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RESUMEN

A pesar de que pueden existir dudas por parte de algunos investigadores
sobre la inclusién de las técnicas de datacion dentro de la caracterizacion de
los morteros histéricos, aportar su antigiiedad de fabricacion o elaboracion
permite la adscripcion cronolégica del elemento constructivo del que
forma parte (muros, fabricas, revestimientos, etc.), informacion importante
para complementar las hipétesis historicas o arqueoldgicas, por lo que
parece logica su integracion dentro de la herramientas arqueométricas de
caracterizacion de estos materiales de construccion.

Dentro de las técnicas instrumentales disponibles actualmente que datan
mediante “C, se expondra la espectrometria de masas con acelerador
de particulas AMS (Accelerator Mass Spectrometry), que se vale de la
determinacion del cociente isotépico *C/*?C para el calculo de la edad.
Es el método mas moderno y que consigue medidas de mayor calidad,
empleando a su vez menos cantidad de muestra (decenas de miligramos).
Con esta metodologia es posible fechar muestras de hasta 50.000 afios
de antigiiedad, siendo un sistema de datacion totalmente afianzado en la
comunidad cientifica.

Se indicaran los componentes del mortero de cal conteniendo **C que son
susceptibles de datar, las precauciones durante la toma de muestras y los
errores intrinsecos y extrinsecos que se deben considerar en el andlisis de
los resultados.
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Este articulo ha sido aprobado tras ser evaluado por pares externos a ciegas. Se presento
inicialmente a la revista PH investigacion.
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INTRODUCCION

La adscripcién cronoldgica de elementos y estructuras arquitecténicas es uno
de los principales problemas a los que se enfrentan historiadores, arquedlo-
gos, arquitectos, restauradores, etc., sobre todo cuando estas construccio-
nes o sus restos no pueden ser analizados mediante métodos tipoldgicos,
estilisticos o datos historiograficos, que aporten algunas indicaciones rela-
tivas al periodo de su ejecucion. Por este motivo, para determinar la edad
de un edificio o de restos arqueolégicos se han ido incorporando distintas
disciplinas (ceramologia, palinologia, antracologia, carpologia, estratigrafia,
micro y macrofauna, etc.) y técnicas instrumentales (radiocarbono, dendro-
cronologia, luminiscencia TL/OSL, arqueomagnetismo, etc.) (SANJURJO-
SANCHEZ, 2016). Segun Hale, Heinemeier, Lancaster et al (2003), en
ausencia de técnicas instrumentales para determinar la edad absoluta, la
Unica opcién es apoyarse en datos historicos y marcadores arqueoldgicos,
que a menudo requieren la presencia de artefactos para ser empleados a
modo de “guia fésil".

Los morteros son materiales de construccion ampliamente utilizados con
fines constructivos en edificios, monumentos y obras de arte, y tanto por su
composicion como por su sistema de fabricacion mantienen el potencial de
ser utilizados para la datacion mediante carbono 14. Ya desde la década
de los 60 del s. XX, investigadores como Delibrias y Labeyrie (1964); Folk
y Valastro (1976); Van Strydonck, Dupas, Dauchot-Dehon et al. (1986);
Heinemeier, Jungner, Lindroos et al. (1997); Hale, Heinemeier, Lancaster
et al. (2003); Nawrocka, Michniewicz, Pawlyta et al. (2005); Marzaioli,
Lubritto, Nonni et &l. (2011); Marzaioli, Nonni, Passariello et al. (2013);
Nonni, Marzaioli, Secco et &l. (2013), entre otros, han puesto a prueba
la posibilidad de realizar dataciones radiocarbdénicas precisas, proporcio-
nando estudios con nuevas metodologias que han mejorado la exactitud
de los resultados progresivamente (RINGBOM; LINDROOS; HEINEMEIER
et &al. 2014; MARZAIOLI; NONNI; PASSARIELLO et al. 2013; NONNI,
MARZAIOLI; SECCO et al. 2013).

Quirés Castillo, Marzaioli y Lubritto (2011) indican la oportunidad de aplicar
la herramienta de datacién de morteros mediante C-14, constituyendo un
posible punto de ruptura en el actual conocimiento porque:

1. Los morteros son un tipo de materiales muy extendidos en las excavacio-
nes arqueoldgicas.

2. La datacion de morteros, en principio, representa un ancla cronolégico
imparcial para el estudio de edificios y otras estructuras fechados con ante-
rioridad indirectamente por medio de materiales organicos que se encuen-
tran, cuando estan presentes, en el contexto del sitio de estudio.
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Finalmente, a pesar de que pueden existir algunas dudas sobre la inclusion
de las técnicas de datacion dentro de lo que es propiamente la caracteriza-
cion de los morteros, se debe considerar que aportan su antigliedad/época
de fabricacioén, informacion sumamente importante para complementar las
hipotesis historiograficas o arqueoldgicas, por lo que parece l6gico su consi-
deracioén dentro de las técnicas de caracterizacion.

PRINCIPIOS DE LA DATACION MEDIANTE CARBONO 14

El método de datacién por radiocarbono o carbono-14 (**C) es un sistema
fiable y afianzado en la comunidad cientifica que se ha empleado desde las
décadas 50-60 de s. XX para conocer la edad de muestras organicas de
menos de 50.000 afios. El principio en el que se basa es la ley de decai-
miento exponencial del is6topo **C, que se genera continuamente en la
atmosfera como consecuencia del bombardeo de 4&tomos de nitrégeno por
neutrones producidos por los rayos césmicos al interaccionar con la atmos-
fera, segun la siguiente reaccion:

14 14
N+ “N-%C+p

Se llega de esta forma a un equilibrio de formacion-degradacion de *C,
isétopo que se encuentra homogéneamente mezclado con los atomos esta-
bles y no radiactivos del carbono (*2C y *3C) que estan combinados quimi-
camente con el oxigeno en forma de CO,. Posteriormente la fotosintesis
incorpora el *C en las plantas, manteniendo una proporcion *#C/*2C en éstas
igual a la atmosférica. Continuando con la cadena trofica, los animales incor-
poran a sus cuerpos por ingestién el carbono de las plantas.Tras la muerte
de los seres vivos no se incorpora nuevo *C a los tejidos, y la concentracion
del is6topo va decreciendo conforme se transforma en N por desintegra-
cion radiactiva:

i 16 - 14, 14 0
Desintegracion B *C -*N + %e + v,

La masa en *C de cualquier espécimen decrece exponencialmente a un
ritmo bien conocido: a los 5730 afios de su muerte la cantidad de *C en sus
restos se ha reducido a la mitad. Por eso, midiendo la cantidad de radiac-
tividad en una muestra o determinando la cantidad de *C que aln queda,
se puede datar el momento de la muerte del ser vivo. Esto se conoce como
"edad radiocarbénica" y se expresa en afios BP (Before Present), escala que
equivale a los afios que han pasado desde la muerte del espécimen hasta el
afio 1950 de nuestro calendario (fecha elegida por convenio y porque en la
segunda mitad del siglo XX los ensayos nucleares provocaron severas ano-

malias en las curvas de concentracion relativa de los is6topos radiactivos en  imagen 1. Formacion, incorporacion y decaimiento
A 14,
la atmosfera). del 4C | fuente DOUMA, 2008

0 4000 12000 18000
Time (years)

revista ph Instituto Andaluz del Patrimonio Histérico n® 93 febrero 2018 pp. 122-140 | INVESTIGACION



Como se ha comentado anteriormente los resultados obtenidos por esta téc-
nica se suelen expresar en afios antes del presente BP, lo que significa que
t(BP)= -t.

La edad de una muestra sin corregir vendra dada por la expresion:
t(BP)=-1/A-InN/N, o t(BP)=- g INN/N, o t(BP)=-t,log, N/N,

Donde:

N, = numero de atomos de *“C en el momento t = 0, 0 sea el momento inicial
en el que se empieza a contar el nUmero de desintegraciones,

N = ndmero de atomos restante después de que haya transcurrido un tiempo t,

A= constante de desintegracion radiactiva, la probabilidad de desintegraciéon
por unidad de tiempo,

Vida media t, = 1/A, siendo para el “Ct = 8033 afios

Periodo de semidesintegracion t,, =t  -In2, siendo para el *“C t,, = 5568
afios Libby (1955)

7000 T T T
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Imagen 2. Curva de calibracion para la curva de
datacion | fuente STUIVER; REIMER: BRAZIUNAS, -1000 ' ! ! ' ! ! !
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Imagen 3. *C atmosférico en hemisferio norte zona

1 para el periodo AD 1955-2000 | fuente HUA,

2009: 382; BARBETTI; HUA, ZOPPI et al., 2004
Una vez calculada la edad de la muestra medida en afios BP, se procede

a la obtencién de la edad cronolégica mediante la correspondiente curva
de calibracion. Comparando las concentraciones tedricas de #*C con las
de muestras de maderas de edades conocidas con dendrocronologia, se
observaron diferencias con los resultados esperados, que se debian a que
la concentracién de *C en la atmdsfera también ha variado respecto al
tiempo, por lo que puede corregirse esa estimacion de edad comparan-
dola con curvas obtenidas mediante interpolacion de datos conocidos. La
edad asi hallada se denomina "edad calibrada" y se expresa en afos Cal
BP (imagen 2).

Entre los afios 50 y 60 del s. XX la concentracion de **C se duplicé como
consecuencia de las pruebas nucleares atmosféricas, por lo que se ha defi-
nido otra curva para el periodo que va desde 1950 hasta la actualidad (ima-
gen 3).

PARAMETROS DE INTERES EN LA INTERPRETACION DE LOS
RESULTADOS DE UNA DATACION DE *C

Una vez que se han obtenido los datos a través de la medida y realizado su
posterior andlisis numérico, para una correcta interpretacion de toda la infor-
macion suministrada existe una serie relevante de parametros relativos a la
muestra (SANTOS, 2018a):
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> Edad Radiocarbono Convencional (ERC): es el dato que se obtiene a partir
de la medida y el tratamiento numérico posterior. Al expresarse siempre en
unidades BP, no indica de manera directa la edad de la muestra, por lo que
hay que llevar a cabo la calibracion, lo que nos dard edades realmente rela-
cionadas con el calendario.

Su error se expresa como + o en una distribucién gaussiana (habitual en
medidas fisicas). Por las propiedades de esta distribucién, esto quiere decir
gue con un 68% de probabilidad, la ERC real de la muestra estara entre X-a
< ERC < X+0, y con un 95%, la ERC real de la muestra estara entre X-20
< ERC < X+20. Es decir, cuanto mas ampliamos el rango sobre el valor de
ERC obtenido, es mas probable que el valor verdadero esté dentro de ese
rango. Habitualmente se toma el caso de 20.

Por convenio, todas las muestras que den valores menores a 200 BP se con-
sideran modernas, debido a que por la forma de la curva de calibracién, no
es posible asignarle una edad posteriormente. De forma practica nos indica
que las muestras que realmente tengan menos de 300 afios aproximada-
mente no son buenas candidatas a la datacion por *C.

> pM: es un parametro previo al calculo de la ERC y es, por tanto, equiva-
lente. Simplemente, es una forma de expresar la cantidad de radiocarbono
en tanto por ciento, siendo el 100% el correspondiente al afio 1950. Es espe-
cialmente (til en muestras en las que no se pretende directamente la data-
cion, sino que se trata de blancos (que tendran pM muy cercano a cero) o de
muestras patrén, en las que no interesa la edad, sino su concentracion de
radiocarbono. En concreto, en estos casos, no es raro que pM sea mayor
que 100%. Asimismo, en muestras recientes afectadas por el pulso de *C
generado en las pruebas nucleares de mediados del s. XX, son normales
valores de hasta 170%.

> O3C: parametro de gran importancia para realizar una de las correcciones
habituales en el calculo de la ERC. Se mide en %o con respecto a un patron
y es una caracteristica del material. Es indicativo de que no todos los mate-
riales organicos tienen la misma composicion isotépica, es decir, la relacion
entre los isétopos del carbono, *2C, 3C y *C, no es constante en la natura-
leza. Por ejemplo, valores tipicos de madera son c*C~-25%., mientras que
muestras marinas pueden mostrar valores del orden de g*C~+1%o.

Ejemplo de gréafica y valores de calibracién
En el recuadro con la calibracion y en la grafica se haya la informacién mas
relevante, estando ambos estan intimamente relacionados. En el primero

encontramos el resultado de transformar la edad de radiocarbono con-
vencional (ERC) a la edad de calendario, son rangos de fechas a los que
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puede pertenecer la muestra y se representan junto a la probabilidad de
pertenencia.

Ejemplo
Edad de Radiocarbono convencional 565 + 45 BP

Con un 68% de probabilidad, la ERC real de la muestra esté entre 610 y 520
BP, y con un 95% de probabilidad entre 655y 475 BP.

Calibracién 1o (68% probabilidad): (1316 AD:1355 AD) 0.565533

(Comienzo: fin) Area relativa (1389 AD:1418 AD) 0.434467

Calibracion 20 (95% probabilidad): (1298 AD:1371 AD) 0.569285

(Comienzo: fin) Area relativa (1379 AD:1433 AD) 0.430715

La distribucién gaussiana de la ERC se representa en el eje vertical, y se
pueden observar los rangos de 10 y +20 (lineas paralelas y simétricas res-
pecto al centro de la gaussiana. El proceso de calibracién consiste basica-
mente en cruzar esta distribucién con la curva de calibraciéon y proyectar
estos cortes en el eje horizontal. De este modo, obtenemos en el eje hori-
zontal, en escala de calendario, los diferentes rangos con su probabilidad.
Dado que la calibracion la podemos hacer tomando o 0 20 en la ERC, tene-
mos dos conjuntos. Como esta indicado, tomar el resultado de 2o nos da
un 95% de probabilidad. Asi, en el ejemplo que nos ocupa, si tomamos el
caso 2g, tendremos un primer rango, 1298-1371 AD, con una probabilidad
de 56.9285%, y un segundo rango de 1379-1433 AD con un 43.0715% de
probabilidad (imagen 4).

En este caso tenemos dos rangos con una probabilidad muy similar entre si,
aunque esto no tiene por qué ser siempre asi, en ocasiones puede haber un
unico rango posible, y en otras puede haber mdltiples rangos con diferentes
probabilidades. La decision ultima de cual de los rangos es el mas adecuado
s6lo puede hacerse basandonos en otros datos de medidas, o en evidencias
historicas que nos permitan eliminar alguno de los rangos.

La forma de la curva de calibracién (imagenes 2 y 4) va modificandose a lo
largo de los siglos, pudiendo ser casi vertical con mucha pendiente, casi hori-
zontal, con picos, etc., lo que va a condicionar el nimero de rangos de edad
calibrada que se forman por interpolacién, su amplitud y probabilidad.
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Imagen 4. ERC vs. edad calibrada para el ejemplo 2
| fuente SANTOS AREVALO, 2018a

Radiocarbon Age vs. Calibrated Age
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Este es uno de los principales errores intrinsecos de esta técnica de datacion
y que deriva de que la concentracién de *C en la atmésfera no es constante
a lo largo del tiempo, variando en funcién de los cambios naturales produ-
cidos en la intensidad de la radiacion cosmica, existencia de reservorios de
materia organica en los océanos que modifican el flujo del carbono en fun-
cion del clima terrestre, o de procesos antrdpicos, como la emisién de gran-
des cantidades de CO, como consecuencia de la actividad industrial desde
el principio de la revolucion industrial en el siglo XVIII hasta los afios 50 del
siglo XX, que hicieron que la concentracion de *C disminuyera como con-
secuencia de la emision y la quema de grandes cantidades de combustibles
fosiles (efecto Suess).

Como ejemplos de errores intrinsecos derivados de la forma de la curva
podemos citar el periodo que va del siglo XVIII al siglo XX que es bastante
horizontal y genera intervalos amplios de datacion con poca resolucion, y las
dataciones a partir del afio 1960 que generan siempre dos intervalos de pro-
babilidad (imagen 3).
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TECNICAS INSTRUMENTALES PARA LA DATACION

Hoy en dia se emplean tres técnicas instrumentales para medir el contenido
de *C en una muestra; las dos primeras son radiométricas, ya que miden la
radiacion emitida al desintegrarse el is6topo, mientras que la tercera se basa
en la separacién de los is6topos de carbono:

1. Contador proporcional de gas. Es la técnica originalmente desarrollada
por Libby (1955) consistente en un detector de particulas ionizantes fuer-
temente blindado para evitar la radiacion natural, que mide el numero de
desintegraciones producidas en una muestra que se ha transformado en
CO,. Sus inconvenientes consisten en que con la baja actividad del *C y su
pequefisima concentracion en la muestra, los contadores so6lo son capaces
de detectar un nimero muy bajo de desintegraciones por segundo y mol, por
lo que es necesario un tiempo muy largo de medicién asi como muestras
mas grandes (sobre 1 kg).

2. Contador de centelleo liquido. En esta técnica, muy extendida en los
afios sesenta del siglo XX, la muestra se disuelve en benceno afiadiendo
un liquido que centellea al producirse una desintegracion, teniendo un rendi-
miento mayor que los proporcionales de gas. Las desventajas son que conti-
ndan afectados por el problema de la baja actividad del **C y de la radiacion
ambiental.

3. Espectrometria de masas con acelerador (AMS). Es la técnica mas moderna,
en ella la muestra previamente grafitizada se ioniza e introduce en un acelera-
dor de particulas. El haz resultante es desviado por fuertes campos magnéti-
cos y considerando que cada is6topo de carbono (*C, **C, *2C) tiene diferente
masa, el angulo de deflexién es ligeramente diferente para cada uno, siendo
posible medir sus concentraciones relativas, determinando el coeficiente iso-
topico #C/*2C que suele estar entre 10?2 y 10°. No depende de la actividad
de la muestra y es insensible a la radiactividad natural, por lo que se pueden
conseguir medidas de mayor calidad, ademas disminuye la cantidad de mues-
tra necesaria (decenas de miligramos) y el tiempo de medida (tipicamente 45
minutos). Los isétopos que habitualmente se determinan mediante AMS son,
entre otros, °Be, C, %A, %Cl, “1Ca, 1*°| e is6topos de Pu.

En la actualidad se han desarrollado aceleradores dedicados exclusiva-
mente a datacion por **C denominados MICADAS (Mini radioCarbon Dating
System) fabricado en el ETH (Swiss Federal Institute of Technology Zurich),
por su Laboratorio de Fisica de Haces de lones. Estos sistemas son extrema-
damente reducidos en tamafio y complejidad en relacion con el acelerador
Tandetron de 1 MV, utilizan rangos de energias mas bajos para radiocar-
bono, en torno a 200 kV, con el consiguiente empleo de sistemas mas com-
pactos para ello. Como conclusion, el uso de estos nuevos aceleradores
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Cantidad de muestra necesaria para la datacion
mediante AMS | fuente SANTOS AREVALO, 2018b

permitird el empleo de instrumentacion mas reducida de tamafio, barata y
simple para AMS.

Tratamientos para la preparacién de las muestras

Para poder realizar con garantias una datacién por **C es necesario asegu-
rar en todo momento que las muestras a analizar no son contaminadas por
carbono externo, ya que esto podria modificar sensiblemente los resultados.
Para ello es conveniente seguir en la medida de lo posible unas sencillas
pautas que se detallan a continuacién (SANTOS, 2018b):

> La muestra debe mantenerse alejada del polvo, papel u otros materiales
modernos que pudieran adherirse (no es aconsejable envolver la muestra
directamente en papel).

> La manipulacién de las muestras puede hacerse con normalidad, siguiendo
las normas de higiene basicas en la manipulacién de material cientifico. Es
aconsejable, aunque no imprescindible, usar guantes.

> Guardar las muestras en bolsas nuevas y limpias de plastico con auto-
cierre (bolsas zip) o en viales nuevosy limpios de vidrio o plastico. También
puede utilizarse papel de aluminio.

> Al empaquetar las muestras en viales o bolsas, asegurarse de que no se
romperan en el transporte, utilizando plastico de embalaje (plastico de bur-
bujas) o similar.

> En la siguente tabla se detalla la cantidad minima de muestra recomen-
dada de material seco segun la matriz (no es aconsejable cefiirse al minimo
requerido). Las cantidades indicadas son aproximadas para obtener alrede-
dor de 1 mg de C en el punto final de la preparacion.

Tipo de muestra Cantidad (en miligramos)
Madera 30

Carbon vegetal 20

Textil, cuero, papel 30

Microfésiles (plantas, tejido animal) | 20

Turba, sedimentos, suelos variable

Muestras de carbonato 20

Conchas, corales 50

Foraminiferas 20

Huesos 1-2 gramos
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Muestras de madera, carbon vegetal, semillas, textil, papel, cuero

La primera etapa en el laboratorio es la limpieza AAA con disoluciones de
HCI, NaOH, y neutralizando con agua destilada, y que tiene por objetivo
eliminar los restos de carbonatos y &cidos organicos (humicos, fulvicos,
etc.). Posteriormente se procede a su combustion en un analizador ele-
mental, transformandose en didxido de carbono CO,, gas que se somete
a un proceso de grafitizacion segun la siguiente reaccion catalizada por el
Fe a 580 °C:

CO,+2H, -~ C+2H,0

El grafito depositado sobre el hierro se prensa en una pastilla que esta ya
lista para la medida en el AMS.

Muestras de carbonatos, moluscos, caracoles

Este tipo de muestras, compuestas fundamentalmente por CaCO,, se puri-
fican con un lavado rapido con acido clohidrico, después se atacan con una
disolucion de acido fosforico al 80%. EI CO, continta el proceso de grafitiza-
cion descrito anteriormente.

Muestras de huesos

En este caso se realiza en primer lugar un ataque con acido clorhidrico que
disuelve la fraccion mineral y permite que se puedan separar las proteinas
presentes en el hueso, de las que se purifica el colageno, proteina que se
combustiona para transformar en CO,, que continta el proceso de grafitiza-
cion descrito anteriormente.

COMPONENTES SUSCEPTIBLES DE DATACION EN LOS MORTEROS
DE CAL

Las definiciones actuales de morteros nos indican que son materiales de
construccion compuestos de uno o varios conglomerantes inorganicos, ari-
dos de didmetro inferior a 4 mm, pudiendo incorporar aditivos y adiciones
(UNE-EN 998-1:10 y UNE-EN 998-2:12). Para los morteros histéricos puede
haber ciertas anomalias, sus componentes habituales son:

> Conglomerantes: cal aérea, cal hidraulica, yeso y barro (arcillas).

> Aridos de tamafio y naturaleza variable: silicea (cuarzo), silicatada (feldes-
patos, micas, arcillas), carbonatados (calizas, marmoles, dolomias...), etc.

> Adiciones: puzolanicas, ceramicas, pigmentos, fibras vegetales, etc.

> Inertes: carbon vegetal, madera, semillas, huesos, conchas y moluscos, etc.
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De estos componentes son susceptibles de datacion mediante *C todos
aquellos que contengan carbono de naturaleza orgéanica (fibras de origen
vegetal, madera, huesos, carb6n vegetal, semillas, etc.) o de carbono inor-
ganico en forma de carbonatos que no tengan un origen geoldgico (cal car-
bonatada, moluscos, caracoles, etc.). Las rocas carbonatadas de origen
geoldgico, tanto sedimentario (calizas y dolomias) como metamoérfico (mar-
moles) tienen antigliedades muy superiores a los 50.000 afios, por lo tanto
carecen de *C al haberse desintegrado en su totalidad, son por tanto fuen-
tes de 2C o carbono muerto (death carbon DC) que conducen a incertidum-
bres por sobreestimacién de la edad.

Los morteros con adiciones hidraulicas (vidrios inorganicos) también se
han datado pero con muchas complicaciones y con una baja tasa de éxito
(RINGBOM; HALE; HEINEMEIER et al., 2006; RINGBOM; HEINEMEIER;
LINDROOS et &l., 2011; HODGINS; LINDROOS; RINGBOM et al., 2011,
LINDROOS; HEINEMEIER; RINGBOM et al., 2011), aunque se han abierto
nuevas perspectivas con las investigaciones de Michalska y Czernik (2015).

Cal carbonatada

Los morteros de cal (imagenes 6a y 6b) durante su proceso de carbonata-
cion absorben CO, atmosfeérico, incorporando el **C presente en la atmos-
fera, registrando por tanto el tiempo de construccién de un elemento en una
matriz de CaCO, secundario de origen antropogénico (VAN STRYDONCK;
DUPAS; DAUCHOT-DEHON et al., 1986) (imagen 5). Aunque el proceso
de carbonatacion es lento, ocurre dentro de periodos temporales asumibles
dentro del error de la técnica de datacion.

Segun Quirds Castillo, Marzaioli, Lubritto et al., 2011 et al. (2011), la eviden-
cia cientifica indica que existe una serie de incertidumbres atribuibles mayo-
ritariamente a la produccién de mortero de cal y a los procesos de exposicion
ambiental:

1. Residuos de calizas (restos de la calcinacion) que pueden tener su origen
en laincompleta coccién (carbonato primario) durante la produccion de cal viva

(Ca0), afladiendo DC (sin *C) conduciendo a sobreestimaciones de edad;

2. arenas calcareas que generan un efecto de envejecimiento similar al resi-
duo de C muerto del carbonato primario;

3. aridos de cualquier tipo de material: ladrillos reutilizados, marmol, restos
de piedras; y

4. agua circulante que contiene CO, disuelto y puede causar un deposito
suplementario (carbonatos terciarios) en el mortero o un intercambio en
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Imagen 5. El mortero de cal absorbe diéxido

i [P ; _de carbono de la atmésfera, lo que lo hace
iones carbonato. Este efecto puede resultar en envejecimiento o en rejuve potencialmente adecuado para la datacion mediante

necimiento de la edad. 1C | fuente HALE; HEINEMEIER; LANCASTER et
al., 2003: 132

El error de la presencia de carbonato primario (geolégico) depende logica-

mente de su cantidad, asi un 1% de ese C introduce una diferencia (en

muestras de menos de 10.000 afios) de 80 afios, un 2% introduce 160 afios,

un 5% introduce casi 400 afios, y asi mas o menos lineal. Con 1% de C

muerto, una muestra de 1000 afios pareceria de 1080, una de 2000, de

2080, y una de 10000 pareceria de 10080.

Para solucionar el problema de la contaminacion del carbonato geolégico,
principalmente procedente del arido o de la cal incompletamente cocida, se
ha desarrollado dos lineas metodolégicas:

1. Una, desarrollada inicialmente por Folk y Valastro (1976), consiste béasica-
mente en la trituracion y tamizado del mortero para eliminar el arido inerte,
pretratamiento de hidrdlisis acida para desprender el CO, y separacion de la
primera fraccién menos contaminada por carbonato geolégico, ya que la cal
carbonatada conglomerante de origen antropogénico esta formada por gra-
nos irregulares y pobremente cristalinos que se disuelven méas rapidamente.
Trabajos posteriores han testado y refinado dicha metodologia modificando
las fracciones granulométricas del tamizado, el tratamiento de hidrdlisis
acida, y las fracciones gaseosas separadas y ensayadas, tipicamente de 2
a 5 (HEINEMEIER; JUNGNER; LINDROOS et al., 1997; RINGBOM; HALE;
HEINEMEIER et al., 2006; RINGBOM; LINDROOS; HEINEMEIER et al.,
2014; LINDROOS; ORSEL; HEINEMEIER et &l., 2014).

2. En el afio 2011, el Centre for Isotopic Research on Cultural and
Environmental heritage (CIRCE) en lItalia desarroll6 un procedimiento
de purificacibn denominado “CryoSoniC: Cryobraking, Sonication,
Centrifugation” (criofragmentacion, sonicacién y centrifugacion) con el obje-
tivo de disminuir la concentraciéon de DC procedente del arido o cal mal
cocida (MARZAIOLI; LUBRITTO; NONNI et &l., 2011; MARZAIOLI; NONNI;
PASSARIELLO et al., 2013) con resultados satisfactorios y validado por
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Imagen 6. a) Nodulos de cal carbonatada, b)
Conglomerante de cal carbonatada, ¢) Fragmentos
de carbon vegetal | fotos Javier Alejandre

otros investigadores (QUIROS CASTILLO; MARZAIOLI; LUBRITTO et &l.,
2011). Carmine, Caroselli, Lugli et al. (2015) proponen nuevas mejoras
del procedimiento consistentes en la division en dos etapas del proceso
de sonicacion (Cryo2SoniC) para mejorar la eliminacion del C exégeno al
mortero.

Carbén vegetal

El carbdn vegetal en los morteros puede tener dos origenes: el proceso de
coccion de la cal en hornos artesanales que queman lefia, y la incorpora-
cion de cenizas y restos inquemados de hogueras realizadas por albafiiles
en la obra. Es frecuente encontrar fragmentos de carb6n embebidos en mor-
teros y tapiales (imagenes 6¢ y 6d), siendo facilmente reconocibles por su
color negro y porque tiznan. Puede ser un buen componente susceptible de
datacion tal y como se indica en los trabajos de Berger (1992); Heinemeier,
Jungner, Lindroos et al. (1997); Gallo; Fieni; Martini et al. (2000); Marzaioli,
Nonni, Passariello et al. (2013); Al-Bashaireh (2015); Michalska y Czernik
(2015); y Sanjurjo-Sanchez (2016), una vez sea convenientemente tratado,
aunque su empleo puede conducir a sobreestimaciones (TUBBS; KINDER,
1990): que no sea coetaneo con el proceso de fabricacion del mortero y que
proceda de especies vegetales de lento desarrollo vegetativo (anillos centra-
les de olivos, encinas, pinos, etc.) (RINGBOM; HALE; HEINEMEIER et &l.,
2006).

Madera

Su presencia en morteros puede tener multiples origenes: agujas emplea-
das en los procesos de encofrado (tapiales), cufias insertadas en las fabri-
cas, restos de marcos de puertas y ventanas, etc. Se trata de unos de los
materiales de construccion de naturaleza organica mas empleados en las
dataciones mediante C (SANJURJO-SANCHEZ, 2016), aunque su empleo
puede conllevar dos tipos de sobreestimacion: que no sea coeténea con el
proceso de fabricacion del mortero y que proceda de especies vegetales de
lento desarrollo vegetativo.
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Fibras vegetales

La adicion de fibras vegetales (paja, barcia) en los morteros para mejorar
propiedades (resistencia a flexion, fisuracion) ha sido frecuente desde tiem-
pos histéricos. Si estan presentes en el mortero (imagen 6e) son componen-
tes muy Utiles ya que proceden de especies vegetales de corto desarrollo
vegetativo y suelen ser coetaneas al proceso de fabricacién por su escasa
durabilidad.

Caracoles (terrestres). Conchas de moluscos (marinos)

Estos elementos pueden dar origen tanto a la cal conglomerante como for-
mar parte de la arena empleada en la confeccién del mortero. En el primer
caso, existen trabajos que indican que si la coccién de las conchas es ade-
cuada para que no quede restos de carbono muerto, son adecuadas para la
datacion (Lindroos et &l., 2014). En la segunda situacion, ademas de la incer-
tidumbre de la coetaneidad (los exoesqueletos suelen ser muy duraderos
una vez que ha muerto el ser vivo), hay que considerar otros efectos como
la incorporacién de carbonato geolégico (carbono muerto 2C) del ambiente
(sobreestimacion de edad) y el efecto reservorio marino (las fechas radiocar-
bénicas de un organismo terrestre y marino de edad equivalente tienen una
diferencia de cerca de 400 afios de radiocarbono).

CONCLUSIONES

La revision bliblografica realizada indica que la metodologia de datacién
mediante *C es aplicable a los morteros de cal, siendo dos los posibles ori-
genes de este is6topo en estos materiales de construccion: los componen-
tes que contienen carbono de naturaleza organica (fibras de origen vegetal,
madera, huesos, carb6n vegetal, etc.) y los que contienen en carbono inor-
ganico en forma de carbonatos (cal carbonatada, moluscos, caracoles,
etc.). El empleo de la técnica mas moderna, la espectrometria de masas
con acelerador (AMS) y los aceleradores dedicados exclusivamente a data-
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cion por **C denominados MICADAS (Mini radioCarbon Dating System) per-
miten obtener resultados con muestras del orden de decenas de miligramos.

Los errores principales que se pueden producir y que hay que considerar
cuando se realiza la datacién de morteros mediante *C pueden ser de natu-
raleza intrinseca y extrinseca. Dentro de los primeros esta la forma de la
curva de calibracién, que va modificAndose a lo largo de los siglos debido a
gue la concentracion de “C en la atmdsfera no ha sido constante a lo largo
del tiempo, lo que va a condicionar el nimero de rangos de edad calibrada
que se forman por interpolacion, su amplitud y probabilidad. Respecto a los
extrinsecos, en los morteros destaca la presencia de aridos carbonatados
de origen geolégico, con antigiiedades muy superiores a los 50.000 afios y
sin contenido en *C por haberse desintegrado en su totalidad, constituyendo
la principal interferencia por su aporte de 2C o DC, pero se han desarro-
llado procedimientos para disminuir su concentracion y por tanto su interfe-
rencia, consiguiéndose resultados satisfactorios. También y dentro de este
segundo grupo de errores, hay que indicar que componentes datables como
el carbon, madera, huesos, etc. pueden conducir a dos sobreestimaciones
de edad: que no sean coetdneos con el proceso de fabricacion del mortero
al proceder de una reutilizacion, y que tengan su origen en especies vegeta-
les de lento desarrollo vegetativo.
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