los materiales con menor
contenido de silice (Figura 19) y mayor cantidad de especies idnicas (adobe y
recubrimiento) presentaron un aumento en la absorcion de humedad hacia la
saturacion al final del experimento (Yépez, 2016). En presencia de la elevada
radiacion, se favorecio6 a la fotolisis del agua, es decir, la generacion de radicales
oxidantes hidroxilo OH™ (Oro, 1979), que participan en el soplado de cal (Ecuacion
1) y en otros procesos como la disolucion de los minerales. Esta disolucion
perjudica a la cohesién y conlleva al rompimiento por las re cristalizaciones

sucesivas de sulfatos y otras especies (DeCastrillo, 2017).

Como ya se ha discutido previamente, los carbonatos y bicarbonatos influyeron
uno sobre el otro debido al equilibrio (Figuras 16 y 17). Sin embargo, cabe
mencionar que el desplazamiento de dicho equilibrio también afect6 a los demés
componentes. El aumento en los bicarbonatos como consecuencia de la
carbonacion implicé una disminucion en el pH. Por eso, los compuestos que se
ven favorecidos por valores de pH elevados como los hidréxidos de calcio,
magnesio y sodio pueden haber revertido a otras formas quimicas, impactando

aun mas al crecimiento de los poros (Subashi, 2018).

En el adobe y en el recubrimiento hubo una ligera pérdida de silicatos al final del
envejecimiento (Figura 19). Dicha pérdida perjudico a los demas componentes
porque los silicatos disminuyen su solubilidad y sensibilidad a los cambios de pH

(ifiigo, 2000). Ademas, ciertos cristales de silice pueden albergar a los 6xidos de
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hierro dentro de su estructura evitando que se desprendan (Adorni, 2013), lo cual

no se pudo evitar en los tres materiales de la Figura 20.

Al encontrarse el calcio y el magnesio a manera de Oxidos, aumento la
incompatibilidad del material con la humedad porque se generaron hidroxidos. Sin
embargo, al encontrarse como carbonatos, aumentd su sensibilidad a la
carbonacién mediante la interaccion con el didéxido de carbono proveniente de la

descomposicion de materia orgéanica (Sagin, 2013).

Finalmente, cabe mencionar el impacto de los cloruros sobre los demés
componentes. En general, la presencia de cloruros en un ambiente humedo
genera condiciones corrosivas que aceleran los procesos de oxidacion. Ademas,
los cloruros pueden extraer a los iones de sodio presentes en los feldespatos,

explicando asi su reduccion en la Figura 25.

4.11 RELACION CON ESTUDIOS SIMILARES

Se han encontrado varios trabajos sobre la caracterizacion fisica o quimica de
materiales historicos con la finalidad de hallar formas de restauracion adecuadas,
o de investigar los procesos de construccion que se utilizaban en el pasado. En
relacion al centro historico de Quito, se realizé un estudio sobre los materiales
correspondientes a una de sus mayores atracciones turisticas: la iglesia
monasterio San Francisco de Quito. Muestras de adobe, ladrillo, piedra y
morteros fueron analizadas por difraccion de rayos X y microscopia. Dichas
técnicas analiticas, a diferencia de la gravimetria y volumetria, permiten analizar
la composicion mineralégica y la estructura fisica de cada material. Mediante la
obtencién de coeficientes de absorcion, los investigadores determinaron un
aumento en la percolacion de agua, lo cual coincide con el aumento en el
porcentaje de humedad de los materiales obtenido en este estudio. En los
materiales del monasterio se obtuvieron cantidades de carbonato (CaCOs3) entre 8
y 13%; mas elevados que los encontrados en este presente trabajo: entre 0,13 y
0,22% (Tabla 7). Sin embargo, los autores atribuyen dicha cantidad demas a los

materiales que se han afiadido en intentos de restauracion previos, como por
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ejemplo, pinturas y recubrimientos. A pesar de los contrastes, dicho trabajo
concluye de manera similar, afirmando que la humedad proveniente de la lluvia, la
fluctuacién de la temperatura y las emisiones gaseosas, estan generando un
ambiente hostil para los materiales de construccion antiguos del centro historico
de Quito (Moropoulou, 2003).

En cuestiones de envejecimiento artificial, no se han encontrado trabajos

similares en el pais. Esto se debe a que reproducir y acelerar las condiciones
climéticas de determinada zona requiere de softwares que relacionen
matematicamente cada variable y de una gran recoleccion de datos
meteoroldgicos obtenidos desde varios afios en el pasado. Sin embargo, en la
Pontificia Universidad Catélica del Ecuador, esto fue posible mediante la
contribucion de datos por parte de tres estaciones meteorolégicas: Carapungo,
Belisario y EI Camal, y mediante el desarrollo del software Solver por parte del
Ing. José Alarcon. El programa ya fue implementado con éxito previamente por el
Ing. Cristian Pazos para el envejecimiento acelerado en muestras de hormigon
simple, armado, madera, mortero, policarbonato y perfiles metalicos. Esto le
permitié6 predecir en porcentaje, la pérdida de resistencia a la compresién en 5,
10, 15y 20 afos a futuro (Pazos, 2018). Los mismos ciclos climaticos y la misma

camara fue empleada para el desarrollo de este trabajo.

Al igual que en el trabajo del Ing. Cristian Pazos, pruebas de envejecimiento
acelerado han sido realizadas para ver los efectos de degradacion en concretos
reforzados con varios tipos de fibras. En uno de estos trabajos, se estudio el
crecimiento de las grietas mediante microscopia electronica de barrido y se
determind que la adicién de recubrimientos poliméricos mejoran la unién entre
fibra y matriz (Alves, 2016). Al igual que en aquella investigacion, la mayoria se
enfoca en determinar los cambios fisicos que ocurren en los materiales. Por este
motivo, se consideré importante introducir los analisis quimicos al estudio de
envejecimiento acelerado ya que muchos de los deterioros fisicos pueden ser

consecuencia de los procesos quimicos.
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En la ciudad de Madrid, se realizd una investigacion sobre los efectos del
envejecimiento acelerado en pastas de cemento reforzadas con fibras de vidrio.
Sin embargo, debido a la ausencia de datos climaticos recolectados en la zona,
tuvieron que aplicar una correlacion de temperatura, radiacion y humedad
caracteristica al clima de Inglaterra. A diferencia de dicha investigacion, en este
trabajo se utilizé el software desarrollado con datos climaticos del mismo paisy la
misma ciudad de donde se obtuvieron las muestras. Es por este motivo que se
espera que los resultados obtenidos sean mucho mas exactos. Sin embargo,
cabe mencionar que los investigadores espafioles lograron comprobar que el
refuerzo con fibras de vidrio proporcionaba una mayor resistencia a la
cristalizacion de sales y a los ciclos de congelado y descongelado (Sanchez,
1992). Otro estudio realizado en Espafia, tuvo por objetivo simular el
envejecimiento acelerado en materiales graniticos pertenecientes a edificios de
interés historico-artistico. De igual forma, por ausencia de software y datos,
emplearon un modelo climatico caracteristico a zonas de tendencia continental.
Esto no se hubiera podido realizar en Quito porque a pesar de pertenecer a la
regiobn andina, el clima de la ciudad tiene fluctuaciones poco predecibles y
comparables con otras zonas. Por otro lado, dichos investigadores obtuvieron una
conclusién similar a este trabajo en donde afirman que evitar el acceso de
humedad por cualquier via es la forma més efectiva de prevenir el deterioro en

las estructuras (ifiigo, 2000).

4.12 CONSIDERACIONES FINALES

Los procesos de deterioro fisico en materiales de construccion, como por ejemplo,
el aumento en la porosidad, la pérdida de resistencia y el quiebre pueden ser
consecuencia de la interaccién entre sus componentes quimicos ante el efecto de
las condiciones climaticas. Es por este motivo, que introducir analisis quimicos
cuantitativos en estudios de envejecimiento contribuye a una mejor comprension

del deterioro en general.

Pocos trabajos de investigacion se han realizado en cuestiones de envejecimiento

artificial acelerado. Sin embargo, mediante la colaboracion de investigadores
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formados en diversas areas cientificas se han superado barreras y ha sido
posible desarrollar este tipo de estudio. Se ha logrado demostrar que las
condiciones climaticas si tienen un impacto en la composicion quimica de los
materiales lo cual puede ser perjudicial. Por eso, medidas de restauracion y
refuerzo deben empezar a ser consideradas para la proteccion de las estructuras

histdricas y su valor cultural.
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5. CONCLUSIONES

Se confirmd que los factores climéaticos de humedad, radiacion UV y temperatura
afectan a la composicion quimica de los tres materiales de construccion del
centro histérico de Quito: ladrillo de adobe, tejas y recubrimientos. Esto se logro
mediante la exposicion de los mismos a una camara de envejecimiento acelerado
y a su analisis quimico cuantitativo el pasar de los afios. Entre las alteraciones
qguimicas encontradas cabe resaltar: la fluctuacién en el porcentaje de humedad,
el desplazamiento del equilibrio carbonato-bicarbonato, y la pérdida considerable
de Oxidos de hierro para todos los casos.

Mediante la aplicacién de los ciclos climaticos, se logré simular el envejecimiento
artificial de los materiales de construccion del centro histérico de Quito desde 5
hasta 20 afios a futuro. El envejecimiento provocd un deterioro visualmente

perceptible que se explica mediante los diversos cambios quimicos.

La composicién quimica de las muestras fue determinada en cuanto a cationes,
aniones, oxidos, humedad y materia organica mediante gravimetria, volumetria y
espectrofotometria de absorcion atémica. Este Gltimo método resultd ser el mas

efectivo en cuestiones de exactitud y precision.

Mediante lineas de tendencia se observaron las fluctuaciones y variaciones que
tuvieron todos los parametros estudiados y con ayuda del andlisis estadistico
ANOVA se confirmé la presencia o ausencia de diferencias significativas entre las
medias de los resultados a través de los afios. El tiempo de envejecimiento
influencio de manera distinta en cada caso, demostrando que las tejas son mas
resistentes que el ladrillo de adobe y los recubrimientos. Ademas, la capa de
pintura en la superficie del recubrimiento no proporciona ningun tipo de proteccion

contra el deterioro.
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6. RECOMENDACIONES

Se recomienda aplicar métodos de restauracion y reforzado en las edificaciones
del centro histérico de Quito. La informacion obtenida en este trabajo puede ser

tomada en cuenta para que dichos métodos sean compatibles quimicamente.

Se obtendria una mayor comprension sobre lo que ocurre con los materiales de
construccion del centro histérico de Quito al analizar la variacion en su
composicidbn mineralégica. Para esto, se podrian emplear técnicas como la

difraccién o fluorescencia de rayos X.

Al comparar los fendbmenos quimicos con los fendmenos fisicos se pueden
establecer conexiones entre ambos para adquirir mayor conocimiento sobre cémo

prevenir el deterioro por envejecimiento de una manera mas completa.

Es importante que se empiecen a tomar medidas de restauracion en las
edificaciones del centro histérico de Quito para poder conservar este patrimonio.
En el caso del adobe y los recubrimientos se pueden considerar métodos de
impermeabilizacion o reforzado y en el caso de las tejas, que son mas
resistentes, se pueden reemplazar las unidades afectadas por unidades nuevas

que no interfieran con la estética tradicional de las construcciones.
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Anexo 2. Equipo de envejecimiento artificial, marca BIOBASE, modelo BJPX-
A450.
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Anexo 4. Balanza analitica Mettler Toledo, ML 204. Precisién 0,0001 g
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Anexo 5. Espectrofotbmetro de absorcion atémica, marca Perkin EImer, AAnalyst
400

;4 T

Anexo 6. Mufla de calentamiento para calcinacion.
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Anexo 7. Horno de estufa para el secado de las muestras marca Memmert
Modelo SM 200.

Anexo 8. Plancha de calentamiento MS 100 (HP 100).
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Anexo 9. Pipeta 10-100 pL, marca CAPP.

PP |

D E N M A R K

Pipette Model: ~ B100-1
Serial Number:  ME11677

Calibration result: Pass 10.08 99.70 o
Temperahiss (C) 258 Mean(u) 10,07 10021
Relative humidity (%):  58.0 Precision (ul) 0.03 0.16
Bar. Pressure (mbar): 1013 CV (%) 0.31 0.16 Calibration date:
Z-Factor: 1.003600 Accuracy (ul) 9.75- 10.25 99.30 - May 27, 2017 06:40 AM
Evaporation Rate (mg):  0.0000 100.70
Equipment: Station 10, CP225D  Precision (ul) < 0.10 <0.20 Calibrated by:

CV (%) < 1.00 <020 RT

The Pass result indicates that this pipette is in conformity to manufacturer's specifications. The test is performed in accordance to 1508655

Anexo 10. Certificado de calibracion de la pipeta 10-100 pL, marca CAPP.
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Anexo 11. Pipeta 100-1000uL, marca Pipette.

QUALITY CONTROL CERTIFICATE

~

al) ) ] ~11J83233

Pipette:  100-1000 pl

Volume: 500 pl
| Mean: ! 500.4ul
i Inacc% & 1.5)
; Impr% (0.5)
|
; PASSED
|
|

2016-12-04

|
|
|
|
(
Date/Datum/Date/Fecha/Data w;
|

According to/Nach/Selon/Segun/in base a: DIN 12650; c E ISO soo1/13485

N i =

Anexo 12. Certificado de calidad de la pipeta 100-1000uL, marca Pipette.
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Anexo 13. Pipeta 1-5 mL, marca CAPP.

CAPP y

D E N M AR K

Pipette Model:  B5000-1 997.2 49777
Serial Number: 3610922 998.5 4984.8

996.0 4988.6 \

Calibration result: Pass 997.6 4992.4 .
. \
e Mean () 100122 5005.32
Relative humidity (%): 57, Predision (ul) 104 6.27
Bar. Pressure (mbar): 1013 vV (%) 0.10 0.13 Calibration date:
Z-Factor: 1.003900 Accuracy (ul) 988.00 - 4970.00-  July 14,2014
Evaporation Rate (mg):  0.0000 1012.00 5030.00
Equipment: Station 13, AX200  Precision (ul) < 3.00 <7.50 Calibrated by:
o (%) <030 <0.15 IR

The Pass result indicates that this pipette is in conformity to manufacturer’s specifications. The test is performed in accordance to ISO8655

Anexo 14. Certificado de calibracion de la pipeta 1-5 mL, marca CAPP.
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Anexo 15. Taladro 420 W marca narex.
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Now Haven, G 05513 ® Fax (309735 0207
USA i @ ACCIIStanda rd 3 Inc' www.A?;LfStandavd.com
A CERTIFICATE OF ANALYSIS

AccuTrace Refgrence Standard

Date Certified: Jul 11, 2016
Expiration: Jul 11, 2021
Concentration: 1000 pg/mL

Sample Size: 100 mL

Matrix: 2-5% Niwric acid Components: 1
Hazards: CORROSIVE - Refer to SDS for safety info Storage Condition: Ambient (>5 °C)
Included on ISO/IEC 17025 Scope of Accreditation: Yes
Included on ISO Guide 34 Scope of Accreditation: Yes
Danger 1
Component SRM # Prepared

o Concentration
_ (ug/m)
Ca h ’ Calcium 3109a 1000

’
|
|
l

—————— e N —— —~

The gravimetric unceriaimty for this product is £0.2%. See reverse side for details.

In order to verify the comesmration(s), the final soluion was checked by plasma emission speciroscopy (ICP) against material traceable to the above listed NIST
SRM(s).

nisshndardwasmﬂlgACSgradeubemrﬂﬁngmaterials,high purity acids and ASTM Type | 18 megohm deionized water.
MdawuareusedhmisclassAmdcammgulaiy.
All weights are traceable Swough NIST, Test No. 822-275872-11

Use good laboratory procedure when diluting this product. Shake bolile prior to use and do not pipette directly out of the bottie. Use only cleaned Class A volumetric
glassware.

s 5: ..
We certify the accuracy of s siandard 1o be 20.5% of the stated vaiue until s expiration date provided it is kept tightly capped and stored under the conditions stated

e T

Meigan O'Leary. Inorganic QC Manager

Page 10f 1 For use in routine laboratory analysis.

AccuStandard is accredited to ISO Guide 34, ISO/IEC 17025 and certified to ISO 9001 OR-ORGANO-001

Rev. 711

Anexo 16. Estandar de calcio 1000 ug/mL en 2-5% HNOj3, marca AccuStandard,
Inc.
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125 Market Street
New Haven, CT 06513
USA

Tel (203)786-5290
Fax (208)786-5287

AccuStandard? Inc.
CERTIFICATE OF ANALYSIS

www.AccuStandard.com

AccuTrace™ Reference Standard

Catalog No: AA27N-1
Description: Iron AA Standard
Element: Iron (Fe)
SRM: 3126a
Lot: 218015009
Matrix: 2-5% Nitric acid
Hazards: Refer to SDS for complete safety information

&

Signal Word: Danger

Date Certified: Jan 12, 2018
Expiration: Jan 12, 2023
Sample Size: 100 mL
Components: 1
Storage Condition: Ambient (>5 °C)

Included on ISO/IEC 17025 Scope of Accreditation: Yes
Included on ISO Guide 34 Scope of Accreditation: Yes

(=]

Component SRM # Prepared
Concentration
(Hg/mL)
Fe Iron 3126a 1000
The gravimetric uncertainty for this product is £0.24%.
In order to verify the concentration(s), the final solution was checked by plasma P py (ICP) against material traceable to the above listed NIST

SRM(s).

This standard was prepared using ACS grade or better starting materials, high purity acids and ASTM Type | 18 megohm deionized water.

All glassware used in preparation is Class A and calibrated regularly.

All weights are traceable through NIST, Test No. 822-275872-11

Shake bottle prior to use and do not pipette directly out of the bottle. Use only cleaned Class A volumetric glassware.

We certify the accuracy of this standard to be +0.5% of the stated value until its expiration date provided it is kept tightly capped and stored under the conditions stated

above.
) F . €
Notgase Oazz%
Certified By: {
Meigan O'Leary, Inorganic QC Manager
Page 1 of 1 For use in routine laboratory analysis.

AccuStandard is accredited to ISO Guide 34, ISO/IEC 17025 and certified to ISO 9001:2015

QR-ORG/INO-001
Rev. 4/17

Anexo 17. Estandar de hierro 1000 pg/mL en 2-5% HNOg3, marca AccuStandard,
Inc.
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125 Market Street

o e AccusStandard Inc. e
CERTIFICATE OF ANALYSIS

AccuTrace™ Reference Standard

Catalog No: AA32N-1 Date Certified: Feb 20, 2017
Description: Magnesium AA Standard Expiration: Feb 20, 2022
Element: Magnesium (Mg) Sample Size: 100 mL
SRM: 3131a Components: 1
Lot: 215025028-01 Storage Condition: Ambient (>5 °C)

Matrix: 2-5% Nitric acid
Hazards: Refer to SDS for complete safety information

Included on ISO Guide 34 Scope of Accreditation: Yes

Signal Word: Danger

Included on ISO/IEC 17025 Scope of Accreditation: Yes

Component SRM # Prepared
Concentration

(ug/mL)

Mg Magnesium 3131a 1000

The gravimetric uncertainty for this product is £0.2%. See reverse side for details.

In order to verify the concentration(s), the final solution was checked by plasma emission spectroscopy (ICP) against material traceable to the above listed NIST
SRM(s).

This standard was prepared using ACS grade or better starting materials, high purity acids and ASTM Type | 18 megohm deionized water.

All glassware used in preparation is Class A and calibrated regularly.

All weights are traceable through NIST, Test No. 822-275872-11

Shake bottle prior to use and do not pipette directly out of the bottle. Use only cleaned Class A volumetric glassware.

We certify the accuracy of this standard to be +0.5% of the stated value until its expiration date provided it is kept tightly capped and stored under the conditions stated

above.
Megas. O,
s
Certified By: -
Meigan O'Leary, Inorganic QC Manager
Page 10of 1 For use in routine laboratory analysis.

AccuStandard is accredited to ISO Guide 34, ISO/IEC 17025 and certified to 1ISO 9001:2015 GR-ORGANO-001

Rev. 4117

Anexo 18. Estandar de magnesio 1000 pug/mL en 2-5% HNOg3, marca
AccuStandard, Inc.
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125 Market Street

Tel (203)786-5290
ol AccuStandard? Inc. Fax (203)786-5287
’ www.AccuStandard.com
’ AccuTrace™ Reference Standard
Catalog No: AA54N-1 Date Certified: Dec 13, 2017
Description: Sodium AA Standard Expiration: Dec 13, 2022
Element: Sodium (Na) Sample Size: 100 mL
SRM: 3152a Components: 1
Lot: 217125066 3 Storage Condition: Ambient (>5 °C)
Matrix: 2-5% Nitric acid
{ 1SO/I itation:
Hazards: Refer to SDS for complete safety information Viokgleop SIREONRPLRSRRgRl Acarediation: Yes
Included on ISO Guide 34 Scope of Accreditation: Yes
Signal Word: Danger
Component SRM # Prepared
Concentration
(ug/mL)
Na Sodium 3152a 1000

The gravimetric uncertainty for this productis +0.24%.

In order to verify the concentration(s), the final solution was checked by plasma emission spectroscopy (ICP) against material traceable to the above listed NIST
SRM(s).

This standard was prepared using ACS grade or better starting materials, high purity acids and ASTM Type | 18 megohm deionized water.

All glassware used in preparation is Class A and calibrated regularly.

All weights are traceable through NIST, Test No. 822-275872-11

Shake bottle prior to use and do not pipette directly out of the bottle. Use only cleaned Class A volumetric glassware.

We certify the accuracy of this standard to be +0.5% of the stated value until its expiration date provided it is kept tightly capped and stored under the conditions stated

above.
Certified By: = {
Meigan O'Leary, Inorganic QC Manager
Page 10of 1 For use in routine laboratory analysis.
AccuStandard is accredited to ISO Guide 34, ISO/IEC 17025 and certified to ISO 9001:2015 GR-ORG/INO-001

Rev. 4/17

Anexo 19. Estandar de sodio 1000 pg/mL en 2-5% HNOg3, marca AccuStandard,
Inc.
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Anexo 20. De izquierda a derecha: muestras ejemplo de teja, ladrillo de adobe,

recubrimiento.

Anexo 21. Muestras pulverizadas y almacenadas en bolsas plasticas con cierre

hermético de los afios 0, 5, 10, 15y 20.
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