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Introducere

Uscarea este riscul major pentru obiectele de patrimo-
niu de naturd organica care provin dintr-un mediu umed,
pentru ca pot suferi deformari ireversibile. Vestigiile ar-
heologice sunt cele mai expuse acestui pericol. Uscarea
este Intotdeauna elementul cel mai critic al conservarii
acestora, uscarea la aer liber poate induce deformari sau
colaps chiar dacd este condusa cu maxima atentie.

Prezentul studiu ofera o imagine de ansamblu asupra
liofilizarii, a uscarii prin congelare, pe de o parte prin pris-
ma literaturii de specialitate internationale, pe de alta par-
te prezentand experienta personald a autoarei, dobandita
in cadrul lucririi de diploma! care abordeaza conservarea
prin liofilizare a trei obiecte arheologice din lemn, satura-
te cu apa, impregnate cu trehaloza.

Liofilizarea (criodesicarea) este utilizarea concomi-
tentd a congelarii si a uscarii. Procesul consta in elimi-
narea prin sublimare a continutului de apa din materialul
supus uscarii. Acesta este cel mai delicat procedeu de us-
care dintre cele utilizate in prezent, deoarece reduce efec-
tul fortelor capilare in timpul evapordrii apei. Principiul
liofilizarii a fost cunoscut inca din secolul al XIX-lea, iar
primul aparat de liofilizare a aparut in 1906. In 1911 a
inceput utilizarea procedeului pentru conservarea mate-
rialelor biologice, ceea ce a evoluat la scard industriald
in timpul celui de-al Doilea Razboi Mondial prin uscarea
plasmei sanguine. De atunci, utilizarea sa s-a raspandit
rapid 1In fabricile de producere a serurilor si a vaccinurilor
si, de la mijlocul anilor 1950, in strainatate a fost folosit in
sectorul conservarii alimentelor. In Ungaria, Elemér Al-
masi si Janos Beke, impreuna cu colegii lor, in anul 1966
au introdus liofilizarea pentru uscarea la scard industriala
a solutiei de cafea.

Cu toate cd 1n multe tari liofilizarea a fost utilizata in
practica de restaurare de o jumatate de secol, in Ungaria
au existat putine incercdri in acest domeniu. Literatura de

1 Madarasz 2015. Conservarea si restaurarea obiectelor abordate in lu-
crarea de diploma a fost realizata in perioada 2013-2015, in cadrul pro-
gramului de formare Restaurarea Obiectelor Decorative al Universitatii
Maghiare de Artd, specializarea lemn-mobilier. Indrumator dr. Morgos
Andras, consultanti Marta Kissné Bendefy si Katalin Orosz DLA, cu
participarea restauratorului lemn Balazs Jozsef; autoarea isi exprima
recunostinta pentru contributia acestora.

specialitate disponibila pe aceasta tema prezinta incercari-
le de optimizare a procedeelor, de reducere a timpului de
uscare si a costurilor, de evitare a oricarui colaps struc-
tural si de introducere de noi materiale de consolidare.

Degradarea materialelor lemnoase datorita apei

Materialul lemnos, in totalitatea lui, este un tesut struc-
tural si de transport format din diferite tipuri de celule?,
constituit din elementele structurale ale peretelui celulelor
vegetale moarte.

Principalele componente ale acestuia sunt celuloza,
hemiceluloza si lignina. Celuloza reprezinta 40-55% din
materialul lemnos, fibrele constituite din lanturi de celu-
loza forménd structura solida a peretilor celulari, a masei
lemnoase. Lignina este inseratd intre macromoleculele
lungi, neramificate de celuloza si umple spatiile interfibri-
lare ale scheletului de celuloza, crescand astfel rezistenta
la compresiune si densitatea lemnului. Celuloza este o
poliglucida constituitad din unitati de f-D-glucoza, care
reprezintd o sursd preferatd de nutritie pentru microorga-
nisme si insecte.

Rezistenta lemnului la solicitarile factorilor de mediu
este determinatd de densitatea (de masd sau masa spe-
cificd)’ si de continutul de umiditate al acestuia. Acesti
parametri determina adancimea pand la care pot penetra
in lemn compusii care degradeaza, respectiv microorga-
nismele, si mésura in care acestia se pot apropia de con-
stituentii chimici ai lemnului. Lemnul este higroscopic,
interactioneaza cu umiditatea mediului Inconjurator, ab-
sorbind si eliberdnd umiditate pand cind ajunge la un
echilibru cu acesta. Peretii celulari pot absorbi apa pana
la punctul de saturatie — apa legata structural - si astfel
se umfla. Un lemn nedeteriorat poate avea un continut
de apa legatd de aproximativ 30%, In timp ce in cazul
lemnului deteriorat acest continut poate depasi 60%.* Sa-
turatia fibrelor reprezintd cantitatea maxima de apa care
poate fi absorbita de peretii celulelor la o umiditate re-
lativd de 100%; apa absorbita peste acest nivel — numita

2 Molnar — Peszlen — Pauko 2007.

3 Continutul de material uscat din volumul in cauza.

4 In functie de specia lemnului. Continutul procentual este raportat la
masa lemnului complet uscat.
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si apa libera - este stocatd In cavitatile celulelor. Continu-
tul maxim de apd al materialului lemnos este suma dintre
cantitatea de saturatie a apei legate din fibre si continutul
de apd liberd, cand peretii celulari si cavitdtile celulare
ale lemnului sunt saturate cu apd, si acesta nu mai poa-
te acumula cantitati suplimentare de apa.’ Pentru lemnul
sdndtos, aceasta valoare este cuprinsa intre 180 si 200%,
in functie de specie.® Daca continutul de apa al materialu-
lui lemnos depaseste 200%, inseamna cd acesta a ince-
put s se descompuna, deci poate fi considerat deteriorat.
Probele de lemn arheologic saturate cu apa pot avea un
continut de apa de pana la 1000%, ceea ce indica o stare
de degradare severa.

Lemnul deteriorat de apa are un aspect similar cu lem-
nul sanatos, dar proprietatile sale fizice difera semnifica-
tiv de cele ale lemnului nedegradat. Datorita degradarii
partiale sau totale a celulozei, materialul isi pierde rezis-
tenta (la rupere), devine friabil si spongios, elimina apa la
apdsare si reactioneaza sensibil la orice actiune mecanica
mai semnificativa.

In mod obisnuit, atunci cand materialul lemnos dete-
riorat este scos din mediul umed si incepe uscarea, apa
lichidd se evapora prin capilare. In aceste conditii, dato-
rita tensiunii superficiale foarte mari a apei, moleculele de
apd care se evapora apropie semnificativ partile degrada-
te, ,,mobile” ale celulelor, si Intre ele se formeaza legaturi
secundare. Drept urmare, structura celulara se prabugeste.

Uscarea duce deci la colaps structural, ceea ce ca-
uzeaza fisuri, deformari si distorsiuni ireversibile. Lemnul
uscat este mai slab decét lemnul sanatos, este neelastic si
fragil. Degradarea obiectelor din lemn trecute prin colaps
este definitivd, ireversibild, pentru cd intre legdturile for-
mate nu mai poate patrunde nici molecula mica a apei.

Teoria si etapele liofilizarii

Liofilizarea este un procedeu de uscare bazat pe subli-
marea apei inghetate (solide). Sublimarea este un proces
endoterm (care absoarbe caldurd), in care apa trece direct
din stare solida in stare de vapori. Etapele liofilizérii sunt
congelarea si uscarea, in unele cazuri, uscarea suplimen-
tard. Intregul proces are loc in incinta vidati a instalatiei
de uscare (camera de lucru), dar congelarea poate avea loc
si In afara incintei, in congelatoare (fig./).

Prima etapd a procedeului este congelarea, in urma
careia continutul de umiditate al obiectului este inghetat
(etapa A-B). Apoi, in incinta vidata presiunea este redusa
sub limita punctului triplu al apei (H), adicd P, scade sub
6,11 mbar (611Pa), iar prin aceasta este initiatd faza B-C.
Uscarea prin sublimare (etapa C-D) incepe atunci cand,
datoritd cresterii temperaturii si a vidului, cristalele de
gheata se volatilizeaza, iar vaporii se deplaseaza prin ma-
terial, ajungédnd la condensator unde condenseaza si in-

gheata (fig. 2).

5 Morgés 2007. pp. 317-417.
6  Continutul procentual este raportat la masa lemnului anhidru.
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Viteza de volatilizare (sublimare) a apei este deter-
minatd de presiunea de vid. Aceasta etapa a procesului
previne cresterea concentratiei de vapori (de apd) in ju-
rul obiectului, ceea ce ar Incetini procesul de uscare si ar
creste riscul de colaps in interiorul obiectului. Eliminarea
apei incepe de la suprafata obiectului si continua treptat
spre interior. De la initierea procesului pana la uscarea
completd existd o stare intermediard in care suprafata
obiectului este uscatd (zona uscatd), dar interiorul contine
incd un miez inghetat. Jonctiunea dintre aceste doud zone
este frontul de sublimare (interfata gaz-solid), care se mo-
difica continuu in functie de viteza de uscare (fig. 3).

Cildura ajunge la miezul inghetat prin zona de supra-
fatd deja uscata, prin urmare, conductivitatea termica este
afectatd in mod semnificativ de conductivitatea termica a
materialului uscat, care este redusa in cazul lemnului. Sub
actiunea caldurii porneste difuzia vaporilor de la nivelul
frontul de sublimare, prin zona uscatd pana la suprafata,
si de acolo pand la condensator. Dacd datorita structurii
zonei uscate sau a umiditatii ridicate din jurul obiectu-
lui difuzia vaporilor este limitatd sau nu este posibild,
atunci presiunea din obiect, in zona deasupra interfetei gaz-
solid va creste, provocand o crestere a temperaturii. Acest
proces duce la topirea nedorita a miezului inghetat, apoi
la colaps.

In cazul obiectelor cu o stare de conservare precari,
liofilizarea este precedatd de impregnarea materialului
lemnos cu un consolidant. Pe parcursul congelarii o parte
din materialul de conservare fixat In structura lemnului
ingheatd la punctul eutectic al solutiei utilizate. Punctul
eutectic este temperatura caracteristica la care un amestec
din doua sau mai multe substante ingheata la o compozitie
datd.’

Incilzirea poate fi realizata prin contact, cand obiec-
tul este in contact direct cu sursa de caldurd (cum ar fi
tava pe care este agezat), prin radiatie sau prin microunde.
Cea mai intensa pierdere de greutate, adicd eliminare de
apa, are loc la inceputul liofilizarii. In acest caz, subli-
marea este atat de intensd incat in cazul liofilizarii unor
artefacte consolidate cu PEG 2000, personalul Muzeu-
lui National Danez a observat o diferentd de -10 °C intre
temperatura din interiorul artefactului si temperatura din
incinta vidati. In momentul in care inceteaza pierderea
semnificativa de greutate, pentru a creste eficienta uscarii,
temperatura din interiorul obiectului trebuie sa ajunga la o
temperatura apropiata de punctul de topire, adica de punc-
tul eutectic al amestecului consolidant-apa, dar sd nu de-
paseasca aceastd temperatura pentru ca atunci amestecul
consolidant-gheata s-ar topi, ceea ce ar induce colapsul si
ar distruge obiectul.

7 https://ro.termwiki.com/RO/eutectic_point (11.02.2022).


https://ro.termwiki.com/RO/eutectic_point

Relatia dintre degradarea materialului lemnos,
consolidant si liofilizare

Avantajul liofilizarii consta in faptul cd pe parcursul
procesului de uscare apa trece din stare solida (gheatd) in
stare gazoasa, astfel incat nu are loc evaporare (trecere din
stare lichidd In stare gazoasa), ceea ce ar duce la colaps.
In cazul lemnului grav deteriorat, exista un risc ridicat de
prabusire a structurii in timpul uscarii, din acest motiv ma-
terial lemnos deteriorat trebuie tratat Tnainte de liofilizare.
Daca lemnul este foarte deteriorat se recomanda impreg-
narea cavitdtilor si a peretilor celulari cu un consolidant,
adica ,,Inlocuirea” apei din obiect cu ajutorul presiunii
osmotice si a efectului de difuzie. Dupa eliminarea apei,
consolidantul introdus se solidificd sau polimerizeaza in
cavitatile si peretii celulelor intarind structura celulara de-
terioratd, si pastrand prin aceasta forma obiectului.

In scopul alegerii materialului de consolidare cu pro-
prietati fizice si chimice corespunzatoare trebuie cunos-
cut gradul de degradare al materialului lemnos. Acesta se
determind prin compararea parametrilor fizici, chimici si
biologici ai materialului, folosind analiza vizuald macro-
scopica, microscopicd si, uneori, electromicroscopica.

Densitatea si continutul de apd sunt parametrii cei mai
frecvent testati datoritd usurintei cu care se realizeaza de-
termindrile. Pentru determinarea densitatii lemnului de
stejar, Christensen a stabilit categoriile de bazd pentru
lemnul degradat si saturat cu apa. El a distins trei clase de
deteriorare (A; B; C) 1n functie de gravitatea deteriorarii
diferitelor straturi ale obiectului. Pentru a face aceasta
determinare, el a stripuns obiectul cu un ac si a stabilit
existenta, respectiv dimensiunea miezului mai mult sau
mai putin deteriorat.

O metodd simpla utilizatd frecvent pentru a testa
continutul de apa al materialului lemnos este compararea
greutatii obiectului saturat cu apa cu greutatea obiectu-
lui uscat, fara continut de apa. Procedeul consta in usca-
rea lemnului saturat cu apd la 103 °C, pana la o greutate
constantd. Diferenta dintre greutatea inainte de uscare si
greutatea dupa uscare este utilizatd pentru a calcula canti-
tatea de apa eliminatd, exprimata ca procent din greutatea
absoluta uscata: [(greutatea umeda - greutatea uscatd) /
greutatea uscata)] x 100.8

Daca se impun analize suplimentare, mai aprofundate
sau nedistructive, studiul lui P. Jensen si Gregory prezinta
modele matematice bazate pe mase si volume pentru de-
terminarea porozitatii, a continutului de apd, a densitétii
probei (greutate specificd) si a densitatii materialului pe-
retelui celular.’

Pe langa stabilitatea fizicd si chimica generala, conso-
lidantul trebuie sa fie, de asemenea, adecvat pentru pro-
cesele de liofilizare. Desigur, trebuie sa fie solubil in apa
pentru a permite sublimarea. Ca un fel de crioprotector,
trebuie sd previna dilatarea apei in timpul congelarii si

8  Morgos 2007. pp. 337-338.
9  P.Jensen — Gregory 2006. pp. 552-558.

daunele aferente, deoarece apa in sine formeaza cristale
mari de gheatd atunci cand ingheata lent si cristale mici
atunci cand ingheata rapid, care induc craparea peretilor
celulari in stare de conservare precara.

In timpul liofilizarii, apa ingheatd impreuni cu ma-
terialul de impregnare, ceea ce inseamna cd cantitatea
consolidantului influenteaza evolutia punctului eutectic
al amestecului. Influentd poate avea si biocidul addugat
uneori in solutie pentru a impiedica Inmultirea microorga-
nismelor.!® Prin urmare, inainte de congelare este necesar
sd se determine punctul eutectic al solutiei de impreg-
nare utilizat pentru consolidare, in scopul obtinerii unei
congeldri complete si pentru cresterea eficientei uscarii.
Determinarea temperaturii eutectice este posibila atat pe
cale teoretica, cat si experimentald. Un studiu detaliat al
procedurii a fost publicat de Schnell si P. Jensen.!!

Materialul de impregnare cel mai utilizat pentru
conservarea materialului lemnos saturat cu apa

Consolidantul utilizat in mod uzual in liofilizare este
o substanta sintetica solubila in apa, polietilenglicolul
(PEG) (HO(C,H,0) H). PEG-ul este disponibil la mase
moleculare diferite; PEG-urile cu o greutate moleculara
medie cuprinsa intre 200-600 sunt lichide, cele intre
1000-1500 sunt lichide vascoase, iar cele intre 3000-6000
au o consistentd solida. PEG-urile cu greutate moleculara
mica sunt potrivite pentru umplerea peretilor celulari si
pentru consolidarea lemnului mai putin degradat, in timp
ce PEG-urile cu greutate moleculard mare umplu cavitati-
le celulare ale lemnului moderat sau foarte degradat si nu
pot penetra peretele celular. in cazul materialului lemnos
care contine atit zone moderat deteriorate cat si zone foar-
te degradate, PEG-ul cu greutate moleculard micad nu este
suficient pentru tratament pentru ca nu poate umple ca-
vitdtile mai mari, In timp ce PEG-ul cu greutate molecu-
lard mare nu poate patrunde in peretele celular, astfel incat
in ambele cazuri se produc daune in timpul uscarii. In
practicd, obiectele arheologice sunt adesea impregnate cu
doua solutii, continand PEG cu greutate moleculara dife-
ritéd, folosind asa-zisa metoda in doua trepte.'> Cunoscand
gradul de degradare al materialului lemnos, masa mole-
culard a impregnantului este astfel aleasa incat dupd ce
PEG 1inlocuieste apa, peretii celulari si cavitatile celulare
ale lemnului sd ramana in stare umflata, iar pe parcursul
elimindrii apei sé sustina structura celulara precara.'

Practica liofilizarii

Procesul de liofilizare este monitorizat digital pe toata
durata sa. Echipamentul masoard greutatea artefactului

10 Adaugarea biocidului este necesara pentru ca in lipsa acestuia pot porni
procese nedorite de fermentare in solutie, ceea ce afecteaza efectul de
consolidare al materialului utilizat pentru impregnare.

11 Schnell — P. Jensen 2007. pp. 50-58.

12 Hoffmann 2013.

13 Morgos 2001. pp. 43-48.

123



tratat, iar senzorii amplasabili In interiorul obiectului fur-
nizeaza date despre temperatura interna si continutul de
apa/densitate.

Se recomanda ca obiectul sa fie readus la forma initi-
ala inainte de amplasarea sa in incinta vidata, astfel in
cursul uscdrii va ajunge la forma sa finala. Modificarile
ulterioare de forma in cazul obiectelor conservate cu PEG
se pot realiza doar prin incélzire, respectiv umidificare.'*

Muzeul National Danez utilizeaza liofilizarea de mai
bine de o jumatate de secol, aplicandu-l de la obiecte
marunte de uz pana la epave de cativa metri lungime.
Liofilizarea se aplicd pe langd lemn si pentru alte arte-
facte de naturd organicd. Ca material de impregnare se
utilizeazd in principal solutia apoasd PEG 2000, care
are un punct de topire de -15 °C si ingheatd complet la
-20 °C. Aceasta temperatura garanteaza ca intregul obiect
este complet inghetat. In practici, echipamentul de liofi-
lizare a fost pand acum racit la -20 °C pentru intreaga pe-
rioada de uscare, care a durat intre 12 si 60 de sdptama-
ni, in functie de dimensiunea obiectului. Procedeul a fost
modificat Intr-o oarecare masura dupa ce s-a observat ca
— in urma absorbtiei de caldurd caracteristicd sublimarii —
in interiorul obiectelor impregnate cu PEG 2000 si supuse
liofilizarii s-au masurat temperaturi chiar cu -10 °C diferi-
te fatd de temperatura incintei vidate. Artefactele din pie-
le, textile si franghii sunt liofilizate impreuna cu solutia
de impregnare, iar la sfarsitul procesului de uscare stra-
tul gros de PEG uscat este indepartat de pe obiect. Acest
procedeu simplu a scurtat procesul de uscare cu 80%,
reducéndu-1 chiar la doud sdptamani.'> Pentru artefacte-
le din lemn de dimensiuni mai mici, temperatura camerei
vidate a fost ridicatd peste punctul eutectic al solutiei de
impregnare, adicd peste temperatura care provoaca colap-
sul. Scaderea de temperatura indusa de sublimare riceste
obiectul suficient de mult, astfel temperatura obiectului
nu depdseste nici In acest caz temperatura critica. Gra-
dul de crestere a temperaturii rezultd din diferenta din-
tre temperatura obiectului si temperatura de colaps. Prin
cresterea temperaturii in incinta vidata, sublimarea poate
fi acceleratd, accelerand astfel uscarea cu 40-80%.'6

Obiectul poate fi considerat uscat atunci cand ince-
teaza scaderea sa in greutate, respectiv cand temperatura
din interiorul obiectului atinge temperatura incintei vida-
te, iar rezistenta electricd care indicd continutul de umidi-
tate atinge valoarea minima. Atunci obiectul poate fi scos
din camera de lucru si pot incepe interventiile ulterioare
de restaurare.

14 Hoffman 2013. p. 111.
15 J. B. Jensen 2018. pp. 315-324.
16 J. B. Jensen 2018. pp. 315-324.
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Conservarea cu glucide a obiectelor din lemn
saturate cu apa

Conservarea cu glucide, asa zisa metoda Powell, de-
numitd dupa cel care a brevetat metoda, a inceput sa se
aplice la scara industriald pentru tratamentul obiectelor
din lemn Incepand cu 1904. Utilizarea glucidelor in do-
meniul conservarii patrimoniului a Inceput in anii 1970,
fiind introdusa de specialisti italieni.'” In Ungaria, Andras
Morg6s a fost primul care a testat metoda pe lemn saturat
cu apd, folosind zahar alimentar, apoi, impreund cu doam-
na McQuirk Lucia Glattfelder, a aplicat acest procedeu la
consolidarea unor obiecte din lemn gasite intr-o fantana
medievala.'s In ultimii 30 de ani, pe langa utilizarea glu-
cidelor naturale, este din ce in ce mai raspandita utilizarea
altor glucide si a alcoolilor glucidici, precum lactitolul
sau trehaloza. Aceste materiale, care inainte erau foarte
scumpe, sunt acum produse industrial si, prin urmare, mai
ieftine. Avantajul acestora este ca sunt usor de procurat,
au un pret comparabil cu cel al PEG-urilor, sunt ecologice
si usor de utilizat.

Dezvoltarea conservarii cu trehaloza, care sta la baza
prezentului studiu, i se atribuie lui Andras Morgos si co-
legilor sai cercetitori Setsuo Imazu si Koji Ito."

Trehaloza

Trehaloza este o glucida constituitd din doud unitati
de a-D-glucoza unite prin legatura glicozidica de tip a,o-
1,1. In naturi a fost identificat in organisme inferioare,
artropode, ciuperci si la unele plante din desert. Proprieta-
tea sa caracteristicd este capacitatea de a retine apa, astfel
poate completa continutul de umiditate al membranelor
celulare. La scara industriald se obtine din amidon. Sub
actiunea enzimei trehalaza se descompune In glucoza. La
temperatura camerei este un solid alb, fin cristalin, inodor
si insipid. Se cunosc doud forme de cristalizare, o forma
anhidra (C,H,,0,) si una cu doud molecule de apd de
cristalizare (C, H, O, -2H,0).*

O proprietate avantajoasa in conservarea lemnului ar-
heologic saturat cu apa este aceea ca, datorita dimensiunii
sale moleculare mici (similard cu cea a PEG 400), patrun-
de rapid si profund 1n peretele celular si cristalizeaza rapid
in si la suprafata acestuia sub formd de dihidrat, asigurdnd
astfel un proces rapid de conservare si uscare.

Trehaloza este foarte solubild in apa?!, respectiv se re-
dizolva usor, utilizarea ei este reversibild. Are un punct
de topire ridicat, concentratia sa maxima la 20 °C fiind de
41%. Nici trehaloza, nici solutia sa apoasa nu sunt toxice

17 Franguelli — Loda 1970. pp. 35-45.

18 Morgdés — McQuirk-Glattfelder — Gondar 1987. pp. 313-319,;
McQuirk-Glattfelder 1991. pp. 15-17.

19 Morg6s — Imazu — Ito 2008. pp. 1074-1081.

20 Masa moleculard a anhidritului este 342,3 g/mol, punctul de topire
203 °C. Dihidratul are 0 masa moleculara de 378,3 g/mol si un punct
de topire de 97 °C.

21 Se mai dizolva in etanol, este insolubil in benzina si dietileter.



sau daunatoare pentru mediu, dihidratul este foarte rezis-
tent in stare cristalind, atit la temperaturi ridicate cat si la
medii acide. Cantitatea de umiditate atmosferica absorbita
de trehaloza la 20 °C este redusa pana la umiditatea relati-
va (UR) de 95%, apoi, la UR peste 95%, higroscopicitatea
sa creste brusc.

Impregnarea cu trehaloza a obiectelor din lemn
saturate cu apa

Impregnarea cu trehaloza se realizeaza - ca si in ca-
zul celorlalte procedee cu glucide - in mai multe etape,
prin cresterea treptatd a concentratiei solutiei pentru a se
evita deshidratarea osmoticd.?? In cazul lemnului foarte
deteriorat, concentratia initiald recomandata este de 20%
(concentratie procentuala de masd), la 20 °C (temperatura
camerei), care se mareste la 30% si apoi la 41% la fiecare
cinci zile. Aceasta este concentratia maxima de trehaloza
la 20 °C. Ulterior, cresterea concentratiei solutiei se face
concomitent cu cresterea temperaturii, tot din cinci in cin-
ci zile. Procedeul continua la 50 °C intr-o solutie de 58%
si se terminad la 70 °C intr-o solutie de 72%. Pentru lemnul
usor deteriorat, solutiile de 41% si 58% pot fi suficiente,
in timp ce pentru lemnul foarte deteriorat este necesara
utilizarea solutiei de trehaloza de 72%.

La prepararea solutiei, atunci cand se calculeaza con-
centratia solutiei, trebuie sa se tind seama de cele doua
molecule de apa legate, adica calculul trebuie facut rapor-
tat la dihidrat (tabel 1).

Concentra- Cantitatea Cantitatea Cantitatea
tiain apd a cantarita de | de apa din de apa care
trehalozei trehaloza trehaloza trebuie
anhidre dihidrat dihidrat adaugata la
(%) (€3] (g trehaloza
dihidrat (g)
4,420 0,420 95,580
5,525 0,525 94,475
15 16,575 1,575 83,425
10 11,050 1,050 88,950
20 22,100 2,100 77,900
30 33,150 3,150 66,850
40 44,000 4,200 55,800
41 45,305 4,305 54,695
58 64,000 5,800 36,200
72 79,560 7,560 20,440

Tabelul 1. Calcule pentru solutiile de trehaloza dihidrat

22 Procedura este prezentata pe baza rezultatelor obtinute de Morgos si
colaboratorii.

Procesul de uscare

Ulterior impregnarii in mai multe etape, uscarea are
loc 1n doua faze:

1. racirea: in timpul careia se cristalizeaza trehaloza
dihidrat

2. uscarea propriu-zisd: uscare in aer liber prin
evaporarea apei sau uscare prin congelare, cu eliminarea
apei prin sublimare.

Racirea

La 70 °C, concentratia finala a solutiei de impregnare
este de 72%. Atunci cand obiectul este scos din solutia
calda de impregnare, In urma scaderii temperaturii, so-
lutia din obiect devine suprasaturatd, iar procesul de
cristalizare incepe instantaneu. La temperatura camerei,
solubilitatea trehalozei este de numai 41%, cantitatea de
substanta rezultatd din diferenta de concentratie de 31%
cristalizeaza deoarece nu poate ramane in solutie din ca-
uza suprasaturarii. In momentul cristalizarii, fiecare mo-
leculd de trehaloza leaga doud molecule de apa, adica se
transforma in trehaloza dihidrat cristalina, ceea ce induce
eliminarea apei din sistem si poate fi interpretatd ca o us-
care. Cristalele formate consolideaza partial peretii celu-
lari si protejeazad lemnul tratat impotriva prabusirii Inainte
de uscarea propriu-zisd. Este important ca cristalele for-
mate sa fie de dimensiuni foarte mici, astfel incat sa nu
deterioreze structura fragilizata a lemnului.

In practici, odati ce impregnarea este completa, obiec-
tul este scos din solutia de 70 °C, apoi este depozitat la o
temperatura de aproximativ 5 °C — de exemplu, intr-un
frigider —, unde are loc cristalizarea. Chiar i in acest sta-
diu, obiectul devine solid si uscat la atingere, continutul
de apa fiind detectabil doar la apasare. Nu este necesar sa
se Indeparteze excesul de sirop de trehaloza ramas pe su-
prafata obiectului dupa scoatere din solutie; dupa uscare
completa, acesta poate fi sters prin umezire usoara.

Uscarea propriu-zisa

Obiectul solidificat la 5 °C trebuie uscat In continuare
in aer liber, sub un curent de aer continuu, pana cand ajun-
ge la o greutate constanta. In timpul procesului, apa rezi-
duala se evapora din obiect paralel cu formarea de cristale
suplimentare. Acest proces continud atata timp cat exista
apa libera in obiect. In cazul liofilizarii, apa este eliminata
din lemn prin sublimare.
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Impregnarea cu trehaloza a trei obiecte din lemn
saturate cu apa si liofilizarea acestora

Obiectele — un vas, un pieptene si o lingura — au fost
gasite In timpul sdpaturilor de la Muzeul de Istorie din
Budapesta, in momente si locuri diferite (foto 1-3).%

Vasul (ulciorul) a fost, probabil, realizat printr-o teh-
nica mixta. Forma s-a dat prin strunjire grosiera, pe baza
si toarta obiectului se observa semne care sugereaza acest
lucru, iar materialul in exces din jurul toartei a fost in-
departat prin cioplire.Toarta a fost gauritd in forma de
con in doud directii. Un vas medieval foarte asemanator,
provenit dintr-o sdpaturd din Freiburg, apartindnd grupu-
lui de asa-numite cupe ornamentale ,,Scheuer” din sudul
Germaniei, a fost cunoscut in contextul unei interventii
de restaurare.?* Vasul de baut care a servit drept analogie
a fost confectionat din lemn de tisa, cu o grosime medie a
peretelui de 4 mm.

Forma pieptenelui a fost realizatd dintr-o bucatd de
lemn de aproximativ 5 mm grosime, iar dintii au fost for-
mati prin cioplire/taiere din doua directii. Dovada acestui
lucru poate fi observata la baza dintilor pieptenului. Lin-
gura a fost cioplitd la forma corespunzatoare folosind o
singura bucata de material.

Artefactele au fost conservate dupa 7-14 ani de la
excavare, intre timp au fost pastrate in apa In depozitul
institutiei. Initial, in apa s-a adaugat dezinfectant (fard do-
cumentatie), dar acest lucru nu s-a mai facut pe masura ce
au trecut anii.

23 Vas strunjit din lemn (ulcior), numar de inventar: K/18. indltime: 86
mm, grosimea peretelui: 3-5 mm, diametru maxim: 120 mm, inaltimea
gatului: 26 mm, inaltimea toartei: 34 mm, grosimea toartei: 18 mm,
diametrul buzei: 71 mm. Vasul a fost descoperit in 31 iulie 2000, pe un
lot din strada Kapucinus nr. 16, Budapesta, sectorul 1 (parcela cadastra-
1a 14296, sectiunea B/1), in timpul sapaturilor arheologice preventive
ale Departamentului Medieval al Muzeului de Istorie din Budapesta,
desfasurate intre 12 iulie si 18 august 2000. Sapaturile au scos la iveala
ramasitele unor cladiri medievale (datand din secolele XIV-XV), gropi
de gunoi si haznale. Vestigiile cele mai semnificative, printre acestea si
vasul strunjit, provin dintr-o hazna.

Pieptene, fara numar de inventar. Latime: 65 mm, lungime: 79 mm,
grosime maximd: 5 mm, grosime minima: 1 mm, latimea dintilor:
1 mm, lungimea dintilor: 29 mm si 26 mm. A fost descoperit in 30
august 2004 (camera 18, obiect 51), cu ocazia cercetarii arheologice
din cupola Bai Rudas si din incaperile invecinate, inceputa in mai 2004,
"din zona de captare a apei unui izvor, amenajata in perioada medievala
si abandonata in perioada stapanirii otomane". Obiectul trebuie sa fi
ajuns in pamant in 1571 sau 1572, in timpul constructiei bailor, cand
captarea izvorului a fost complet umpluta cu moloz si crengi. Locul
era o zona permanent umeda, deoarece izvorul producea apa in mod
constant.

Lingura, numar de inventar K/465. Lungime: 206 mm, latime maxima:
64 mm, grosimea varfului lingurii: 4 mm, lungimea manerului: 94 mm,
latimea manerului: 8 mm, grosimea manerului: 6-8 mm, a fost gasita
in octombrie 2007, in timpul sapaturilor de pe strada Kacsa nr. 15-23,
sectorul II, in timpul demolarii unei fantani turcesti (obiectivul 84/1).
La excavarea putului a aparut si apa freatica. Prezenta permanenta a
apelor subterane a asigurat conservarea lingurii. Pe baza informatiilor
furnizate de Dr. Katalin Eder, arheolog, Muzeul de Istorie, Budapesta.

24 Vasul de baut avea o valoare atdt de mare incat era mentionat in mod
expres in contracte sau testamente. Hoffmann, 1993.
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Starea obiectelor inainte de conservare

In momentul in care a fost ales ca subiect al lucrarii de
diploma, vasul prezenta o stare perfect integra. In orifi-
ciul toartei erau depuneri de namol, pe suprafata lui se
observau depuneri de tip carbonat, iar in interior depuneri
negre. Dupa o lund, la momentul preludrii, pe vas aparuse
deja o fisura longitudinald. Datoritd deteriorarii rapide a
starii de conservare si a manevrelor din timpul investigati-
ilor, s-au desprins mai multe fragmente din buza vasului.

Unii dinti ai pieptenelui lipseau partial sau complet, la
baza dintilor erau mici cantitati de depuneri cu continut
de nadmol.

Pe peretele recipientului in care s-a pastrat lingura
erau vizibile cantitdti semnificative de cristale de saruri
precipitate, iar in apa recipientului si pe suprafata obiectu-
lui erau vizibile mucozititi albicioase. Intreaga suprafati
a lingurii era acoperitd de pete negre. Aceste fenomene au
fost observate doar in cazul acestui obiect.

Pe durata de 6 minute a fotografierii, realizata la aer,
la 26,5 °C, pe lingura si vas s-au observat fisuri vizibi-
le datorate contractiei fibrelor, care s-au reinchis dupa ce
obiectele au fost reintroduse 1n apa.

Scopul interventiei de conservare a fost consolidarea
artefactelor, pastrandu-le 1n acelasi timp dimensiunile. Se
dorea ca obiectele sd devina depozitabile la aer, stabile
din punct de vedere chimic si fizic, sa poatd fi cercetate
si expuse 1n sigurantd, respectiv sa redobandeasca aspec-
tul si proprietatile optice ale lemnului nedegradat: sa aiba
caracteristici similare in ceea ce priveste culoarea, luciul
si tactilitatea.

Uscarea lor s-a realizat prin liofilizare, in cazul vasului
vidul nu a fost aplicat pe toatd durata procesului de usca-
re. Starea de conservare a obiectelor a impus impregnarea
prealabila cu un consolidant, utilizandu-se trehaloza pre-
zentatd anterior.”

Analize si tratamente preliminare

Interventia a fost precedatd de investigatii ale materi-
alelor. Datoritd dimensiunilor mici si a stdrii precare de
conservare a obiectelor, s-a renuntat la prelevarea de pro-
be 1n scopul determinarii speciei lemnoase; s-a Incercat
stabilirea speciei prin evaluare vizuala: s-a constatat ca
toate cele trei obiecte sunt realizate din lemn de rasinoase
(Angiosperme), cu o texturd omogena.

De asemenea, determinarea directd a continutului
maxim de apd nu a fost posibila din cauza dimensiunii si
sensibilitatii artefactelor. Din rezultatele privind continu-
tul maxim de apa al unor probe de lemn arheologic de pin
si stejar, saturate cu apa, de consistenta similara, spongi-
oasa, solicitate de la muzeu in scop experimental, in cazul
carora prin metoda uscarii (compararea greutatii materi-
alului saturat cu apa si a greutatii dupa uscare la greutate

25 Utilizarea trehalozei a fost recomandatd de Andras Morgés, coordona-
torul lucrarii de diploma.



constantd) s-au masurat 1300% pentru pin si 1283,33%
pentru stejar, s-a concluzionat ca obiectele au un continut
de apa similar.

Pregatirea artefactelor pentru impregnare a presupus
indepartarea ugoarelor depuneri de namol, in principal
din gaura toartei vasului si dintre dintii pieptenelui. De-
punerile de carbonat de pe toarta vasului si depunerile de
culoare inchisa din interiorul acestuia au fost indepartate
mecanic.?

Avand 1n vedere conditiile de depozitare ale artefacte-
lor, s-a suspectat prezenta unor microorganisme daunéto-
are in apa de depozitare a acestora, respectiv pe suprafata
si In interiorul lor, si s-a efectuat un test microbiologic.
S-au prelevat doud probe de pe fiecare obiect, una de la
suprafata, folosind tampoane sterile din bumbac introduse
intr-un recipient sigilat, celdlalt din apa de depozitare, co-
lectatd intr-o eprubeta sterild, sigilatd; probele au fost
pastrate astfel pana la transferul pe mediul de culturd.”’
Analiza a evidentiat prezenta unor ciuperci si bacterii (fa-
bel 2) si, prin urmare, s-a efectuat dezinfectia. Obiectele
au fost introduse intr-o solutie apoasa de dezinfectant Ke-
mobicid DP3 0,025%, care a fost schimbata cand solutia
a devenit opalescenta.”

Locul prelevarii Vas

Suprafata bacterii Trichoderma sp.

Solutie bacterii si fungi lipsa

Tabelul 2. Rezultul analizei microbiologice

Sarurile solubile ale unor metale (Fe, Cu, Ca) pot
afecta eficienta impregnarii, astfel, pentru legarea aces-
tora, obiectele au fost introduse intr-o solutie apoasa de
EDTA-2Na (sarea disodica a acidului etilendiaminote-
traacetic)®, cu o concentratie de 1%, ajustata la pH 9 cu
ajutorul hidroxidului de sodiu (NaOH). In jurul vasului
si a fragmentelor dislocate din acesta, solutia a devenit
aproape instantaneu maronie®’, motiv pentru care acestea
au fost indepartate si tratate intr-o baie separati. In ju-
rul pieptenelui si al lingurii nu s-a observat o astfel de
reactie. Obiectele au fost tinute in solutie timp de 5 zile,

26 Materialul necunoscut, de culoare inchisa, a fost depozitat intr-un reci-
pient in scopul unor eventuale analize suplimentare pentru determina-
rea continutului vasului.

27 Probele au fost cultivate si evaluate de Dr. Judit Zala, sef de departa-
ment la Centrul National de Epidemiologie Budapesta, in 2014.

28 Morgods — Strigazzi — Preuss 1993. pp. 463-485.

29 Denumiri comerciale: Selecton B2, Complexon, Titriplex.

30 Solutia s-a brunificat si in jurul probelor de lemn experimentale, dar nu
in aceeasi masura ca si in cazul vasului.

Pieptene

fungi germinate bacterii

bacterii Trichoderma sp.

apoi, timp de 10 zile, pana la impregnare, au fost imersate
in apa distilata.

Impregnarea

Premergator impregnarii, s-au determinat cantitatile
necesare pentru dozarea trehalozei dihidrat in scopul atin-
gerii concentratiilor necesare, raportat la un volum total
de 5000 ml de solutie utilizata pentru imersarea obiectele
(nu a fost luat in considerare concentratul de Kemobiocid
DP3 adaugat pentru a ajunge la 0,02% biocid in solutie).

Etapa 1: pentru impregnarea cu o solutie de 20% g/g,
timp de 5 zile, la 20 °C, la 4000 ml de apa s-au addugat
1105 g de trehaloza dihidrat + 1,25 g de Kemobicid DP3.

Etapa 2: pentru impregnarea cu o solutie de 30% g/g,
timp de 5 zile, 1a 20 °C, la 3342,5 ml de apa trebuie adau-
gate 1657,5 g de trehaloza dihidrat. Preparare: s-au adau-
gat 552,5 g de trehaloza dihidrat la solutia de 20% g/g.

Etapa 3: pentru impregnarea cu o solutie de 41% g/g,
timp de 5 zile, la 20 °C (41% g/g reprezinta concentratia
maxima la 20 °C), la 2734,75 ml apa trebuie adaugate
2265,25 g de trehaloza dihidrat. Preparare: s-au addugat

Lingura Material experimental

Cladosporium sp.
Cladophialophora sp.
Acremonium sp.

bacterii Trichoderma sp.

bacterii si fungi lipsa mucegaiuri diverse

607,75 g de trehaloza dihidrat la solutia de 30% g/g.

Etapa 4: pentru impregnarea cu o solutie de 58% g/g,
timp de 5 zile, la 50 °C, la 1800 ml de apa trebuie adau-
gate 3200 g de trehaloza dihidrat. Preparare: s-au addugat
934,75 g de trehaloza dihidrat la solutia de 41% g/g.

Etapa 5: pentru impregnarea cu o solutie de 72% g/g,
timp de 5 zile, la 70 °C, la 1022 ml de apa trebuie addu-
gate 3978 g de trehaloza dihidrat. Preparare: s-au addugat
778 g de trehaloza dihidrat la solutia de 58% g/g.

Toate calculele fiind facute raportat la 5000 ml de so-
lutie, nivelul initial al solutiei de 20% a fost marcat pe
peretele recipientului si a fost folosit ca reper pentru vo-
lum. Daca a fost necesar, s-a evaporat sau s-a adaugat o
cantitate de apd pana ce nivelul lichidului a ajuns la semn,
pentru a asigura concentratia corespunzatoare.

Inainte de impregnare, intre dintii pieptenelui, pentru
separarea acestora, au fost agezate paralel placute subtiri
din polietilend, cu scopul de a reduce astfel riscul de de-
formare sau deteriorare. Pentru ca pieptenele s poata fi
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deplasat impreund cu separatoarele, acesta a fost asezat
intr-un suport metalic (foto 4).

Impregnarea a fost efectuatd Intr-un termostat cu vo-
lum mare, urmand cantitatile si in etapele specificate mai
sus. La Inceput (concentratie de 20%), s-a observat o cres-
tere microbiologica la suprafata solutiei, care a disparut
odata cu adaugarea biocidului Kemobicid DP3. Monito-
rizarea continud a masei obiectelor pe toatd durata pro-
cesului a indicat eficienta impregnarii. Dupd 43 de zile
de la imersare masa obiectelor s-a stabilizat, crescand cu
20-25% fata de masa initiala.

Teste de liofilizare realizate pe probe de lemn
arheologic

Echipamentul pentru liofilizarea artefactelor - liofiliza-
torul Epsilon 2-6D LSCplus?®! — ne-a fost pus la dispozitie
de catre Martin Christ Gefriertrocknungsanlagen GmbH
si S-Biotech Ltd. pentru un timp de 124 de zile (foto 5).

Avand 1n vedere caracterul inovativ al procedurii,
liofilizarea obiectelor a fost precedatd de o serie de teste.
Scopul primelor experimente a fost determinarea punctu-
lui eutectic al solutiei de trehaloza cu concentratia maxi-
ma de 72%.

Acest lucru a fost realizat cu ajutorul aparatului de
masurd al instalatiei, asa-numitul senzor LyoRx (fofo 6).
Instrumentul amplasat in proba este capabil sd masoare
simultan rezistenta electrica si temperatura materialului
in zona dintre cele doud tije metalice ale sale (LyoRx-
Pins). Prin masurarea rezistentei se poate deduce starea
de cristalizare din proba. Atunci cand materialul este
umed, rezistenta electrica este scazuta datoritd conducti-
vitatii electrice a apei. In stare inghetati rezistenta cres-
te. Valorile de rezistentd sunt determinate de instrument
in procente, pe o scard de la 0 la 100, in timp ce valori-
le de temperatura sunt masurate in °C, de la -150 °C la
+150 °C. Liofilizatorul Christ nu doar masoara datele, ci
poate efectua si calcule cu ajutorul programului sdu de
operare, calculand punctul eutectic al solutiilor. Conform
rezultatelor, punctul eutectic al unei solutii de trehaloza
72% este de -18 °C.

Dupa determinarea punctului eutetic al solutiei de tre-
haloza, s-au efectuat teste de liofilizare pe esantioane de
lemn impregnate in acelasi mod ca si artefactele. Inainte
de liofilizare, esantioanele extrase din solutia de trehaloza
de 70 °C au fost depozitate la +5 °C, conform protoco-
lului. Congelarea la -18 °C s-a realizat cu un gradient de
-0,5 °C/min, cu ajutorul echipamentului de liofilizare.
Apoi a urmat uscarea propriu-zisa, adicd cresterea pre-
cautd a temperaturii, la un vid de -0,4669 mbar, conform
recomandarilor pentru uscatorul prin congelare Epsilon
2-6D LSCplus.

In timpul pregatirii esantioanelor s-au inregistrat gre-
utatile initiale ale acestora pentru a putea compara starea

31 https://www.martinchrist.de/de/produkte/pilot-gefriertrockner/epsilon-
2-6d-Iscplus (12.03.2021).
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lor inainte si dupa uscare. Dupd uscare, prin masurarea
continud a masei probelor, se poate monitoriza modifi-
carea continutului de apd din lemn in functie de umidi-
tatea relativd a mediului. Pentru a urmari modificarile
dimensionale ale esantioanelor in cele trei directii (secti-
une radiala, tangentiald si transversald), s-au introdus in
esantioane ace entomologice si s-a masurat distanta dintre
ele pentru determinarea dimensiunilor initiale. Masura-
rea distantei dintre ace la sfarsitul procesului de uscare
si compararea valorilor masurate cu dimensiunile initiale
a relevat gradul de modificare dimensionald a esantioa-
nelor. Cu ocazia unei uscdri reusite, diferenta dintre cele
douad valori era minimd, indicAnd deformari, contractii sau
colaps minime. Datele au fost procesate in tabele Excel.
Inainte de liofilizare, aparatul de masura LyoRx a fost, de
asemenea, introdus 1n probele de lemn, ceea ce ne-a per-
mis sd monitorizdm in permanentd temperatura si starea
de congelare a acestora (foto 7).

Testele au relevat ca solutia apoasa de trehaloza 72%,
de 70 °C se raceste rapid, devine suprasaturata cu treha-
lozd si incepe sa se solidifice (ingheatd, cristalizeaza).
Solidificarea (inghetarea, cristalizarea) este un proces
exoterm (care genereaza caldurd) prin care solutia apoasa
de consolidant elibereaza caldura catre lemn (adica siste-
mul se incdlzeste). Prin urmare, exista riscul ca eutecti-
cul apa-trehaloza si gheata din porii lemnului impregnat
sd treacd printr-o topire partiala rapida si sa se lichefieze
pe alocuri din cauza cildurii absorbite de lemn. In aceste
locuri lemnul se poate prabusi, ceea ce reduce succesul
conservarii.

Micro- si macrostructura solutiei liofilizate, solide
(congelate) de trehaloza ingreuneaza eliminarea vaporilor
de apa din zona interioard, inca umeda a lemnului, din
acest motiv in timpul liofilizarii creste tensiunea de vapori
deasupra frontului de sublimare, ceea ce duce la topire in
interiorul obiectului, adica la colaps. Acestea pot fi evitate
prin uscare lenta si treptata.

Pe baza testelor efectuate pe probe de lemn impregnat
s-a apreciat cd liofilizarea obiectelor este sigura.

Uscarea prin liofilizare a obiectelor

Dintre cele trei obiecte, datoritd Indltimii si formei
sale, uscarea vasului parea a fi cea mai critica sarcind, mo-
tiv pentru care a fost tratat separat, in timp ce pieptenele si
lingura au fost liofilizate impreuna. In ambele cazuri, ali-
turi de obiecte a fost asezat pentru control si un esantion
din lemn, impregnat, in care s-a introdus senzorul LyoRx
pentru a obtine informatii despre temperatura lemnului
tratat si gradul de inghetare fard deteriorarea obiectelor
tratate.

Masa pieptenelui si a lingurii au fost masurate dupa
scoaterea lor din solutie, apoi s-au introdus placutele de
plastic intre dintii pieptenelui pentru a evita alipirea lor,
iar pentru manevrarea intregului ansamblu, acesta a fost


https://www.martinchrist.de/de/produkte/pilot-gefriertrockner/epsilon-2-6d-lscplus
https://www.martinchrist.de/de/produkte/pilot-gefriertrockner/epsilon-2-6d-lscplus

asezat pe o placid Nikecell? (foto 8). In cazul lingurii
nu s-a utilizat suport. Pentru congelare obiectele au fost
acoperite cu folie de polietilend pentru a reduce evapora-
rea si au fost plasate In incinta de liofilizare.

Pentru etapa de cristalizare obiectele au fost introduse
intr-o incinta racitd in prealabil la 5 °C timp de 9 ore.
Dupa etapa de cristalizare, temperatura a fost redusa cu un
gradient de 0,5 °C/min pana la -45 °C, congelarea avand
loc apoi la aceastd temperatura timp de 8 ore. La sfarsitul
congeldrii ambalajul de plastic s-a indepartat de pe obiec-
te. Spre deosebire de cele observate cu ocazia testelor pe
esantioane de lemn, suprafata lingurii a fost acoperita cu
un strat glucidic uniform. In timpul uscarii, pieptenele a
fost fixat cu o plasd de aluminiu pentru a se evita disloca-
rea placutelor separatoare.

Dupa congelare a Inceput uscarea propriu-zisa a obiec-
telor. Vidul a fost de 0,467 mbar pe toata durata procesu-
lui. Temperatura a fost crescuta lent si treptat, ajungand in
cinci zile la temperatura de 17 °C.

Pieptenele si-a pastrat forma pe tot parcursul procesu-
lui de liofilizare, insa pe partea de suprafata libera a aparut
o patare cu cristale. Placutele din plastic plasate intre dinti
au ajutat solidificarea acestora in pozitie corecta si au Im-
piedicat sa se lipeascd Intre ei, dar dintii au aderat la plas-
tic, ceea ce a Ingreunat indepartarea placutelor. Dintii se
rupeau usor la atingere, cateva bucati s-au si desprins. La
sfarsitul procesului de liofilizare lingura avea un aspect
jalnic. O bucatd din varf era desprinsad si deformata, la
suprafatd au aparut ridicaturi in forma de cochilie, multe
dintre acestea s-au si desprins. La aer liber deformarea a
evoluat (foto 9). In acelasi timp, starea, aspectul si for-
ma esantionului din lemn introdus ca referinta, care a fost
liofilizat impreuna cu obiectele, a fost excelenta.

Conform protocolului de consolidare prezentat nu a
fost necesara spalarea suprafetei obiectelor dupa scoate-
rea lor din solutia de trehaloza. in cazul pieptenelui si al
lingurii s-a procedat in acest mod. Avand insa in vede-
re rezultatul neasteptat constatat in cazul lingurii, vasul
si fragmentele desprinse din acesta au fost clatite dupa
impregnare cu apa distilatd avand temperatura camerei.
Dupa cantdrire — similar modului 1n care s-a procedat cu
celelalte doud obiecte — a fost ambalat in folie (foto 10),
apoi au urmat cristalizarea la 5 °C si congelarea la -45 °C,
realizatd cu un gradient de 0,5 °C /min.

Dupa congelare s-a trecut la uscarea propriu-zisa, pre-
lungind durata procesului. Cand a inceput vidarea incin-
tei, fragmentele curbate mici desprinse din vas s-au mis-
cat intens din cauza rezonantei echipamentului, ceea ce ar
fi putut duce la deteriorari mecanice. Pentru a le proteja,
vasul si bucitile desprinse au fost asezate pe o placa Ni-
kecell. Fragmentele au fost fixate cu o plasa din alumi-
niu (foto 11). Echipamentul de liofilizare a fost disponibil
pentru o perioada limitata — de 124 de zile —, si, din péca-
te, dupd 15 zile de uscare a vasului perioada de imprumut

32 Nikecell este o placd din polistiren, care nu influenteaza procesul de
congelare.

a expirat, echipamentul a fost ridicat. In acest moment, la
-20 °C, fragmentele desprinse si esantionul de referintd au
fost considerate uscate, dar nu si vasul, pentru care a fost
necesard o uscare suplimentara, realizata tot prin congel-
are, dar fara vidare.

Finalizarea uscérii prin congelare a vasului intr-un
congelator nevidat, la presiune atmosferica

Uscarea prin congelare se poate efectua fara vid, de-
oarece sublimarea are loc si la presiune atmosferica, intr-
un congelator. Conditia uscarii este ca echipamentul de
congelare sa fie capabil sa raceasca solutia apoasd a agen-
tului de impregnare sub punctul sau eutectic, si ca umidi-
tatea relativd sa fie mentinutd la un nivel cat mai scazut
posibil.** Sublimarea si, prin urmare, procesul de uscare
sunt mult mai lente decat In instalatia de liofilizare, dar un
obiect de aproximativ 2 cm grosime poate fi uscat in 2-8
luni.** Obiectele mai groase au nevoie de mult mai mult
timp pentru a se usca.

Punctul eutectic al solutiei apoase de trehaloza 72%
este de -18 + 2 °C, astfel Incat s-a considerat oportuna
continuarea tratamentului vasului Intr-un congelator de uz
casnic la -20 °C.

Pe parcursul celor 9 zile petrecute 1n instalatia de liofi-
lizare vasul a pierdut 47,25 g din masa sa, adicd aceas-
ta a fost cantitatea de apa eliminatd. Dupd indepartarea
vasului din incinta de liofilizare unde au fost -20 °C, ar-
tefactul a fost introdus Intr-un recipient de plastic sigi-
labil, adecvat pentru depozitarea lichidelor, si amplasat
intr-un congelator de uz casnic, la aproximativ -20 °C,
pentru depozitare si uscare in conditii de siguranta. Va-
porii de apa acumulati in recipientul de depozitare au fost
absorbiti cu silicagel, a carui schimbare de culoare a ajutat
controlul umiditatii relative si a indicat necesitatea schim-
barii silicagelului, lucru care s-a facut initial zilnic si apoi
saptamanal. Modificarea greutatii artefactului a fost inre-
gistratd in momentul schimbarii silicagelului.

Dupa 163 de zile petrecute in congelator masa obiec-
tului s-a stabilizat, iar silicagelul abia mai semnala retine-
rea apei. Atunci, recipientul a fost scos din congelator si
transferat intr-un frigider la 5-7 °C pentru o decongelare
lentd. Dupa o sdptaménd nu s-au mai observat modificari
nici In masa nici In aspectul artefactului, si nu existau
semne de colaps; la acest moment obiectul a fost trans-
ferat la temperatura camerei (21 °C) Impreund cu reci-
pientul de depozitare. Dupa alte trei zile fard modificari,
capacul recipientului a fost indepartat, dar s-a observat o
pierdere brusca de greutate (din cauza elimindrii rapide a
apei reziduale), astfel incat obiectul a fost reintrodus in
frigider, la +5 °C, in recipientul inchis in care s-a introdus
silicagel.

Cand pierderea de greutate a incetinit, obiectul a fost
reasezat la temperatura camerei (21 °C), dar peste o so-

33 Hoffman 2013. p. 111.
34 Hoffmann 2013. p. 112.
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lutie saturata de clorura de sodiu (NaCl), la 75% UR.*
Dupa patru zile, in care nu s-a observat nicio modificare
cauzatd de schimbarea temperaturii, solutia de clorurd de
sodiu a fost Indepartata, si obiectul a fost pastrat la tem-
peratura camerei, intr-un exicator Inchis, peste o solutie
saturata de nitrat de magneziu (Mg(NO,),) (21 °C; UR
50-55%), umiditatea relativa si greutatea obiectului fiind
monitorizate in mod continuu. Dupa sase zile, capacul
recipientului a fost indepartat si obiectul a fost plasat in
aer liber (18-23 °C; UR 30-35%). In aceste conditii, va-
sul a continuat sa prezinte mici pierderi de greutate, dar
nu a prezentat semne de colaps, iar apoi s-a stabilizat la
o greutate constantd. Procesul de uscare a fost mult mai
lent decat in instalatia de liofilizare, dar a decurs in mod
continuu.

Restaurarea obiectelor uscate prin liofilizare

Restaurarea vasului a continuat cu refixarea prin lipire
a elementelor desprinse. Adezivul utilizat — selectat In
urma unor teste*® — a fost Klucel M, sub forma de solutie
7% in metiletilcetond, transparentd, care asigura o lipire
corespunzdtoare si nu era pe baza de apa, astfel Incat tre-
haloza utilizata ca consolidat nu a fost dizolvata in timpul
lipirii. Inainte de lipire, trehaloza cristalini a fost indepar-
tatd de pe suprafata vasului si de pe toate fragmentele cu
un tampon de vata usor umezit, apoi fragmentele rupte din
buza vasului au fost fixate la locul lor (foto 12-13).

Pe fiecare din dintii pieptenelui se observau fisuri
transversale. Indepartarea placutelor de polietilena plasa-
te intre dinti pe durata impregnarii si liofilizarii s-a pu-
tut realizat doar prin umezire cu apa si actiune mecanica.
Foliile au aderat la dinti pe o suprafatd mare, sectiunile
minuscule cu care acestia se legau de corpul pieptenelui
nu au rezistat si astfel dintii s-au desprins unul cate unul.
Pentru ca refixarea dintilor sa fie posibild, pe suprafata
laterald a acestora (nu pe marginea vizibild) s-a lipit foita
japonezi (foto 14). In acelasi scop s-a aplicat foita japo-
neza si pe partea mai patatd a pieptenelui (foto 15).

Lipirea lingurii a Inceput cu fixarea ridicaturilor si a
desprinderilor flotante, apoi s-a indepartat de pe suprafata
stratul de glucida in exces, asa cum s-a descris anterior.
Fragmentele desprinse din varful lingurii nu s-au potrivit
exact din cauza deformarilor, iar lingura nu a revenit la
forma sa de dinainte de interventie.

Deformarea a putut fi corectata prin umidificare. Susti-
nut de o plasd de sdrma si cu o mica greutate aplicata pe
varf, obiectul a fost asezat pe o tava perforata, intr-un re-
cipient sigilabil, deasupra apei, impreuna cu un higrome-
tru. Sub actiunea UR de ~95% din recipient, lingura s-a
inmuiat si a revenit la forma sa initiald in decurs de o zi.

Dupa dobandirea formei potrivite, lingura a fost scoa-
sd din recipient impreuna cu tava, si partile fisurate au

35 Pentru utilizarea solutiilor saturare de saruri la conditionarea umiditatii
relative vezi Jaro 1991. pp. 54-55.
36 Detalii in Madarasz 2015.
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fost lipite. Lipiturile au fost consolidate cu foitd japoneza
coloratd la culoarea lingurii cu ajutorul unui colorant di-
rect; apoi lingura a fost reintrodusa in vasul de umidifica-
re peste o solutie saturata de azotat de magneziu (foto 16).
In aceste conditii consistenta ligurii a redevenit solida;
obiectul a fost agezat la aer liber, bucitile desprinse de pe
suprafata in timpul procesului de liofilizare au fost refixa-
te prin lipire (foto 17).

Sinteza experientei dobandite in cursul
interventiilor

Rezultatele liofilizarii celor trei obiecte — vasul, piep-
tenele si lingura — impregnate cu o solutie de trehaloza
de 72%, sunt diferite. Forma si stabilitatea dimensionala
a vasului si a pieptenelui sunt excelente. Ele sunt fragile,
dar bine conservate. In cazul pieptenelui nu se observa ni-
cio deformare. Deformarea minima a vasului este accep-
tabild, mai ales in lumina dificultatilor de uscare descrise
mai sus (foto 18).

In cazul lingurii, motivul desprinderilor de la suprafata
nu este clar. O diferentd semnificativa si vizibild a fost
aparitia dupa congelare a stratului superficial de glucide,
asemandtor cu o scoartd cristalind, fenomen care nu a fost
observat la testele efectuate pe probele de lemn si nici in
cazul celorlalte doud obiecte. Stratul gros de glucida for-
mat pe materialul slabit, vibratiile liofilizatorului si efec-
tul vidului ar fi putut contribui deopotriva la desprinderi.

Considerdm ca uscarea a fost prea rapida si ca procesul
ar fi trebuit condus mai lent. De asemenea, este posibil
ca concentratia maxima a solutiei de trehaloza (72% de
masd) sd nu fi fost suficientd pentru impregnarea lemnului
degradat al lingurii. Testele microbiologice efectuate pe
suprafata obiectului Tnainte de interventie au evidentiat
prezenta genurilor de ciuperca Cladosporium sp., Clado-
phialophora sp. si Acremonium sp. (tabel 2), care toate
degradeaza celuloza, fiind astfel posibil ca lingura sa se fi
aflat intr-o stare de degradare mai avansata. Imaginile ob-
servate la microscopul electronic cu baleiaj nu au confir-
mat aceasta ipoteza, deoarece nu au fost gasite urme clare
ale prezentei fungilor, spori sau resturi de hife.

In concluzie, se considerd ci deteriorarea semnifica-
tiva a ligurii in timpul tratamentului s-ar fi putut evitata
daca trehaloza s-ar fi Indepartat de la suprafata obiectului,
iar interventia ar fi fost realizata cu sustinerea obiectului,
in mod similar ca in cazul pieptenelui, sau cu ajutorul unei
plase metalice, sau daca dupa impregnarea cu solutia de
trehaloza uscarea s-ar fi realizat cu un curent continuu de
aer, mai degraba decét prin liofilizare.

Fotografiile 1-3, 13, 15, 17-18 au fost realizate de
Gabor Nyiri, celelalte imagini apartin autoarei.
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Fig. 1. Schema instalatiei de liofilizare: a) camera de
lucru (incinta vidatd), b) tava, c) sistem de incalzire, d)
condensator pentru gheata, e) sistem de racire, f) vid, g)
senzor de vid, h) golire, 1) capac acrilic (dupd Antal 2010.
p. 8.

Fig. 2. Principiul liofilizérii bazat pe diagrama de faza
a apei. Etapa A-B) precongelare, H) valoare limita a punc-
tului triplu, etapa B-C) reducerea presiunii, etapa C-D)
uscare prin sublimare, a) stare lichida, b) gheata, c) stare
de vapori (dupa Antal 2010, p. 8.)

Fig. 3. Starea intermediard a uscarii prin sublimare: a)
zona exterioard uscatd, b) frontul de sublimare, c) miez
inghetat (dupa Antal 2010, p. 10, schema 2.3.)
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