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1. DATOS DE LA OBRA

Un resumen de los datos de la obra, la informacion solicitada e imagenes se muestran a

continuacion:

Titulo/Objeto: Carta de arrendamiento que hizo Toledo de las rentas de sus propios y montes
del partido de Alcocer y Fuenlabrada

Autor: -

Procedencia: Archivo Municipal de Toledo

Atribucién/Datacién: 1429

Dimensiones: documento desplegable de 140 x 35 cm

Ubicacion: Servicio de libros y documentos IPCE

Informacion solicitada: Analisis de soporte (papel) y elemento sustentado

Informacion solicitada por: Maria de la Almudena Pacheco Baragano
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2. INTRODUCCION

Este estudio se lleva a cabo como parte de documentacién cientifico técnica en el marco de la
restauracion de la Carta de arrendamiento que hizo Toledo de las rentas de sus propios y montes

del partido de Alcocer y Fuenlabrada, documento manuscrito en papel.

Para la caracterizacién de los materiales constituyentes del mismo e identificacién de las fibras
se solicita a la seccion de Analisis de Materiales del IPCE el estudio de tres muestras, una del

soporte, otra de la tinta y otra del sello las cuales fueron tomadas mediante bisturi.

3. METODOLOGIA Y TECNICAS DE ANALISIS

La metodologia de analisis y las técnicas que se han utilizado para realizar este estudio se

describen a continuacion:

Estudio previo de la muestra. Se realiza por Microscopia Estereoscopico, ME, con un microscopio
estereoscopico Nikon SMZ 1500 acoplado a una camara digital Nikon Coolpix con el fin de
conocer su morfologia y aspecto superficial. Se trabaja a bajos aumentos, entre 5 y 35X, y se

capturan microfotografias de la superficie de la muestra/s.

Mediante este estudio se hace un examen general de la muestra y se utiliza para la seleccién de
fragmentos representativos para su posterior estudio morfoldgico, espectroscépico y/o

cromatografico.

Estudio morfoldgico. Se realiza por Microscopia Optica, MO, con un microscopio éptico Olympus
BX51, provisto de luz reflejada y transmitida polarizada e iluminacién UV. Se trabaja a grandes

aumentos, entre 10 y 50X.

Se capturan microfotografias de la dispersion de un fragmento de las muestras en un
portaobjetos, usando como agente dispersante agua desionizada. Mediante este estudio se
determina/identifica el tipo de fibra que componen las muestras.

Se complementa con la realizacion del test de identificacion de polisacdridos con Lugol para una

de las muestras.

Identificacion de los componentes inorgdnicos. Se realiza por Microscopia electronica, SEM-
EDX, técnica de microscopia electrénica de barrido-microandlisis por dispersidon de energias de
rayos X con un microscopio electréonico Bruker-Quantax X Flash, acoplado a un microscopio

electrénico de barrido Hitachi S-3400N.
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Se capturan las imagenes del microanadlisis de pequeiios fragmentos de muestras montados
sobre un stub de microscopia. En algunos casos, para facilitar su estudio se realiza la limpieza de

la fibra utilizando agua destilada con el fin de eliminar la suciedad de la superficie del tejido.

Determinacion genérica de recubrimientos y posibles sustancias aplicadas. Se realiza por
Espectroscopia Infrarroja por Transformada de Fourier, FTIR, con un espectrometro de
infrarrojos mediante transformada de Fourier (FTIR) Bruker-Tensor 27 acoplado a un microscopio
optico Hyperion 2000, utilizando un dispositivo de ATR (Reflectancia total atenuada) de cristal de

diamante acoplado a la bancada del espectrometro.

Un pequeio fragmento o extracto de la muestra, sin preparacion previa, se coloca sobre el cristal
y se analiza por contacto directo con este obteniéndose el espectro de infrarrojo caracteristico
de la composicion de esta.

Se complementa con la realizacidn del Test de Schweitzer para una de las muestras.



DIRECCION GENERAL DE PATRIMONIO

CULTURAL Y BELLAS ARTES
SUBDIRECCION GENERAL DEL
MINISTERIO INSTITUTO DE PATRIMONIO CULTURAL
DE CULTURA DE ESPANIA

Y DEPORTE

4. TOMA DE MUESTRAS

La toma de muestras se realiza por el personal de IPCE en las instalaciones el servicio de
documentos y libros del IPCE. La relacion de muestras con su identificacion interna y descripcion

se muestran a continuacion:

N2 muestra
Descripcidn Toma de muestra
Caodigo: CAT-F
1 Soporte
2 Tinta
3 Sello cera roja
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Una tabla resumen de los resultados obtenidos de los estudios realizados y su discusién en cada una de las muestras ") se muestran a continuacion:

Identificacion de la muestra

Microscopio Estereoscodpico,
ME

Microscopio Optico,
MO

Test de Lugol

Test de Schweitzer

CAT-1

Descripcidn: Soporte
Solicitud: Analisis de soporte

Identificacion del apresto.
Técnicas Aplicadas:
ME, MO, FTIR, Test
identificacion de polisacaridos

(papel) y elemento sustentado.

Analisis Molecular, FTIR

Resultados

con Lugol y Test de Schweitzer.

Polisacaridos/Almiddn

Proteina (b.p)

Fibra: lino/cafiamo
Apresto: almiddén
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Identificacion de la muestra

Microscopio Estereoscopico,
ME

Analisis Molecular, FTIR

Microscopio
electrénico, SEM/EDX

Resultados

CAT-3

Descripcion: Sello
Solicitud: Composicion
Técnicas Aplicadas:
ME, FTIR, SEM-EDX

Cera de abeja

Hg, S (C, O, Al, Si, Fe)
Pb, O (C, Fe, Al, Si)
Al, Si, Fe, C,0, Mg, K,
Ca

Composicion:

Cera de abeja
Rojo de plomo
(minio)
Bermelldn
Arcillas, calcita,
dolomitay
oxidos de hierro

(*) La muestra CAT-2 finalmente no se analizé siguiendo las directrices del restaurador.

(**) b.p. significa baja proporcién
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5.1. CAT-1

La muestra CAT-1 es un pedazo del soporte del documento, papel, compuesto por fibras de
lino/cafiamo. [Se encuentra un hilo de lana de color rojo]. No es posible distinguir de manera
clara por esta técnica entre lino y caflamo y para ello se ha utilizado el reactivo de Schweitzer.
Este consiste en una disolucidén acuosa de cuprietilén diamina, [Cu (en)s (H20);] (OH) 2, de color
azul intenso, que contiene el idn complejo Cu (en)s?* utilizado habitualmente para disolver

celulosa.

Muestra CAT-1, 5X.

Muestra CAT-1. Dispersion de fibras, MO 20X
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Muestra CAT-1. Test de Schweitzer, MO 40X

Los resultados del test de Scheweitzer no son concluyentes, por lo que no podemos
concretar si las fibras son de canamo o de lino

11



DIRECCION GENERAL DE PATRIMONIO

CULTURAL Y BELLAS ARTES

SUBDIRECCION GENERAL DEL
MINISTERIO INSTITUTO DE PATRIMONIO CULTURAL
DE CULTURA DE ESPANIA

Y DEPORTE

Los espectros de FTIR de ambas caras de un fragmento de la muestra del papel indican la

presencia de polisacaridos:

o CARA1
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Path of File C:\\MUESTRAS\M-ANABELEN\05.31756_C/ Filename CAT-1_CARA 1.0
Sample Name CAT-1_CARA 1 Sample Form Instrument type and / or accessory
Date of Measurement 13/07/2022 Time of Measurement 13:42:46
Resolution 4 Signal Gain, Sample Automatic
Number of Sample Scans 32 Scan time (sec) 27.28
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Path of File C:\MUESTRAS\M-ANABELEN\05.31756_C4 Filename CAT-1_CARA 2.0
Sample Name CAT-1_CARA 2 Sample Form Instrument type and / or accessory
Date of Measurement 13/07/2022 Time of Measurement 13:47:02
Resolution 4 Signal Gain, Sample Automatic
Number of Sample Scans 32 Scantime (sec) 27.278
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o AMBAS CARAS SUPERPUESTAS DE LA MUESTRA CAT-1
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Path of File C:\MUESTRAS\M-ANABELEN\05.31756_C/ Filename CAT-1_CARA 2.0
Sample Name CAT-1_CARA 2 Sample Form Instrument type and / or accessory
Date of Measurement 13/07/2022 Time of Measurement 13:47:02
Resolution 4 Signal Gain, Sample Automatic
Number of Sample Scans 32 Scan time (sec) 27.278

Para poder identificar la presencia de almidén se analiza por FTIR el extracto acuoso de un

fragmento de la muestra del papel.

o EXTRACTO ACUOSO

07/09/2022

0.35

0.30

0.25

ATRUHts

T T T T T T
3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumber cm-1
Path of File C\MUESTRAS\M-ANABELEN\05.31756_C/ Filename CAT-1 ExtractoAcuoso.0
Sample Name CAT-1 ExtractoAcuoso Sample Form Instrument type and / or accessory
Date of Measurement 07/09/2022 Time of Measurement 12:45:46
Resolution 4 Signal Gain, Sample Automatic
Number of Sample Scans 32 Scan time (sec) 27.276

Se detecta la presencia de un polisacarido (almiddn, predominante) y una proteina
(posiblemente cola animal)
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La muestra CAT-3 es una muestra del sello del documento de color rojo y textura untuosa.

Muestra CAT-3, 5X.

El espectro de FTIR de un fragmento de la muestra tomada del sello indica la presencia de cera

de abeja:

o CAT-3
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Filename CAT-3.0

Sample Name CAT-3

Sample Form Instrument type and / or accessory

Date of Measurement 13/07/2022

Time of Measurement 13:51:47

Resolution 4

Signal Gain, Sample Automatic

Number of Sample Scans 32

Scan time (sec) 27.278

14



DIRECCION GENERAL DE PATRIMONIO

CULTURAL Y BELLAS ARTES

SUBDIRECCION GENERAL DEL
MINISTERIO INSTITUTO DE PATRIMONIO CULTURAL
DE CULTURA DE ESPANIA

Y DEPORTE

Para poder identificar los elementos inorgdnicos que le proporcionan el color rojo al sello se
analiza por SEM-EDX un fragmento de la muestra depositada sobre un stub de microscopia
electrénica. El microandlisis por dispersion de energias de rayos X indica la deteccidon de rojo de
plomo o minio, bermelldn y tierras/arcillas con alto contenido en hierro, ademas de cantidades

inferiores de aluminosilicatos, y compuestos de magnesio, potasio y calcio.

IMAGEN EDX ESPECTRO EDX, area de aluminosilicatos con Fe
ESPECTRO EDX, grano de oxido de Fe ESPECTRO EDX, grano de 6xido de plomo (minio)
ESPECTRO EDX, grano de carbonato calcico ESPECTRO EDX, grano de bermellén

15
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6. CONCLUSIONES

Las conclusiones obtenidas derivadas de los andlisis realizados y los resultados de estos indican
que las fibras de las que se compone el papel son de lino y / o caiamo y se encuentran

impregnadas con apresto de almiddn de harina.

El sello de color rojo estampado en el documento estda compuesto fundamentalmente cera de
abeja y probablemente por arcillas rojas con alto contenido en éxido de hierro, Fe;03, a las que
se han afiadido como pigmentos bermellédn o sulfuro de azufre (HgS) y minio o tetra doxido de

plomo, Pb304, para proporcionarle el color rojo que posee.

7. ANEXO

7.1. Andlisis de los componentes inorganicos, SEM-EDX

16
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DATOS DE LA OBRA:

Titulo/Objeto: Carta de arrendamiento que hizo Toledo de las rentas de sus propios y
montes de partida de Alcocer y fuenlabrada

Atribucién/Datacion: 5. XV
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Las técnicas analiticas utilizadas para la caracterizacion de las muestras han sido la
microscopia electréonica de barrido acoplada con un sistema de microandlisis, mediante dispersion
de energias de rayos X (SEM-EDX), con una resolucion espectral de 120 eV. Esta combinacién de
técnicas permite por una parte la caracterizaciéon textural y por otra el andlisis elemental de los
compuestos inorgdnicos presentes en la muestra.

Se ha frabajado utilizando imdgenes de contfraste composicional obtenidas a partir de Ia
senal de electrones retro dispersados (imdgenes BSE). En este tipo de im&genes el brillo y contraste
obtenidos guardan relacion con el peso atédmico de los elementos que componen la muestra,
siendo un método muy eficaz para poner en evidencia la presencia de particulas de distinta
composicion sobre el fondo de las muestra a analizar. La metodologia ha consistido en la captura
de imdgenes en modalidad BSE, seguida de un andlisis microelemental de los distintos
componentes identificados en cada imagen.
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CLAVE: CAT-F3

DESCRIPCION

LOCALIZACION

En el lateral del sello

Grano CAT-F3 X1

Grano CAT-F3 X2

Grano CAT-F3 X3

Area CAT-F3 X4

Grano CAT-F3 X5

Grano CAT-F3 X6
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Grano CAT-F3 X7

Grano CAT-F3 X8

Grano CAT-F3 X9

Grano CAT-F3 X10

Area CAT-F3 X11

Grano CAT-F3 X12
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Grano CAT-F3 X13

Grano CAT-F3 X14

Area CAT-F3 X15

Area CAT-F3 X16

Grano CAT-F3 X17

Grano CAT-F3 X18
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