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Glosario

= Caracterizar: Determinar los atributos peculiares de alguien o algo, de modo que clara-
mente se distinga de los demas.

n Elite: Minoria selecta o rectora.

= Espectro: Distribucion de la intensidad de una radiacién en funcién de una magnitud ca-
racteristica, como la longitud de onda, la energia, la frecuencia o la masa.

= Fase: Cada una de las partes homogéneas fisicamente separables en un sistema formado
por uno o varios componentes.

= Foton: Cada una de las particulas que constituyen la luz y, en general, la radiacion elec-
tromagnética en aquellos fendmenos en que se manifiesta su naturaleza corpuscular.

= Micrografia: Descripcion de objetos vistos con el microscopio.
= Morfolégica: Perteneciente o relativo a la morfologia (estudio de la forma).

= Nariguera: Pendiente que se ponen algunos indios en la ternilla que divide las dos venta-
nas de la nariz.

= Orejeras: Rodaja que se metian los indios en un agujero abierto en la parte inferior de la
oreja.

= Ornamentos: Ciertas piezas que se ponen para acompaiar a las obras principales.
= Ornitomorfo: Con forma de ave.

= Osamenta: Esqueleto del hombre y de los animales. Conjunto de los huesos sueltos del
esqueleto.

= Patina: Especie de barniz duro, de color aceitunado y reluciente, que por la accién de la
humedad se forma en los objetos antiguos de bronce. En este caso se refiere a la corrosion
que apareci sobre las piezas originales, ocurrido por la accién de la humedad y el tiempo.

= Patologia: Parte de la medicina que estudia las enfermedades. Conjunto de sintomas de
una enfermedad.



Glosario XIV

= Porras: Instrumento o arma alargada, usada como maza, especialmente por algunos cuer-
pos encargados de vigilancia, trifico, etc.

= Rescaldar: Escaldar de nuevo. Abrasar con fuego algo, poniéndolo muy rojo y encendido,
como el hierro.

= Sarcofago: Sepulcro (obra para dar sepultura a un cadaver).
= Sesgado: Desviado, tendencioso.

= Tenacidad: Cualidad de tenaz. Que opone mucha resistencia a romperse o deformarse.



Siglas y Acronimos

= CONCYTEC: Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia.
= CNR: Consiglio Nazionale della Richerca - Consejo Nacional de Investigacion.
= DRX: Difraccién de Rayos-X.

= EDS: Energy-dispersive X-ray Spectroscopy (Espectro de energia discpersiva de rayos-

X).
= FRX: Fluorescencia de Rayos-X.
= ISMN: Istitutto per lo Studio dei Materiali Nanostrutturati.
= MO: Microscopio Optico.
= MVC: Movimiento de Vida Cristiana.
= SEM: Scanning Electron Microscopy (Microscopio Electronico de Barrido).

= UNMSM: Universidad Nacional Mayor de San Marcos.
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Introduccion

El Pert es un pais rico en restos arqueoldgicos incaicos y en culturas desarrolladas anteriores
a los incas. Las ceramicas, manufacturas metalicas, restos humanos, etc. de aquellas civilizacio-
nes, que son encontradas en todo el territorio peruano, son parte nuestro patrimonio cultural.

Los museos son los responsables de restaurar y preservar nuestro patrimonio, para que las
generaciones futuras sean capaces de conocer y reconocer las ideas, creencias, forma de vida
y evolucién de los antiguos peruanos y de esta manera puedan valorar la importante riqueza
cultural de la que proceden. Museos de gran prestigio, como el Musée du Louvre de Paris y el
Brithish Museum en Londres, tienen laboratorios y cientificos especializados, que se encargan
del estudio con métodos fisicos y quimicos de las piezas y muestras, con la finalidad de analizar
y asi conservarlas.

Un grupo de investigadores peruanos dirigidos por el doctor Angel Bustamante, profesor de
la Facultad de Ciencias Fisicas de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos (UNMSM); y
con la colaboracién del doctor Roberto Cesareo, profesor de la Universidad de Sassari en Italia;
iniciaron en el afio 2007 el estudio de manufacturas metdlicas doradas precolombinas en el museo
Tumbas Reales del Sefior de Sipan en Lambayeque.

Los primeros resultados mostraron la presencia de cobre en las piezas; asi mismo, se en-
contré recubrimientos de oro que di6 evidencia de la gran habilidad y destreza de los orfebres
mochicas. De dichos estudios se logré publicar el articulo: “ Pre-columbian alloy from the royal
tombs of Sipdn; energy dispersive x-ray fluorescence analysis with a portable equipment “[[1);
ademads, se presentaron los resultados en congresos nacionales e internacionales.

En el afio 2009, el Consejo Nacional de Ciencia y Tecnologia (CONCYTEC) apoyo¢ la in-
vestigacion, por medio del proyecto bilateral Peru-Italia “Andlisis de la manufactura metdlica
precolombina del Perd, con particular referencia a objetos de oro y revestidos con oro”. Se
realizé estudios con diversas técnicas y un grupo cientifico mas amplio; se abarcé las cultu-
ras precolombinas desarrolladas en la costa norte y por ende se ha trabajado con mas museos,
entre los cuales se encuentra el Museo de Sitio Huaca Rajada - Sipén, del cual proceden los
fragmentos para el desarrollo de esta tesis.

Para el desarrollo de la presente tesis se ha requerido del uso de las técnicas microscopia
optica (MO), microscopia electronica (SEM-EDS), fluorescencia de rayos-X (FRX) y difraccion
de rayos-x (DRX). Estudios de este tipo han sido realizados por Heather Lechtman, referidos
a fagmentos de la cultura mochica encontrados en Loma Negra; asi como también, el estudio
realizado por la arquedloga L. Vetter, en piezas de la cultura Sican; de este modo, el estudio de
las manufacturas metélicas precolombinas ha causado gran interés, por la evolucién que presenta
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en sus técnicas de manufactura y decoracion.



Capitulo 1

Contexto Historico

La cultura Mochica se desarrolld entre los afios 0 - 900 d.C.; se ubico en la costa norte del
Perd, en la cuenca del rio Chancay, region Lambayeque (Fig. [I.T)). Este valle es uno de los mas
extensos y ricos; aqui se puede encontrar vestigios de un largo y complejo proceso historico,
desde el arcaico hasta la ocupacion inca, tales como Ventarrén, Collud, Cerro Combo, Saltur,
Sipan, Patapo, Pampagrande, Pachérrez y otros.

Sin embargo, Sipdn es el complejo arqueoldgico mas conocido e interesante investigado entre
los afios del 1987 y 2000. Se conforma principalmente por los restos de dos monumentales
construcciones de adobe en forma de pirdmides truncas, que son antecedidas por una plataforma
baja de tres niveles aparentando ser cerros de barro que se alinean de oeste a este [8].

En este complejo arqueoldgico se han podido encontrar, hasta el momento, 16 tumbas de
personajes de élite mochica, guerreros, sacerdotes y nobles de los periodos Moche Temprano (0
- 300 d.C) y Moche Medio (300 - 700 d.C), figura|1.2

Los moches fueron un pueblo con una organizacion politica-religiosa bien constituida; pueblo
de guerreros, ceramistas, metalurgistas, pescadores y agricultores. En la metalurgia trabajaron
aleaciones binarias del tipo cobre - oro, cobre - arsénico, etc.; asi como, aleaciones terciarias de
cobre - oro - plata; se puede destacar las aleaciones de cobre arsenical y tumbaga. Desarrollaron
diversas técnicas de manufactura y técnicas decorativas, que fueron empleadas en los vestidos y
ornamentos encontrados con cada personaje.

1.1. Tumba 14: Sacerdote Guerrero

La tumba designada como la ndmero 14 fue encontrada en mayo del 2007, luego de un
periodo de paralizacion de las excavaciones. Se encuentra ubicada en el piso nimero 4 de la
plataforma funeraria. El personaje fue hallado en un sarcéfago de madera con amarraderas de
cobre que evidencian la relevancia del personaje; se estima que corresponde al periodo Moche
Medio (300 - 700 d.C).

La osamenta completa del personaje fue encontrada en un delicado estado de conservacion,
por ello se requiri6 el apoyo de Melissa Lund Valle, arquedloga especializada en el andlisis de
restos humanos, quien, a su opinion, el cuerpo hallado en esta tumba pertenecia a un individuo de
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Figura 1.1: Mapa del territorio ocupado por los moches.

sexo masculino de 30 a 40 afos de edad, con una estatura aproximada de 164 cm., no se detecto
ninguna evidencia de enfermedad o patologia como causa de muerte.

En el ajuar funerario se encontrd imagenes de culto, ornamentos y artefactos vinculados a
ofrendas y sacrificios como las copas de pedestal y el cetro-cuchillo entre otros objetos. Las
prendas y tocados son ricos en simbolismos religiosos relacionados con el agua (cetro de life,
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Figura 1.2: Reconstruccion de las fases arquitectonicas de la plataforma funeraria de Huaca
Rajada-Sipéan

tocado con apéndices similares a tenticulos de pulpo), la tierra (cabezas de felinos) y el aire
(mascara de buiho). Por otro lado se encontré una considerable cantidad de armas de combate,
como forros metalicos de porras desarmadas, grandes discos de cobre, partes de armaduras y
lanzas. Destacando dos porras, la primera sobre-dimensionada que constituye el mas explicito
simbolo militar del personaje (porra con grandes lentejuelas) y la segunda con pequeiias cruces
caladas que corresponderia a un objeto sonoro [4]. En la figura se puede apreciar la recons-
truccion virtual del sarc6fago encontrado en la tumba 14, en donde se observa la ubicacion de los
ornamentos encontrados.Todos estos elementos son suficientes para denominar a este personaje
como “sacerdote-guerrero”, personaje de élite que ejercia funciones politicas-religiosas dentro
de la sociedad Moche, cuya apariencia seria como la presentada en la figura|l.4
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Figura 1.3: Reconstruccion de la tumba nimero 14

Las vestiduras y ornamentos de este personaje lo identifican como el personaje “D”de la
“Ceremonia del Sacrificio”, disefio encontrado en una vasija Moche [J5]. Personajes de los que
se pensod, en un inicio, representaban divinidades en las que crefan. Sin embargo, al continuar
con las excavaciones en la costa norte del pais, se pudo identificar los cuatro personajes de €élite
Mochica de esta escena, seglin las vestimentas y artefactos encontrados en sus tumbas. En la
figura|l.5|se puede apreciar el dibujo estilo linea fina de la “Ceremonia del Sacrificio”, dibujado
por Donna MsClelland. Este dibujo ha sido trabajado por Christopher Donnan y la vasija se
encuentra actualmente en el Staatliches Museum fiir Volkerkunde, Munich.

El fragmento metdlico a caracterizar, corresponde a uno de los colgantes de forma triangular
del vestido del denominado Sacerdote-Guerrero. En la figura[I.6|se puede apreciar la vestimenta
completa aln sin pasar por los procesos de limpieza y restauracion respectivos; la descripcion
arqueoldgica del fragmento dada por el propio museo de sitio Huaca Rajada se encuentra en la

tabla[T.1l
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Figura 1.4: Réplica a tamafio natural del sacerdote guerrero que se encuentra en el Museo de
Sitio Huaca Rajada-Sipén.

Figura 1.5: Dibujo estilo linea fina de la “Ceremonia del Sacrificio”.
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Figura 1.6: Fotografia del vestido del sacerdote-guerrero.

Muestra: Fragmento de Cobre Dorado (Cu:59)
Edad de produccion: Moche Medio (300-600 d.C.)
Civilizacion: Mochica
Lugar de hallazgo: Plataforma funeraria:
Complejo arqueolégico Huaca Rajada - Sipan
Contexto: Tumba 14
Objeto: Colgante de vestido

Descripcion y funcion:

Placas de forma de tridngulo invertido (cuya medida es de 24 cm.),
adosadas al final de la vestimenta del personaje; las que a su vez
terminan en ganchos que sujetan lentejuelas.

Cuadro 1.1: Descripcién arqueoldgica de la muestra 14.

1.2. Tumba 15: Joven Guerrero

Entre los meses de agosto de 1998 y noviembre de 1999, se obtuvo indicios de la existencia de
la tumba nimero 15 en un sector de mayor profundidad en la zona sur de la plataforma funeraria,
escavandose solo hasta identificar el tercer piso negativo, lo cual por problemas econémicos se
paralizaron los trabajos. Es en junio del afio 2009, cuando se retoma los trabajos de excavacion
en la plataforma funeraria, donde es develando el entierro signado con el ntimero 15.

Luego de planificar la excavacion desde el piso 01 hasta el -03, se retiro el relleno que durante
afios cubrif esta tumba, relleno que contamind la muestra de tierra original de la tumba, por lo
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cual no se tiene un andlisis del mismo. La tumba revel6 el entierro de un guerrero, denominado
asi por la presencia, a la altura de la pelvis, de una punta de lanza y sobre la mano izquierda un
escudo circular recubierto con pequeias placas de cobre dorado, es importante recordar que los
arquedlogos son quienes en un primer momento identifican las aleaciones y composicion de las
piezas por el estado en que son encontradas.

Figura 1.7: Reconstruccion de la tumba 15.

Segtn los andlisis osteoldgico realizados por el antropélogo fisico Mario Millones, se conoce
que la edad del personaje al momento de su muerte era de 21 afios, con una estatura de 1.65
metros y condiciodn fisica fuerte, no se ha detectado evidencias de enfermedad o patologia como
posible causa de muerte. Asi; se ha nombrado a la tumba 15 como la del joven guerrero.

En esta tumba se registré una corona semilunar, aparentemente de cobre dorado que cubria
el rostro del personaje, con representacion de biho con las alas despegadas y con incrustaciones
de concha en los ojos; también se encontrd cuatro narigueras y cuarenta cascabeles de cobre
dorado. En cuanto a otros emblemas de poder dentro de la sociedad Mochica se identificé un
par de orejeras con lentejuelas, en cuanto a la ceramica se ha registrado dos botellas escultdricas
de representacion ornitomorfa (buho), y otro tipo de vasijas. Adicional a ello, el joven guerrero
posee un pectoral y dos brazaletes de cuentas de conchas, que son piezas caracteristicas con-
feccionadas para personajes de la nobleza de la sociedad mochica. La figura [I.7] presenta la
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Figura 1.8: Fotografia de la corona semilunar con cabeza de btiho.

reconstruccion tridimensional de la tumba 15, denominada: “tumba del joven guerrero” [9].Este
entierro se encuentra en el periodo Moche Temprano, correspondiente a los afios 0 - 300 d.C,
tumba del periodo fundacional Moche [20].

Muestra: Fragmento de cobre (M:01A )

Edad de produccion: Moche Temprano (0-300 d.C.)

Civilizacion: Mochica

Lugar de hallazgo: Plataforma funeraria:
Complejo arqueoldgico Huaca Rajada - Sipan

Contexto: Tumba 15

Objeto: Corona de biho

Descripcion y funcion: Objeto de silueta semilunar en la parte superior y silueta de ave
(buho) con las alas desplegadas en la parte media e inferior. La
cabeza del animal es de forma semi escultdrica y se encuentra
sujeta a la diadema con grapas. Tiene aplicaciones de nacar en
los ojos y lentejuelas en el cuerpo y alas, de estas dltimas
penden ldminas alargadas a manera de plumas.

Cuadro 1.2: Descripcién arqueoldgica de la muestra 15.

El fragmento metalico a caracterizar. Corresponde a una lentejuela de la corona semilunar
encontrada. En la figura [1.8| se puede apreciar la corona encontrada. Luego de haber pasado
por los procesos de consolidacion y limpieza, realizados con tiner y polivinilo de acetato, pero
todavia no por el proceso de restauracion, de modo tal, que la muestra adquirida cuenta en su
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superficie con una capa con estos productos. La descripcion arqueoldgica del fragmento dada
por el propio museo de sitio Huaca Rajada se encuentra en la tabla (1.2)).

1.3. Tumba 16: El Senor Guerrero

La Tumba 16, descubierta en junio del 2010, corresponde al periodo Moche medio del 300 -
700 d.C., presenta el entierro de un Sefior Guerrero con cuatro acompaifiantes, una mujer con dos
bebes a su lado y un adolescente de aproximadamente 13 afios de edad, como se muestra en la
reconstruccién virtual de la tumba indicada en la fig (T.9). En los entierros Sipén a los guardianes
se les cortaba los pies para que no pudieran moverse del lugar [1],es por ello que en este caso
se denominan a los dos personajes como acompafiantes por conservar los pies y ser encontrados
con objetos cerdmicos finamente acabados a sus alrededores.

El adolescente acompaiante pertenecia posiblemente a la corte de nobles de este guerrero,
puesto que ostentaba una corona de cobre laminado en forma de “V” (fig[T.10). En la parte central
lleva engrampado un personaje antropomorfo con facciones bien definidas [[10]; de esta corona
se obtuvo los fragmentos de estudio, su descripcion arqueoldgica, dada por el propio museo de
sitio Huaca Rajada, se encuentra en la tabla |E[)

Figura 1.9: Reconstruccion tridimensional de la tumba 16.
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Figura 1.10: Fotografia de la corona en forma de “V” de la tumba 16.

Muestra: Fragmento de cobre (M: 02)

Edad de produccion: Moche Medio (300 - 600 d.C.)

Civilizacion: Mochica

Lugar de hallazgo: Plataforma funeraria:

Complejo arqueoldgico Huaca Rajada - Sipan

Contexto: Tumba 16: Osamenta 1

Objeto: Corona en “V”

Descripcion y funcion: Diadema de cobre laminado en forma de “V” (50 cm. de largo
por 65 de ancho) se ubica a la altura del térax, pelvis y parte
del fémur izquierdo. En la parte central lleva engrampado un
personaje antropomorfo con facciones bien definidas.

Cuadro 1.3: Descripcion arqueoldgica de las muestras 16-A y 16-B.



Capitulo 2

Técnicas Experimentales

Las técnicas fisicas utilizadas, en el presente trabajo de tesis, han permitido caracterizar el
sector superficial de fragmentos, de las manufacturas hechas a base de cobre. Se ha determinando
la composicién quimica de la patina presente en estos fragmentos, generada por la oxidacion y
corrosion. Para la realizacion de este estudio. Se utilizo las siguientes técnicas:

= Microscopia optica (MO); los equipos que fueron utilizados son el microscopio este-
reoscopico de reflexion de luz LEICA MFL III, el microscopio estereoscépico multifocus
LEICA de reflexién de luz y microscopio metalografico LEICA MEF 4M (MEF), todos

dotados con una telecamara digital para la adquisicidon de imagenes computarizadas.

= Analisis con Rayos-X; (a) el equipo utilizado para el andlisis de fluorescencia de rayos-
x: equipo portdtil de fluorescencia de rayos-x (FRX) de la marca AMPTEK con tubo de
rayos-x Eclipse Il y detector de silicio-PIN, modelo 100CR. (b) el equipo utilizado para el
analisis por difraccion de rayos-X (DRX), difractometro X Siemens 5000 para polvo con
filtro de Ni y fuente K, de Cu (A = 0,154056 nm);

= Microscopia electrénica (SEM) asociada a andlisis por dispersion de energia (EDS); el
equipo utilizado es un microscopio electrénico de barrido por emisién de campo LEO
1530 y sistema de andlisis EDS INCA 450.

2.1. Microscopia Optica (MO)

La microscopia con luz visible es la més tradicional, consiste en la observacion de la super-
ficie de las muestras de andlisis, utilizando como fuente la radiacion visible, que es reflejada o
transmitida por la muestra para crear la imagen.

El microscopio 6ptico se compone princialmente de un dispositivo que interpone oportuna-
mente las posiciones de los lentes, oculares y objetivos, que son de material transparente entre el
objeto a observar y el 0jo humano y/o un sistema de captura de la imagen.

El objetivo es el primer sistema de lentes, crea una imagen agrandada, real y derecha del
objeto a observar. El ocular es el segundo sistema de lentes, estd ubicado a una distancia oportuna
y fija de modo que forme una segunda imagen més agrandada, virtual y al revés.
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Las lentes estdn constituidas por un material mds denso que el aire (generalmente vidrio
optico); debido a esta diferencia de densidades, la luz que atraviesa se ve refractada con angulo
dependiente de la geometria; utilizando lentes con geometria convexa, es posible concentrar en
un punto los rayos de luz reflejados por la superficie de la muestra analizada; este punto es
llamado foco. Poniendo el ojo en el foco, es posible ver el objeto bajo un determinado dngulo
s6lido, el resultado serd el aumento virtual de una seccién de la muestra (fig. [2.1)).

IMAGEN EN LA

OCULAR

EJE OPTICO

IMAGEN VIRTUAL

MICROSCOPI0 DE AUMENTOS FIJOS

Figura 2.1: Esquima interno de un microscopio

Es fundamental que la luz sea directa sobre el objeto en el modo mas oportuno, para asi lograr
el maximo rendimiento Optico. Esto se logra con el uso de una importante parte Optica de los
microscopios: el condensador, tal sistema de lentes estd en grado de condensar el rayo de luz
proveniente de la fuente, dirigiéndolo de modo apropiado a la muestra de estudio.

Gracias a este sistema de lentes, ocular-objetivo, el microscopio 6ptico esta en grado de
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ofrecer una resolucién del orden de los micron (10~% m) a la cual se le asocia un aumento de
1000 veces, con un enfoque util y una buena resolucion.

Ademas del aumento, es importante el poder de resolucion; el cual consiste en la distancia
minima a la cual dos puntos resultan distinguidos, por encima de 2000 aumentos no es posible
obtener imagenes resueltas y diagndsticamente utiles.

El aumento estd definido como la razén entre las dimensiones del objeto original y aquella
de la imagen agrandada. El aumento lineal o angular, en el caso de microscopios compuestos,
esta dado por el producto del aumento del objetivo (M,) y del aumento del ocular (M,): M A =
M,x M, . El aumento del objetivo de un microscopio es directamente proporcional a la distancia
entre el objeto y el ocular, distancia también llamada largo del tubo Optico, en los microscopios
modernos esta distancia de 160mm es fija. El aumento del objetivo es en cambio, inversamente
proporcional a la distancia focal f,, por ello resulta: M, = d/ f,.

En base al sistema de iluminacién y la consiguiente modalidad de formacion de las imégenes,
se distinguen dos modalidades de observacion:

» Luz transmitida; la luz pasa a través de la muestra, que debe encontrarse bajo la forma de
una ldmina sutil y transparente, tal modo no es utilizable para metales;

» Luz reflejada; la luz es reflejada por la superficie de la muestra, a su vez esta modalidad
puede ser operada en campo claro y campo oscuro.

2.1.1. Estereomicroscopio

Un tipo particular de microscopio 6ptico muy utilizado en el estudio de bienes culturales, es
el microscopio estereoscopico de luz reflejada, que es en grado de producir una imagen tridimen-
sional, tipica de la vision directa ofrecida por los ojos, eliminando el efecto aparente plano tipico
de los microscopios Opticos convencionales.

El estereomicroscopio tiene dos caminos Opticos bien distinguidos, que toman las imagenes
de un unico lente puesto frontalmente a la muestra. La imagen de 1o que se observa se obtiene por
dos oculares colocados al final de dos caminos 6pticos que delimitan el campo de observacion,
obteniendo dos areas distintas del objeto analizado, que es reconstruida épticamente dando una
vision tridimensional del area observada de la muestra con buena resolucion, con un maximo de
300-400 aumentos.

Uno de los limites mds notables de la microscopia Optica, que es parcialmente obviado por
la estereomicroscopia, es la baja profundidad de campo o incapacidad de poner a foco de modo
Optimo partes de la muestra, que se encontrarian puestas fueras del plano focal 6ptimo. Tal limite
se manifiesta de modo creciente al incrementar el aumento, de tal forma que; las imagenes solo
son nitidas en las dreas donde se encuentra el plano puesto en foco.

En base a estas consideraciones, la observacion mediante microscopia optica, resulta eficaz
y con una elevada resolucion espacial cuando es utilizada para el estudio de muestras caracteri-
zadas por limitadas variaciones a lo largo del eje z.

Para el andlisis realizado, el estereomicroscopio utilizado es de la marca Leica MFL III (fig.
[2.2), el cual nos brindard imdgenes de modo general de cada pieza, con su respectivo patrén
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Figura 2.3: Estereomicroscopio multifocal Leica MZ16-A

de escala, las piezas no necesitan ningun tipo de preparacion previa; Asimismo, se utilizo el
microscopio estereoscépico multifocal Leica, modelo MZ16-A (fig. (2.3)), el cual permite hacer
imagenes con mayor acercamiento, ademds de obtener imédgenes en alto relieve lo cual ayuda en
la observacion, para este tipo de andlisis tampoco se requiere de preparacion de las muestras.
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2.1.2. Microscopio Metalografico (MEF)

Ademas de las caracteristicas externas morfologicas de una manufactura, pueden ser observa-
das también aquellas internas mediante el estudio de secciones metalograficas o ceramograficas,
para los casos de metales o cerdmicos respectivamente. Para este caso se ha utilizado un micros-
copio Optico especifico, que estd definido como metalografico. Para ser observados mediantes
este tipo de microscopio Optico, las muestras deben ser cuidadosamente pulidas, con la finalidad
de reducir las variaciones a lo largo del eje “z ” y eventuales exposiciones a ataques quimicos
selectivos, para evidenciar caracteristicas internas de la manufactura (borde de grano, defectos,
etc), este proceso es descrito més adelante.

R P 7

Fuente luminosa
Diafragma/ Condensador
Espejo semi-reflectante
Lente objetivo

Muestra

Prisma deflector

Ocular

Espejo 9
9 Telecamara

NI R W=

Figura 2.4: Esquema del microscopio 6ptico metalografico

En el microscopio metalografico (fig. (2.4)) la luz de una fuente es elevada intensamente y
colimada por diafragmas y condensadores, de forma que inciden sobre un espejo semireflectante
que la desvia sobre la superficie de la muestra, a través del lente objetivo. La luz reflejada por la
superficie en andlisis, atraviesa nuevamente (en sentido contrario) el sistema antes descrito y se
concentra en el foco del lente objetivo.

En este punto se encuentra un prisma deflector, en grado de desviar parcial o totalmente la
sefal a través del lente ocular, que permite la vision agrandada de la muestra en andlisis.

La sefial puede finalmente ser desviado por un espejo y enviado a la pantalla fotografica o a
una telecamara para las observaciones y documentaciones.
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Como ya reportan en los microscopios metalograficos, como también en los microscopios
petrograficos, la observacion puede ser realizada en campo claro o en campo oscuro:

= [luminacién en campo claro; en la microscopia en campo claro a luz reflejada, la luz incide
en el darea plana de la muestra (perpendicular al haz optico) y viene reflejada a través del
objetivo y entonces, el contraste resultara en funcion de la variacién del absorbimiento y
reflexion de la superficie. En efecto, la luz que golpea zonas no uniformes no alcanzan
al objetivo y entonces, no es observable y resulta oscura en la imagen. Esto permite re-
construir la microestructura de un modo indirecto. Especificos tratamientos superficiales
(quimicos y mecénicos) permiten también, evidenciar la presencia de fases, granos, divi-
siones, inclusiones, dislocaciones, etc.;

» [luminacién en campo oscuro; Al contrario de lo antes expuesto, la luz desviada es re-
cogida y enviada a través del objetivo componiendo la imagen, mientras la luz reflejada
no contribuye a la formacién de la imagen. Esta técnica permite distinguir mediante efec-
tos cromdticos, algunos aspectos de la microestuctura de los materiales conectados a la
presencia de fases minerales o compuestos quimicos cuales por ejemplo la natokite, la
cuprite, la malachite, tipicos productos de degradacion presentes en la patina de bronces
arqueoldgicos.

Preparacion de muestra para el analisis en el MEF

Para analizar el interior de los fragmentos por medio del Microscopio Metalografico, se ha
seccionado los fragmentos realizando un corte transversal que permitird ver el interior de los
mismos, estos fueron montados en un dngulo de 90° en briquetas de resina al frio.

Figura 2.5: Fragmento de la tumba 14 en resina.

La resina utilizada es resina epoxi de la marca Buelher (EPOTHIN RESIN, BUELHER)
con el endurecedor de la misma marca (EPHOTIN, BUELHER), se mesclaron en relacion de
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100 partes de resina y 39 de endurecedor (en peso), esta mescla se vierte en los recipientes de
pléstico previamente embadurnados en el interior con un polimero, el cual permitird que no se
adhiera la resina al envase, en el interior se coloca el fragmento metélico sujeto con una pequefia
pinza de pléstico, se vierte la mescla anterior y se deja endurecer por aproximadamente 12 horas.

Al tener las muestras en la resina endurecida, estas deben pasar por un proceso de desbaste
fino y pulido de la superficie, para asegurarnos que la resina no impida la vision de la muestra,
quedando las muestras como la figura (2.5).

LR RRLR

T

Beta

Figura 2.6: Moledor-pulidor vector/beta marca Buehler.

El equipo utilizado para el pulido de la superficie de resina, es un Moledor-Pulidor vec-
tor/beta de la marca Buehler, el cual se puede apreciar en la figura (2.6), en el cual se sigui6 el
procedimiento descrito en la tabla (3.1). Luego de estar pulido y enjuagado con agua, inmediata-
mente es secado con aire comprimido teniendo cuidado con la manipulacion de las muestras, es
aqui cuando las muestras estan listas para ser observadas en el microscopio metalografico (MEF)
Leica MEF4M, el cual se puede apreciar en la figura (2.7).

Este microscopio nos brinda imagenes en campo claro, para observar los metales atin presen-
tes en la muestra, asi como también se puede observar en campo oscuro, con el cual se aprecia el
estado de oxidacion y corrosion de la pieza.
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Preparacion | Superficie | Tipo de Lubricante | Tiempo | Fuerza | Velocidad | Rotacion
Abrasivo

Lijar: SIC.Papler | P1200 Agua Hastala | 15 N. 300U/min | Comp.

muestra

Estado de Ultra Pol | MetaDi MetaDi 5 min. 15N. 150U/min | Contra.

Integridad Supreme 9mm | Fluid

de la Verdu Tex | MetaDi MetaDi 5 min. 15 N. 150U/min | Contra.

muestra Supreme 3mm | Fluid

Etapa del Chemoo Master Met 2” 1-2 min. | 15 N. 150U/min | Comp.

pulido final | Met

Cuadro 2.1: Procedimiento de pulido de las muestras en resina.

Figura 2.7: Microscopio Metalografico Leica MEF4M

2.2. Analisis con Rayos-X

Los rayos-X son ondas electromagnéticas con longitud de onda comprendida en el entre los
10y 0.01 nm (100 — 0,1 Angstrom), su longitud de onda () es inferior a la radiacién ultravioleta
y visible; se producen cuando los electrones que se mueven a gran velocidad y chocan con los
atomos de un elemento. Estos rayos-X pueden dar lugar a dos tipos de espectro: continuo y
caracteristico

En un tubo moderno de rayos-x existe un alto vacio (102—1072 Pa). Posee, generalmente, un
filamento de tugsteno (W) como cdtodo; el cual es el emisor de electrones. El dnodo estd formado
por una placa de metal, de alta pureza y buen conductor de calor; para este caso el utilizado en
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FRX es de plata (Ag) y el de DRX es de cobre (Cu), que actuan como blanco para los electrones.

Cuando el filamento se calienta al paso de una corriente, se emite electrones que se aceleran
hacia el dnodo, esto por la alta tension aplicada a través del tubo. Los rayos-X se generan cuando
los electrones chocan contra el blanco (dnodo). Su naturaleza depende del blanco metélico y del
voltaje aplicado.

El filamento incandescente, por el paso de una corriente eléctrica controlada, emite electro-
nes; los cuales, acelerados por una elevada diferencia de potencial, van a bombardear el 4nodo
que emite radiacién-X continua y caracteristica del metal del cual estd constituido. La emisién
de radiacién viene seguida de la creacién y llenado de las vacancias por parte de los electrones
de los niveles mas externos. Seguido de estas transiciones los &tomos emiten radiacion de la fre-
cuencia de los rayos-X. Golpeando el anodo, gran parte de la energia del rayo de electrones se
transforma en calor, pero menos del 1 % de ello es remitido bajo la forma de rayos-X, es enton-
ces necesario disponer un adecuado sistema de refrigeracion del anodo, de lo contrario, en breve
tiempo se veria recalentado al punto de evaporizarse.

Los rayos-X salen del tubo atraviesan cuatro ventanas ortogonales entre si, constituidas por
un material grueso y transparente a los rayos-X (cominmente berilio), para impedir la perdida
de vacio en el tubo.

La produccion y manejo de los rayos-X, nos permite aplicarlos para distintas técnicas de
andlisi, entre ellas la técnica de fluorecencia de rayos-X (FRX) y la técnica de difraccion de
rayos-X (DRX), para ampliar el conocimiento sobre los rayos-x, su produccion e interaccion, se
recomienda revisar la Rivista del nuovo cimento indicada en la bibliografia [6], asicomo también
[13] [15].

2.2.1. Fluorescencia de Rayos-X (FRX)

La técnica de fluorescencia de rayos-X consiste en bombardear los 4tomos de la muestra a
estudiar, que por principio de minima energia debe encontrarse en estado fundamental || con
un haz de fotones de rayos-X, una pequefia parte de la energia se invierte en la produccion del
espectro caracteristico de rayos-X de los elementos que componen la muestra bombardeada. El
proceso de produccién de este espectro caracteristico puede esquematizarse del modo siguiente

(fig2.9):

= Excitacion: el choque de un fotén X incidente con un electrén de las capas internas del
atomo, produce la expulsion de dicho electron quedando el 4tomo en estado de excitado.

= Emision: este atomo en estado excitado tiende a volver inmediatamente a su estado fun-
damental, para lo cual se producen saltos de electrones de niveles mas externos para cubrir
el hueco producido. En este proceso hay un desprendimiento de energia, igual a la dife-
rencia de energia de los niveles entre los que se produce el salto electrénico, en forma de
radiacion electromagnética correspondiente a la region de rayos-X.

'Estado fundamental: los electrones se encuentran en un dtomo ocupando primero los niveles de menor energia,
hasta llenar los siguientes niveles y subniveles con los electrones restantes
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Figura 2.8: Esquema del equipo de fluorescencia de rayos-X

Egyx & Ko

Figura 2.9: Procesos de exitacién y emision

La excitacién producida por bombardeo de electrones se le denomina excitacion primaria, y
a la radiacion asi obtenida se le llama radiacién X primaria. Los tubos de rayos X son fuentes de
la radiacion X primaria.

Al proceso de excitacion con otra radiacion X se le denomina excitacién secundaria, y la
radiacién X producida por excitacion de otra radiaciéon X se denomina: radiacién X secundaria
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mo, se muestra el nimero maximo de electrones para cada capa y los nimeros cudnticos n, 1 y
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o radiacion de fluorescencia. Es la radiacion X secundaria caracteristica la que se utiliza para el
andlisis quimico en los espectrometros de fluorescencia de rayos-X.

Al ser las energias de los distintos niveles electronicos caracteristicas para cada tipo de ato-
mos, la radiacion X emitida serd caracteristica para cada de elemento. En principio no depen-
derd de la sustancia quimica en la que se encuentre, ya que estas radiaciones estin originadas por
transiciones entre los niveles electronicos internos, cuyas energias no se ven afectadas por el tipo
de enlace existente.

amplificador de
pulsos

* Fuentede alto
voltaje para el tub__o
derayos X '

Figura 2.11: Equipo portatil de FRX

Cuando la energia de los electrones que inciden sobre un dtomo es igual o mayor que la
energia del nivel K, puede producirse la expulsion de un electrén de dicha capa K, las transiciones
desde niveles superiores dan lugar a una serie de radiaciones caracteristicas de longitudes de
ondas similares que constituyen la serie K (se denominan K,, Kg, ...). Es la serie de mayor
energia (menor longitud de onda) (fig[2.10). Si la vacante se produce en alguno de los subniveles
de la capa L, las transiciones desde niveles superiores dan lugar a las radiaciones caracteristicas
de la serie L (L, Lg, ...). Lo mismo puede decirse para la capa M.

Aunque el numero de radiaciones caracteristicas posibles para cada elemento es grande, en
la practica la intensidad de muchas de ellas es muy pequefia (probabilidad muy pequefia de que
se produzca la transicion electrénica que las origina), y no se pueden registrar con los equipos de
medida; ademads, el nimero de radiaciones que se registran se limita todavia mas, debido a que
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la diferencia de energia entre algunas de ellas es tan pequeia que aparecen juntas. Esto hace que,
en la préctica, el espectro caracteristico de un elemento se deduzca a dos o tres a radiaciones de
la serie K, y de cuatro a diez de la serie L. Las radiaciones de la serie M en la zona normal de
trabajo unicamente suelen aparecer para los elementos mas pesados.

El equipo utilizado para realizar los anélisis de fluorescencia de rayos-X, es el que se aprecia
en la figura [2.T1] de la marca AMPTEK con tubo de rayos-X Eclipse III y detector de silicio-
PIN, modelo 100CR. Se trabaj6 el equipo con un voltaje de 29.9 kV y corriente 15,0 pA; se
utiliz6 2 ldminas de titanio como filtro, colocadas a la salida del tubo de rayos-X, colocado para
la reduccion del background.

2.2.2. Difraccion de Rayos - X (XRD)

Una de las principales aplicaciones de las técnicas de andlisis que utilizan los rayos-X, se
basa en el fendmeno de difraccion de la estructura de la red cristalina. Esto es posible porque las
dimensiones de las distancias interplanales de las sustancias cristalinas son del mismo orden de
tamafo que el longitud de onda de los rayos-X.

El fenémeno de difraccion esta regulado por la ley de Bragg, la cual se puede deducir de
manera grafica desde la figura

La hipétesis de Bragg consiste en imaginar la difracciéon como la reflexién de los rayos-X
originada por los planos de dtomos de la red cristalina (mostrados como lineas negras en[2.12)) y
que, debido a la naturaleza repetitiva del cristal, estarian separados por distancias constantes d.

Por lo tanto, si un par de haces de rayos-X inciden sobre un conjunto de planos atémicos con
un angulo 0, se reflejardn sobre dichos planos sélo si la diferencia de caminos recorridos por los
frentes de onda AB y BC es un nimero entero de longitudes de onda, lo cual generard que las
ondas se encuentren en fase, generando interferencia constructiva:

Haz
Difractado

Haz
incidente

& &
d

i O

Planos

atomicos

Figura 2.12: Fenémeno de DRX.
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AB+ BC =nA\ (2.1)
dsin@ + dsinf = nA\ (2.2)
thk:l sinf = nA (23)

Si se tienen en cuenta la hipétesis de partida y se pone atencion a la ultima ecuacion, se puede
deducir:

= Los planos atémicos se comportan reflejan los rayos-X sélo en algunas posiciones dadas
por:

2.4)

n
0 = arcsin(—
(5
= Para unas condiciones experimentales dadas (A y d) se obtienen valores discretos del 4ngu-
lo de difraccion @ que corresponden a los diferentes valores del nimero entero n.

= No hay infinitos 6rdenes de difraccién (sinf < 1) y su nimero maximo depende de las
condiciones experimentales (cristal y longitud de onda):

2d
mar — N 2.5
n 3 (2.5)

= Los dngulos de difraccion 6 depende sélo de la geometria de la red.

La ley de Bragg es muy importante para los fines practicos, porque permite, conocido el valor
de la longitud de onda (\) del haz del rayos-x incidente y el dngulo de inclinacion de los rayos-x
(0) , calcular la distancia interplanar “d”.

Un sistema para el estudio de las sustancias por difraccion de rayos-X, debe comprender al
menos los siguientes componentes:

= Generador de rayos-X: en el cual es acelerado un haz de electrones que bombardean un
anodo, provocando la emision de rayos-X.

= Monocromador: el més utilizado es de grafito. Su funcién es disminuir el background,
eliminar la sefial &3 y disminuye el ancho de los picos.

= Colimador de entrada: que tiene la funcion de reducir la radiacién primaria a un haz, lo
mads paralelo posible, en orientacién, dimensién y forma conocida.

= Portamuestra: que permite dar a la muestra una orientacién precisa respecto al haz inci-
dente; los modernos equipos disponen de un sistema portamuestra que automaticamente
permiten caracterizar en secuencia ‘“n”’muestras, para asi, utilizar la técnica 24 horas de 24.

= Colimador de salida: elimina todos los rayos-x difusos, de este modo se analiza inicamente
aquellos debidos al efecto de difraccidn sobre la muestra.
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= Detector: que recoge los efectos de la difraccion y los transforma en sefiales definidas,
medibles y al mismo tiempo archivables, para ser verificados cada vez que se requiera.

= Sistema de amplificacion y de digitalizacion de las sefiales medidas por el detector.

El difractometro mide la intensidad de los rayos reflejados y el angulo de reflexion; el
detector, dedicado a este propdsito, estd puesto de modo tal que si la muestra es rotada
en un angulo # opuesto del haz de rayos-X incidente, se encuentra posicionado con una
angulacion de 26 respecto al mismo haz (fig. 2.13)). Por tanto la velocidad de rotacién del
detector es la doble de la de 1a muestra; entonces el detector capta solamente los rayos para
los cuales se cumple la ley de Bragg.

Fuente

Figura 2.13: Arreglo geométrico del equipo de DRX.

El difractograma es entonces, un registro grafico secuencial de los efectos de difraccion pro-
ducidos por la muestra en el tiempo, expresado en dngulo de 26.

En base a lo explicado, la técnica DRX se utiliza para determinar la presencia en la manufac-
tura de sustancias cristalinas, discriminando las fases amorfas presentes, sustancias que no tienen
una estructura ordenada y definida.

Los analisis a las muestras han sido realizados utilizado es el difractometro X Siemens 5000
para polvo con filtro de Ni, fuente C'u — K, con A = 0,1540556nm, los datos dueron tomados
entre los dngulo 20=10.0 - 80.0, con un paso de 20=0.02 y 4 segundos por paso (fig. 2.14).
Por tratarse de muestras arqueoldgicas a las cuales luego se les someteria a diversos analisis,
estas muestras no fueron pulverizadas ni tratadas previo al andlisis. Los difractogramas obtenidos
han sido analizados con el programa Cristallographica Search-Match version 2,0,2,0. sofward
desarrollado por Oxford Cryosystems y utiliza como base de datos el programa PcPdfwin.
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Figura 2.14: Equipo de DRX utilizado.

2.3. Microscopio Electronico de Barrido (SEM)

El microscopio electrénico de barrido, conocido como SEM por su nombre en inglés (Scan-
ning Electron Microscope), es el més utilizado de los microscopio electrénicos existentes, tanto
en investigacién como en la produccién industrial a nivel mundial, esto debido a la rapida obten-
cién de resultados, la informacién morfoldgica y la informacién quimica que brinda el equipo.

El SEM, a diferencia del microscopio 6ptico, no utiliza la luz como fuente de radiacion, sino
mads bien un haz de electrones que realizard un escaneo de la muestra, ocasionando multiples
interacciones las cuales se registraran de acuerdo a los detectores con los que cuente el equipo,
asi como también el tipo de estudio que se desee realizar.

Si se desea profundizar en el conocimiento de esta técnica se recomienda los libros [12].

2.3.1. Arreglo optico

Un microscopio electronico de barrido consiste en un cafién de electrones y una serie de
campos electromagnéticos, lentes y aberturas como se muestra en la figura (2.15). En un SEM,
el haz de electrones emitidos por un cainén de electrones se condensa a un haz fino para la
exploracién de la superficie.

El voltaje de aceleracion para la generacion de un haz de electrones se encuentra en el rango
de 10 a40 kV.

El camino 6ptico del SEM, pasa a través de varias lentes electromagnéticas, incluye las dos
lentes condensadoras y una lente de objetivo, como se muestra en la figura (2.15)). Las lentes
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Figura 2.15: Estructura interna de un SEM.

electromagnéticas en un SEM son para la formacion del haz de electrones. Las dos lentes del
condensador reducen el didmetro de cruce del haz, luego, la lente del objetivo centra el haz de
electrones como un haz de didmetro en escala nanométrica.

El escaneo es operado por un sistema de desviacion del haz, incorporado en la lente del
objetivo del SEM. El sistema de desviacion mueve el haz sobre la superficie de la muestra a
lo largo de una linea y luego se desplaza el haz a una posicién en la linea siguiente para la
digitalizacion, de modo que una trama rectangular se genera en la superficie de la muestra. Los
electrones emitidos por la muestra son recogidos por un detector, se amplifican y se utilizan para
reconstruir una imagen.

2.3.2. Interaccion del electron con la materia

Al incidir el haz de electrones sobre la materia, se producen una variedad de senales, las
cuales se indican en la figura[2.16] en una region determinada; todo dependerd de los detectores
que tenga el equipo SEM con el que estemos trabajando para realizar los analisis. La mayoria
de equipos SEM utilizan detectores de electrones secundarios, electrones retro-dispersados y un
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espectrometro de rayos-x de energia dispersiva.

Haz de electrones
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Figura 2.16: Interacciones producidas por la incidencia del haz de electrones sobre la muestra.

= Electrones Secundarios

Son aquellos electrones generados por el haz de electrones primario en la capa superficial
de la muestra, con una energia menor o igual a 50eV, se encuentran aproximadamente de
2 - 5 nm en materiales metdlicos y de 5 - 50 nm en no conductores, esta profundidad va-
riard segun el voltaje aplicado; también se generan electrones secundarios como resultado
de la interaccion de los electrones retrodispersados al chocar con el interior de la muestra,
generando electrones que llegan a la superficie con baja energia. La deteccion de estos
electrones nos brinda es una imagen de apariencia tridimensional, con la cual se obtiene
informacién morfoldgica superficial, importante para muchos estudios.

Debido a la baja energia de la sefial de los electrones secundarios, el recorrido de los
electrones son facilmente influidos por los campos eléctricos o magnéticos locales, por lo
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cual este detector estd equipado con un colector sesgado positivamente para atraer a las
pequeiias particulas.

= Electrones Retro - Dispersados

Estos electrones emergen con una cantidad de energia significativa a la del haz incidente,
generalmente con el 50 a 80 % de la energia del haz, estos electrones son producidos en
zonas mds profundas que los electrones secundarios, con una energia mayor de 50eV, las
micrografias resultantes de esta deteccion, son imagenes morfolégicas planas en escala
de grises, las cuales nos brindaran informacion sobre las distintas fases presentes en la
muestra, caracterizadas por su nimero atémico, fases con mayor nimero atomico se veran
en tonalidades claras o blancas, mientras que las fases con menor ndimero atomico, se
presentaran como zonas oscuras en tonos grises oscuros o negro.

Los electrones retrodispersados tiene una alta energia comparada con los electrones se-
cundarios, por lo que en gran medida no se ven afectados por la carga de los electrones
secundaros. Con los electrones retrodispersados se puede obtener informacién quimica
elemental sobre una muestra a analizar.

= Rayos-X de energia dispersiva

La generacion de rayos-X se produce de forma continua a medida que el haz de electrones
explora e interactia con la muestra, expulsa un electron de la capa interna del elemento que
lo compone, se reordenan los electrones que quedan en el 4tomo ionizado, y a medida que
buscan resultados mds bajos en energias, se genera rayos-X caracteristicos del elemento,
para esto el SEM debe estar equipado con un espectrometro de rayos-X de energia disper-
siva (EDS) o un espectrometro de dispersion de longitud de onda de rayos X (WDS) para
asi poder recoger y caracterizar cualitativa y cuantitativamente la informacion elemental
acerca de la muestra, ya sea de forma global o puntual.

Las energias o longitudes de onda caracteristicas, se relacionan directamente con los ele-
mentos presentes en la muestra. Es decir, si un haz de electrones interactda con la muestra
y desplaza un electron de la capa “K”, es posible que un electrén de la capa consecutiva
“L” cubra la vacante. La transicion del electrén de la capa “L” a la capa “K” genera un
“K,~ de rayos-X especifico para el elemento presente en la muestra. Otras transiciones de
otras capas también puede generar rayos-X caracteristicos, como lo es la transicion de la
capa “M” a la capa “K”, que se obtiene un “Kj3” de rayos-X.

Usado en conjunto con un SEM, el microanélisis de rayos-X no sélo puede identificar la
presencia de un elemento o elementos, sino también puede identificar la ubicacién aproxi-
mada de los elementos de la muestra a través de mapeo de areas o mostrar un espectro. La
recoleccion de los rayos-X pueden tener lugar simultineamente con otros modos de SEM
y es no destructiva para la muestra.
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Preparacion de muestra para analisis en el SEM

Para analizar las piezas por el microscopio electronico de barrido, los fragmentos en resina
deben ser recubiertos por un material conductor, el cual ayudard en la definicion de la imagen que
obtendremos, con ello, se mejora la observacion de los detalles en las muestras. El recubrimiento
es necesario para que la muestra se vuelva conductora, de tal modo que el haz incidente no deje
cargada la muestra, asi sea posible generar un paso de electrones a tierra. Para el andlisis realizado
se utiliz6 dos hebras de hilo de carbono, para realizar el recubrimiento el equipo utilizado es el
mostrado en la figura[2.17] es un equipo de recubrimiento por pulverizacion, el cual se realiza en
alto vacio (aprox. 10~ Pa.).

Existen otros microscopios electrénicos de barrido, los cuales cuentan con la tecnologia de
no necesitar el recubrimiento conductor, por contar con un detector ambiental, lo cual afecta en
la calidad de imagen que se obtiene.

Figura 2.17: Fotografia del recubridor por pulverizacion.

Al ser recubiertas las muestras, se encuentran preparadas para ser analizadas por el microsco-
pio electrénico de barrido (SEM). El equipo utilizado para estos analisis es un LEO 1530 Gemini
del Istituto per lo Studio dei Materiali Nanostrutturati del Consiglio Nazionale della Ricerca en
Pianabella di Montelibretti - Roma, el cual se muestra en la figura[2.18]
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Figura 2.18: Fotografia del microscopio electronico de barrido utilizado.
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Capitulo 3

Analisis y Resultados

3.1. Muestra metalica de la tumba 14:

Recordemos que el fragmento metdlico proviene de los tridngulos alargados de la parte infe-
rior de la vestimenta del sacerdote guerrero. Para la caracterizacion de este fragmento se reali-
zaran andlisis en la parte externa de la muestra.

Las micrografias tomadas por el estereomicroscopio (fig. [3.I)) nos permite apreciar que la
muestra se encuentra en mayor proporcion oxidada, por lo cual se ve de color verdosa, ademas
se observa una seccion dorada, en el lado denominado como anverso, lo cual da indicio de tratarse
de una pieza que originalmente correspondia a una aleacién con oro o un recubrimiento con oro.

Figura 3.1: Micrografia dptica de la muestra 14.

La manufactura en andlisis mide aproximadamente 14.9 mm de largo y 10.6 mm de alto,
medidas que han sido calculadas tomando como patrén la escala dada por el microscopio y
utilizando el programa Photoshop.

Con el estereomicroscopio multifocal se observo que la zona verdosa perteneciente a la pati-
na, cubre la manufacura que originalmente debi ser dorada (fig. [3.2)), a pesar de ello, la atin
existencia de superficie dorada nos da indicios de que podria ser un recubrimiento con oro o
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Figura 3.3: Pétina superficial verdosa del fragmento de la tumba 14.

tratarse de un cobre dorado. En la figura [3.3] se pueden observar los cimulos originados por
la oxidacion y corrosion de la muestra, estos son de coloracion verdosa clara, asi como en los
sectores de bajo relieve, se presenta de color café o negro.

Para consegir informacion referente a los elementos quimicos presentes en el fragmento, se
tom6 el espectro de fluorescencia de rayos-X de la superficie de la muestra (fig.[3.4)), el cual solo
permitié apreciar la presencia de cobre en la superficie de la muestra, sin poder darnos mayor
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Figura 3.4: Espectro de FRX de la muestra 14.
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Figura 3.5: Difractograma de la muestra 14.
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informacion de la misma; las lineas de energia caracteristicas identificadas son C'u — K,=8.04
keV 'y Cu — K3=8.93 keV. Por ello se realiz6 el andlisis por difraccién de rayos-X (fig. 3.5)
el cual permiti6 identificar la presencia de cuprita (C'u20), atacamita (CusCl(OH)3), quarzo
(Si0,), calcita (CaC'O3) y oro(Au) en la muestra.

Estudios sobre la seccion interna del fragmento permite caracterizar mejor la manufactura,
es por ello que, analizando el nicleo en campo claro (fig. [3.6), se puede apreciar las dos finas
capas de recubrimiento dorado en la muestra, que posiblemente sean de oro, por el color amarillo
encendido que presenta y el hecho de no haberse oxidado con el paso del tiempo, distribuidas de
forma homogénea a lo largo de la pieza, que; conociendo las técnicas de lograr superficies dora-
das (Apéndice A.1), nos indica que no se trata de un recubrimiento mecénico, por la uniformidad
que presenta, con las siguientes técnicas de andlisis se buscard aclarar el tipo de recubrimiento
realizado.

Figura 3.6: Imagen en campo claro del nucleo de la muestra 14 con aumento de 200x.

En lo observado referente al nucleo, se aprecian sectores en forma de islas, las cuales se
encuentran bordeadas con lineas amarillas intensas y brillantes, las que posiblemente sean de
oroperteneciente a la aleacion originalde la pieza, realizando un acercamiento de ello se puede
apreciar en la figura[3.7] la cual muestra estos rasgos dorados.

Un andlisis en campo oscuro, permitira la observacion de las distintas fases de oxidacion y
corrosién de la pieza, es por ello que en la figura 3.8} se puede apreciar el niicleo de la muestra
con forma de islas, las cuales son en su interior de coloracidén verdosa, en el exterior de las islas,
en todo el interior de la pieza, se encuentra en tonos marrones y rojizos, colores caracteristicos
de la oxidacion del cobre. En la zona externa, lo correspondiente a la pétina, se encuentra una
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Figura 3.8: Interior de la muestra 14 en campo oscuro con aumento de 200x.
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capa rojiza, préxima a las capas de recubrimiento, sobre la cual se encuentra una capa verdosa
de mayores dimensiones.

500 pm

Figura 3.9: Imagen de la muestra 14 en campo oscuro con aumento de 50x.

Una micrografia de menor aumento y mayor campo de observacion (fig[3.9) permite observar
que el nicleo se encuentra en avanzado estado de oxidacion. Por la coloracidon que presenta se
deduce que es una aleacién con mayor cantidad de cobre, a la cual se le realizo un recubrimiento
dorado.

20 pm EHT = 20.00 kv’

Mag= 1.00KX
WD =10.0mm

Signal & = RESD 144

Figura 3.10: Imagen de la patina y parte del ndcleo de la muestra 14.
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Para mejor estudio del nicleo de la manufactura, se analiza por el microscopio electrénico
de barrido (SEM), la micrografia obtenida (fig. [3.10) nos muestra la capa dorada observada en
el MEF en fondo claro, como una capa blanca homogéneamente distribuida en toda la muestra,
la cual luego se procedera a su medida y andlisis. Se distingue también en la patina dos fases; de
color gris oscuro la més externa y gris claro la que es proxima al nticleo, los espectros obtenidos
del andlisis por EDS se muestran en la figura(3.11

() (b) T (c)

Fi Cu

B
Cu
of
ol Fe  [jCu Si
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0 2 4 6 8 10 12 14 0 2 4 3 8 10 12 14
Full Scale 1266 cts Cursor: -0.406 (0 cts) kev Full Scale 6020 cts Cursor: -0.430 (0 cts) keV

f 100pm

Figura 3.11: (a) Imagen SEM de la pétina de la muestra. (b)Espectro del punto 1. (c)Espectro del
punto 2.

Segtn esto, el sector de la patina con coloracion gris oscura (fig. [3.11}b), muestra que tiene
un alto contenido de cloro, cobre y oxigeno, elementos propios de la oxidacion del cobre, siendo
la abundancia de cloro la cual le da, en este caso, la caracteristica de la coloraciéon verdosa
observada en fondo oscuro en el MEF, estos no son los tinicos elementos presentes en el espectro
EDS, sino también se encuentra silicio, fierro y bromo, los cuales no corresponden al proceso de
oxidacidn del cobre, por lo cual se presumen como impurezas, esta hipotesis se resolvera en el
andlisis del nucleo de la muestra.

El anilisis EDS de la pdtina de coloracién gris clara (fig. [3.11}c), ha indicado al cobre y
oxigeno como elementos predominantes en el espectro, esto indica que se trata de un oxido de
cobre, el cual aparece con coloracion rojiza en la micrografia obtenida en el MEF en fondo
oscuro (fig.[3.9), ademas de estos elementos, el EDS muestra la también la presencia de silicio y
aluminio, que son elementos ajenos al proceso de oxidacion del cobre. Para comprobar que estos
elementos son ajenos a la aleacion, se compararan con los elementos presentes en el nicleo.

La micrografia obtenida del nicleo de la muestra 14 (fig. [3.12}a), presenta una morfologia
con aspecto de islas, con diversas tonalidades de grises, las cuales se han analizado de forma
puntual. Los espectros resultantes (fig. [3.12)), muestran que los bordes de las islas tienen alto
contenido de oro (fig. [3.12}c), en comparacién de los otros espectros obtenidos del interior del
nucleo. Del mismo modo, se observa la existencia de algunas zonas de tonalidad gris clara con
presencia de plata (fig. 3.12}). Se realiz6 un andlisis de drea (fig.[3.12}b), en el cual, concideran-
do solo los elementos metdlicos presentes, se obtuvo: Cu 84 %, Au 9% y Ag 4 %.
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Figura 3.12: (a) Imagen SEM del nucleo de la muestra 14. (b) Espectro de area. (c) Espectro del
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El interior de las islas estdn formadas por cobre, oxigeno y baja presencia de cloro(fig.
d), mientras que las zonas de tonalidad gris claro fuera del las islas estin compuestas inicamente
por cobre y oxigeno (fig.[3.12}g); las zonas de tonalidad gris intermedio muestran cobre, oxigeno
y con mayor presencia de cloro que en el caso anterior (fig. [3.12}h). El espectro tomado del
recubrimiento dorado (fig. [3.12}e), presenta no solo oro, sino también cobre y plata, los cuales
probablemente sean de los alrededores del recubrimiento, puesto que el didmetro del andlisis
puntual realizado por el equipo es de 1 micrémetro, siendo el recubrimiento dorado de tan solo
0.5 micras como se aprecia en la figura[3.13]

200 nm EHT = 20.00 kV
Mag = 130.00 K X : i =
g |_| WD = 101 mm Signal A = RBSD 14A

Figura 3.13: Micrografia con la medida de la capa dorada presente en la muestra 14.

Los espectros presentados son caracteristicos y representativos de todo el nucleo, de modo
tal que se analizaron todas las tonalidades y por ende, todas las fases presentes en el interior
de la muestra 14. Un detalle importante a tener en cuenta sobre el recubrimiento, es que se
puede considerar de espesor homogéneo en toda la muestra. También se observa en la figura[3.13|
que el recubrimiento y sus alrededores se encuentran compactos, sin desprendimiento, vacios o
burbujas entre el recubrimiento y el resto del nucleo, estas caracteristicas nos indican que la
técnica de manufactura utilizada para volver dorada la superficie es el denominado reemplazo
electroquimico.
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3.2. Muestra metalica de la tumba 15:

Las micrografias obtenidas del anverso y reverso del fragmento de la tumba 15 (fig. 3.14),
muestra zonas doradas en ambos lados de la manufactura, asi como sectores de color café o
negro, siendo predominante en la pieza la corrosioén de coloracién verdosa.

Figura 3.14: Micrografia optica de la muestra 15.

Esta muestra mide aproximadamente 9,3 mm de largo y 8,3 mm de alto, se ha tomado como
patrén la escala dada por el estereomicroscopio y se ha utilizando el programa photoshop.

0.5 i+ .4
D ——————

Figura 3.15: Imagen del sector superior del fragmento de la tumba 15.

La figura [3.15] muestra la pdtina de coloracién verde oscuro, asi como la superficie irregular
con presencia de cimulos, presentando sectores blanquizcos que son resultado de la reflexion de
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Figura 3.17: Superficie de la patina del fragmento de la tumba 15.

la luz en la superficie del fragmento, esto debido a que esta manufactura paso por un proceso de
consolidacién y limpieza.

En la imagen obtenida de la region central de la muestra (fig.[3.16)), se observa parte del sector
dorado atin presente en el fragmento metélico, sobre el cual se ha generado la patina verdosa,
que en algunos sectores, refleja la luz incidente y se presenta de coloracién blanca.

En la figura se muestra el acercamiento de la patina presente en el fragmento, las zonas
borrosas nos dan un indicio de que la patina se encuentra cubierta por alguna clase de polimero,
lo cual fue confirmado por arquedlogo responsable, el fragmento pasé por el proceso de limpieza
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con tiner y fué recubierto de polivinilo de acetato lo cual protege la muestra de agentes externos.
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Figura 3.18: Espectro de FRX de la muestra 15.
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Figura 3.19: Difractograma de la muestra 15.
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El andlisis superficial con FRX (fig. [3.18)), permitié apreciar la abundante presencia de cobre
en la pieza, pero también permitié distinguir al oro como elemento presente en la manufactura;
las lineas de energia caracteristicas identificadas son Cu — K,=8.04 keV, Cu — K3=8.93 keV,
Au — Lo=9.7keV'y Au — Ls=11.5 keV. Analizando con DRX (fig. [3.19) se pudo distingir la
atacamita (C'usCl(OH )3) y la malaquita (CusC'O35(OH)3) como fases cristalinas presentes en
la pétina.

Figura 3.20: Imagen en campo claro de la muestra de la tumba 15, con aumento 200x.

El analisis del nucleo se inicid con las micrografias obtenidas en el MEF, la primera de ellas
(fig.[3.20) muestra la seccién interna de toda la pieza en fondo claro, con la que se observa que el
nucleo se encuentra hueco debido a la corrosion de la pieza, perdiendo de esta forma informacién
referente a la técnica de manufactura de la lentejuela.

Al realizar un mayor aumento, se observa en la imagen [3.21] una capa dorada superficial no
homogénea en lo que debid ser la superficie de la muestra, sin poder deducir el tipo de recubri-
miento.

Figura 3.21: Imagen en campo claro del interior de la muestra 15 con aumento de 500x.
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Figura 3.23: Pétina de la muestra 15, fase negrusca, en campo oscuro con aumento de 500x.
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Observando la pétina en campo oscuro, se muestra la existencia de una fina fase rojiza en
la patina verde de la pieza (fig. [3.22), la cual no se encuentra distribuida uniformemente en
la muestra, siendo en otros sectores de la patina presenta una fina fase, similar a la anterior,
pero caracterizada por su coloracién negruzca (fig. [3.23). Ademas, es apreciable dos tonos de
coloracion verde en la patina.

La muestra 15 en campo oscuro (fig.[3.24) , nos muestra que todo el fragmento se encuentra
corroido, con algunos vestigios de la corrosion existente en el nicleo, la patina muy bien definida,
es en gran medida de coloracién verdosa.

Figura 3.24: Imagen de la muestra 15 en campo oscuro con aumento de 200x.

Como se ha podido apreciar en las imdgenes obtenidas en el MEF, esta pieza en su interior se
encuentra totalmente corroida y hueca, por lo cual su mayor volumen esta presente como pétina.
Esta patina no es homogénea en la muestra, por ello se analizaron, por el SEM, sectores distintos
y representativos de la pétina, teniendo las micrografias (fig.[3.25}a y [3.26).

La primera micrografia por el SEM de la pétina (fig. [3.25}a), es de la seccién que contiene la
fase de coloracién rojiza visualizada en el MEF (fig. [3.22)), 1a cual se muestra de color blanco en
la micrografia, el andlisis puntual EDS de esta fase (fig[3.25}d) nos muestra la presencia de plata,
poca presencia de oro y cobre, también presentes en menor cantidad se encuentran el aluminio,
silicio y azufre, lo cual, debido al azufre, nos da indicios de tratarse del uso de plata nativa,
usualmente encontrada en el norte del Perd como galena argentifera [18]], (Ver anexo B.2.1).

En los espectros tomados a la parte més externa de la patina, correspondiente a los puntos
1y 2 (fig. 3.25}b y c), solo se observa la presencia de oxigeno y cobre, que por su color verde
apreciado en el MEF (fig. podemos inferir que se trata de malaquita (Ver anexo B.3.3), sin
embargo; ya en el espectro tomado al punto 4 (fig. [3.25}e), se observa notablemente presencia
del cloro, posible atacamita (Ver anexo B.3.1), lo cual si se es cuidadoso con la observacion de
la patina de la muestra en el MEF (fig. [3.22)), se puede distinguir las 2 tonalidades de verde.

Se observo unas delgadas lineas debajo de la capa de plata en la patina, de tonalidad clara,
cuyo espectro EDS (fig. [3.25}) nos muestra, ademds de los elementos esperados; plata, cobre,
oxigeno y cloro, la presencia de los elementos bromo y silicio de los cuales se desconoce su
procedencia.

También se analiz6 las trazas doradas que se mostraron como recubrimiento del fragmento,
que efectivamente contienen alto contenido de oro y cobre, asi también la baja presencia de plata,
oxigeno y cloro (fig.[3.25}g).

El espectro EDS del sector debajo del recubrimiento (fig. [3.25}h), nos indica un posible
nucleo de cobre, puesto que es el Unico elemento metélico encontrado en este espectro, esto se
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Figura 3.25: (a) Imagen SEM de la pétina de la muestra 15. (b) Espectro del punto 1. (c) Espectro
del punto 2. (d) Espectro del punto 3. (e) Espectro del punto 4. (f) Espectro del punto 5. (g)

Espectro del punto 6. (h) Espectro del punto 7.
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confirmara con el andlisis de los vestigios del nicleo.

10 o EHT = 20,00 b
Mag= 150K X : Signal A= RBSD 154
s H WO=102mm

Figura 3.26: Micrografia de la patina de la muestra 15 con presencia de fase negra.

La segunda micrografia de la pdtina (fig. [3.26), es de la seccién que contiene la fase de
coloracién negra visualizada en el MEF (fig. [3.23)); esta fase se muestra en la micrografia del
SEM como una linea de color blanca entrecortada, el analisis puntual EDS de esta fase (fig.
d) nos muestra mayor presencia de cobre, seguido del azufre, plata y cloro en menor cantidad,
en comparacién con la fase rojiza antes analizada (fig. [3.25]-d). Al igual que en la micrografia
anterior, la presencia del azufre, nos da indicios de tratarse del uso de plata nativa.

La parte mds externa de la patina nos da un espectro EDS que solo presenta cobre y oxigeno,
estos mismos elementos interactuantes, se observan en el punto 5 del andlisis (fig. 3.27}b y f),
presentando similar tonalidad en las micrografias del SEM. Del mismo modo, los puntos 2 y
4 muestran espectros similares (fig. [3.27}c y e) en los cuales se nos muestra gran presencia de
cloro, ademds del cobre y oxigeno. Las micrografias en fondo oscuro del MEF (fig. [3.23)), nos
muestra dos tonalidades de verdes para la patina, esto debido a estas dos fases presentes.

El espectro del recubrimiento dorado (fig. [3.27}g), presente en el fragmento, nos indica la
presencia de notable de oro, cobre y plata, pero también se encuentra presente oxigeno y silicio,
este ultimo de origen desconocido.

Se tom6 un espectro puntual de lo que serfa parte del nicleo de la muestra (fig. [3.27th), en
el cual se observa que al cobre en mayor cantidad, acompaiiado de oxigeno y cloro, con baja
presencia de oro.

La micrografia del niicleo de la muestra 15 (fig.[3.28), nos indica que el recubrimiento no es
homogéneo en la pieza, se observa como capas, las cuales también se analizaron con EDS.

El espectro dado para el primer punto (fig. [3.29}b), nos muestra que efectivamente la presen-
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Figura 3.27: (a) Imagen SEM de la patina de la muestra 15 con fase negra. (b) Espectro del punto
1. (c) Espectro del punto 2. (d) Espectro del punto 3. (e) Espectro del punto 4. (f) Espectro del

punto 5. (g) Espectro del punto 6. (h) Espectro del punto 7.
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Figura 3.28: Micrografia interior de la muestra 15.

cia de oro en el recubrimiento es alta, pero también se cuenta con cobre y plata, por lo cual es
probable que el recubrimiento haya tenido coloracién amarillenta pero no con el brillo intenso
del los recubrimientos con solo oro.

Se observa la presencia de una linea de tonalidad gris en el recubrimiento, la cual se analizé de
forma puntual (fig. [3.29}¢), dando en el espectro mayor presencia de cobre, pero aun con buena
cantidad de oro y plata, solo que en este caso, también se presenta oxigeno, cloro y silicio, este
ultimo ya antes detectado en la muestra en la zona del recubrimiento.

Se observa, en la capa del recubrimiento, zonas de coloracién negra. De estas zonas se tomo
el punto 3, cuyo espectro (fig. [3.29kd), nos sigue mostrando cobre, oro y plata como metales
presentes en este recubrimiento, del mismo modo siguen estando presentes el oxigeno y silicio,
pero a diferencia del punto anterior gris, este presenta mayor oxigeno y menor plata. Se ana-
1iz6 el sector del recubrimiento colindante al nicleo (fig. [3.29}e), el cual no presenta silicio en
su espectro.

En el anélisis puntual EDS propio del niicleo, se mantiene la presencia del cobre, oxigeno, oro
y plata, siendo el cobre el elemento con mayor intensidad detectado (fig. [3.29}H). Sin embargo, en
el nucleo se presentan sectores de forma redondeada y oscura, los cuales solo presentan oxigeno
y cobre (fig. [3.29}g). Con lo cual podemos inferir que se traté de una aleacién ternaria de oro,
plata y cobre, que la presencia de otros elementos son por oxidacion o factores externos.
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Figura 3.29: (a) Imagen SEM del ntcleo de la muestra 15. (b) Espectro del punto 1. (¢) Espectro
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3.3. Muestras metalicas de la tumba 16:

De esta tumba se cuenta con dos fragmentos de la misma corona, uno es una ldmina plana
(16-A) y el otro es un hilo metélico (16-B).

3.3.1. Muestra metalica 16-A:

En la imagen del denominado lado anverso del fragmento metdlico 16-A de la tumba 16 (Fig.
[3.30), presenta adherido a la superficie un trozo de material orgénico, especificamente textil, a
diferencia de las piezas anteriores, este fragmento no presenta, en la observacion, alguna zona
dorada, toda la pieza se presenta con coloracién verdosa.

Figura 3.30: Micrografia 6ptica de la muestra 16-A.

Este fragmento mide aproximadamente 15,5 mm de largo y 12 mm de alto, utilizando co-
mo patrén, la escala dada por el estereomicroscopio y el programa photoshop para realizar este
calculo.

En la imagen de la superficie del fragmento denominado como 16-A (fig. [3.31)), se observa
la patina verdosa presente en la superficie; asi como también, se observa que el fragmento no ha
sido tratado con ningtn tipo de polimero u otra sustancia.

Por la ampliacién que se presenta en la figura [3.32] se puede observar la trama del textil en
estado de degradacién , asi como la pétina verdosa formada debajo del textil, en el fragmento
metalico.

Se realiz6 andlisis por FRX a este fragmento presentado en el espectro (fig. [3.33) solo las
lineas caracteristicas del cobre, con lo cual no se tiene mayor informacion del fragmento; las
lineas de energia caracteristicas identificadas son Cu — K,=8.04 keV y Cu — K3=8.93 keV.

También se realizé el andlisis por DRX (fig. [3.34), el cual present6 en el difractograma sélo
atacamita (CusC1(OH )3) correspondiente a la patina presente.
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Figura 3.32: Ampliacion del textil presente en el fragmento “A” de la tumba 16.
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Al analizar el interior con una vista general presentada en la figura[3.35] no se observa a sim-
ple inspeccién, alguna capa metdlica de material precioso que haya sido utilizado como material
de recubrimiento, asi mismo se observa la existencia de algunos huecos dentro del nucleo, esto
debido a oxidacion del material.

500 pm

Figura 3.36: Imagen de la muestra 16-A en campo claro con aumento de 100x.

Haciendo un mayor acercamiento en el niicleo de la muestra (fig. [3.36)), se puede observar
que el nucleo se encuentra con una distribucion homogénea, la cual no ha generado las islas
apreciadas en la muestra 14, lo cual nos indica que el fundido ha sido realizado en un solo
tiempo. También se puede ver la presencia de vestigios metélicos en el centro del nicleo. Estos
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Figura 3.37: Imagen de la muestra 16-A en campo claro con aumento de 500x.

elementos se pueden apreciar mejor en la figura donde con un mayor aumento se observa
unos pequenos cumulos de gran brillo, lo cual nos indica material metalico sin oxidarse.

Figura 3.38: Imagen de la muestra 16-A en campo oscuro con aumento de 100x.

El interior del fragmento se presenta homogéneo y de coloracién rojiza, asi como también se
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puede reconocer lo correspondiente a la patina externa, por la forma de capas externas generadas

(fig. 3-38).

Figura 3.39: Imagen de la muestra 16-A en campo oscuro con aumento de 200x.

El fragmento metdlico se encuentra estable a las reacciones quimicas de oxidacién y corro-
sion de la pieza, lo cual se deduce al observar el fragmento con pétina estable en dos capas de
coloracién rojiza y verde bien definidas, como se aprecia en la figura[3.39]

Figura 3.40: Imagen de la muestra 16-A en campo oscuro con aumento de 62,5x.

Observando en campo oscuro el nicleo de la pieza (fig. [3.40), se observa el gran grado de
oxidacion en el cual se encuentra, con coloracion rojiza en todo el interior de la muestra, y solo
la parte externa de la patina con el elemento verdoso caracteristico de la atacamita presente en el
fragmento.

El anilisis por SEM de la patina de este fragmento (fig. [3.41}a), nos muestra una tonalidad
gris oscuro en la parte superficial, cuyo espectro EDS (fig. 3.41}b) muestra gran presencia de
cobre, cloro y oxigeno, justamente la atacamita hallada en el difractograma.

El andlisis de las zonas negras entre las dos tonalidades de la pdtina (fig. [3.41}c) muestra la
presencia de calcio, del cual se desconoce la procedencia. La segunda fase notable de la pétina
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presenta cobre oxigeno, cloro y también calcio (fig. [3.41}d), lo cual se mostré en las imagenes
del MEF (fig. [3.39) como coloracién naranja-rojiza.

El andlisis del nidcleo presentd tres tonalidades: La tonalidad gris predominante, mostré en
su espectro EDS (fig. [3.41}e), gran cantidad de cobre, con la baja presencia de oxigeno y cloro;
la tonalidad gris oscura presenta mayor cantidad de cloro y oxigeno (fig. [3.41}) que en el espec-
tro anterior; sin embargo en la tonalidad negra presente en el nicleo adicional a los elementos
encontrados en los espectros precedentes, presenta silicio en espectro (fig. [3.41}g).

200 pirir EHT = 20.00 kv
WD=10.0mm

Mag= 350X Signal A=RBESD 18 A

Figura 3.42: Micrografia interior de la muestra 16-A.

En el niicleo se pudo observar restos de material metélico sin corroer (fig. [3.37), lo cual
también se observé en el SEM (fig. [3.42)), estas fases metdlicas se encuentran distribuidas a lo
largo de la parte central del nicleo con coloracion blanca, lo cual las hace de fcil distincion los
espectros EDS (3.43}b, -¢ y -d) mostraron que se trata de plata, que dada la presencia de plomo
en el espectro (3.43}c), nos indica que se trata de plata nativa, obtenida en forma de galena
argentifera. Como fué visto anteriormente, la parte gris predominante en el nicleo, estd dada por
cobre, cloro y oxigeno (fig.[3.43}e).

Las fases metélicas presentes en el interior del nicleo, se caracterizaron por tener dos tipos
de morfologia; El primer tipo de forma presentada, es en forma redondeada (fig. [3.44}a) la cual
presenta en su espectro EDS (fig. [3.44}b) mayor presencia de plata, seguido por selenio, plomo,
teluro y cobre. Que por la presencia de plomo podemos deducir que se trata de galena argentifera.
El segundo tipo de forma, es irregular como una mancha esparcida (fig. [3.45}a), en donde su
espectro EDS (fig. [3.45}c) evidencia la gran presencia de plata, acompafiada de bromo y silicio
en muy pequefias cantidades. Aparentemente la plata utilizada para esta aleacion provino de dos
fuentes o tiempos distintos de extraccion, siendo una mejor purificada que la otra.
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3.3.2. Muestra metalica 16-B:

Esta pieza tiene la forma de un hilo metalico (fig. [3.46), de 2,4 mm como didgmetro prome-
dio. Presenta en un extremo material organico, especificamente textil; en general la pieza es de
coloracion verdosa.

En la micrografia multifocal obtenida (fig. [3.47)), se puede apreciar los hilos envolviendo y
anudando al hilo metélico, el cual se encuentra en un completo estado de corrosion. Los hilos
apreciados aqui no se han comparados con los presentes en el fragmento 16-A, por lo cual se
desconoce si proviene del mismo origen.

La imagen [3.48] muestra la pdtina presente en el hilo, de la cual se puede apreciar grandes
granos formados, tanto de color verde como de un color caramelo, los cuales se encuentran
distribuidos por todo el hilo metélico.
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Figura 3.48: Imagen de un sector del hilo metalico de de la tumba 16.
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Figura 3.50: Difractograma de la muestra 16-B.
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El espectro de fluorescencia de rayos-x adquirido de este hilo (fig. permitié solo apre-
ciar la presencia de las energias K,=8.04 keV y K3=8.93 keV de cobre en la muestra, sin poder
darnos mayor informacion de la misma; las lineas de energia caracteristicas identificadas son
Cu — K,=8.04 keV y Cu — K;3=8.93 keV. También se realiz6 el andlisis por DRX (fig. [3.50),
el cual presentd en el difractograma sdlo atacamita (C'usC1(OH)3) correspondiente a la patina
presente.

Al inspeccionar el interior de la muestra en campo claro, con una imagen general, como lo
muestra la figura [3.51] se puede se ve la zona central hueca y toda la pieza oxidada de forma
homogénea en el interior, con una protuberancia, la cual se mejoraré la vision y andlisis en el
campo 0Scuro.

Figura 3.51: Imagen de la muestra 16-B en campo claro con aumento de 50x.

Al observar con un mayor aumento la zona central de la muestra se ha podido observar,
como lo muestra la figura[3.52] cimulos metélicos, los cuales se descarté que provenieran como
contaminante de otra muestra, puesto que se limpio repetidas veces para confirmar ello.

La imagen en campo oscuro (fig. [3.53), nos puede dar una mejor visién de cémo estd cons-
tituida la pétina, que seria de coloracidn rojiza encendido y el tono verde presente en la parte
externa, como también se puede apreciar la protuberancia que presenta a un lado.

Haciendo un aumento a la protuberancia se ve claramente las capas en las cuales se ha oxida-
do el material (fig.[3.54)), este tipo de capas de oxidacion se debe a la técnica de manufactura con
la cual se ha realizado la muestra, en este caso nos referimos al rolado, el cual hace estas capas,
que al momento de oxidarse se aprecian claramente.
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500 um

Figura 3.53: Imagen de la muestra 16-B en campo oscuro con aumento de 50x.
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Figura 3.54: Imagen de la muestra 16-B en campo oscuro con aumento de 100x.

En el andlisis por SEM de la patina (fig. [3.55)) muestra la presencia de cobre, cloro y oxigeno
(fig.[3.56}b) en la fase mds externa, la cual se apreciaba de coloracién verde en las micrografias a
campo oscuro dadas por el MEF. Los sectores de coloracién negra dentro de esta patina, muestran
la presencia abundante de silicio (fig. [3.56}¢), casi sin presencia de cobre o algiin otro metal, la
parte de la patina rojiza, proxima al nucleo presenta; cobre, cloro, oxigeno, adicional a ello;
bromo y silicio en pequefias cantidades (fig. [3.56}-d). Sin embargo el sector ya perteneciente al
nicleo, muestra solo cobre y oxigeno como sus elementos (fig.[3.56}¢), lo cual nos indica que se
trata de cuprita.

Mag= 800X

20 EHT = 20.00 kv
|_| WD = 9.8mm

Signal A = RBSD 16E

Figura 3.55: Micrografia de la patina de la muestra 16-B.
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La micrografia de la parte central del hilo (fig.[3.57)), nos muestra la distribucién de los restos
metalicos apreciados en campo claro en el MEF, los cuales su espectro EDS caracteristico (fig.
[3.58}d) muestra que se trata de plata acompafada de cloro, bromo y silicio. E1 EDS de la seccién
del nicleo (fig. [3.58}b) nos muestra que estd por cobre y oxigeno en mayor cantidad, mientras
que la zona de tonalidad negra nos muestra (fig. [3.58}c) que el cloro es el elemento en mayor
proporcion, después del cobre, siendo ain notable la presencia del oxigeno.
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Capitulo 4

Discusion de Resultados

Las riquezas mineraldgicas con las que cuenta el Pert (3er productor de Cu, 3ero de Ag
y 6to de Au a nivel mundial) [2],[3], permitieron a los moches desarrollas aleaciones binarias
y ternarias, usando cobre, oro y plata. Estos minerales fueron encontrados y extraidos de la
naturaleza en distintas formas;

= ¢l cobre era encontrado como mineral,
= ]a plata en su forma nativa y como galena argentifera,

= y el oro, al parecer, de origen aluvial, asociada generalmente a la plata.

Estas aleaciones, en presencia de humedad y oxigeno, llegan a oxidarse y corroerse, resulta-
dos presentados en el capitulo anterior, han permitido observar los diversos productos de corro-
sion formados en la superficie del fragmento;

La pétina presenta entre sus elementos al cobre, como elemento de la aleacién original, que
puede ser observado en las fases mineraldgicas identificadas en los difractogramas obtenidos.

En los difractogramas, se han podido identificar la presencia de oxido (Cuprita), carbonato
(Malaquita, Calcita) y cloruro de cobre (Atacamita); desde el punto de vista conservativo, el
cloruro de cobre es el mds dafiino para las aleaciones con cobre, siendo considerado como el
“cancer de los bronces”[16] entre los arquedlogos y conservadores.

El cobre al encontrarse con el cloro, la humedad y el oxigeno desencadena una reaccion
ciclica, la cual genera con el paso del tiempo, el degrado de las piezas. Signo visible de ello
es la patina presente en los fragmentos. El ciclo que realiza el cobre es el que se muestra a
continuacion:

ACuCl + 4H,0 + Oy — CuCly: 3Cu(OH )y + 2HCI (@.1)

2Cu+2HCT — 2CuCl + Ho 4.2)

De acuerdo a la anterior reaccion descrita, el cobre pasa a ser cuprita y atacamita (Ver. apéndi-
ce); para inhibir el efecto del cloro y humedad en las piezas se recomienda el uso del benzotriazol.
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A partir de 1967, el benzotriazol, fue utilizado por los conservadores para tratar objetos de
cobre y aleaciones con cobre, su composicion quimica (CgH5N3), es una estructura ciclica de
6 carbonos que contiene 3 dtomos de nitrogenos con 1 par de electrones no compartidos, que
puede existir como se muestra en la figura4.1

a 3
N
5 —
l\\kN . ‘N—H
/ =/
L N N
H
I 11

Figura 4.1: Estructura de Kekulé para el benzotriazol.

Evidencia quimica y estudios realizados, establecen la equivalencia entre los enlaces multi-
ples de las posiciones 2-3 y 2-1, por lo cual seria mejor graficar al BTA como se muestra en la
figura 4.2 Ello indica que el protén migra desde las posiciones 1 y 3 constantemente; lo cual
permite a la molécula enlazarse con 4tomos de otra especie, en este caso especifico con el cobre.
Es insoluble en el agua y demas componentes organicos.

Figura 4.2: Molécula de benzotriazol (BTA).

Sobre la superficie del cobre, el BTA genera una pelicula de polimero cobre-BTA. Esta
pelicula es inerte, termicamente estable y de larga duracién, proporcionando una barrera pro-
tectora a las piezas con cobre. El esquema de la cadena formada se presenta en la figura {.3}
mientras que la estructura del polimero se puede observar en la figura|4.4] Para mayores detalles
de la reacciones del BTA, se recomienda la lectura el articulo de Catherine Sease presentada en
la bibliografia [19].
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Figura 4.3: Cadena del polimero cobre-BTA.
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Figura 4.4: Estructura molecular cobre-BTA.



CAPITULO 4. DISCUSION DE RESULTADOS

76




Capitulo 5

Conclusiones Finales

5.1. Fragmento 14

= La aleacion original utilizada para la fabricacion de la pieza, cuenta con aproximadamente
Cud4%,Au9%y Ag4%.

= El recubrimiento de oro encontrado en este fragmento de corona, tiene un espesor de 0.5
micra.

= Por las caracteristicas encontradas en el nicleo de la manufactura, se puede deducir que
la técnica de manufactura empleada para realizar el dorado externo es el recubrimiento
electroquimico.

5.2. Fragmento 15

= El recubrimiento de esta pieza, fué elavorado a base de oro y plata.
» [a plata encontrada en el fragmento es de origen nativo, por encontrarse asociada al azufre.

= El estado de degradacion del fragmento es total, lo cual supone que la pieza entera se
encontrard en el mismo estado, haciendo imposible el identificar el tipo de técnica de
manufactura empleada en la elaboacion de la pieza.

5.3. Fragmento 16-A

= La corona de cobre cuenta con rasgos de presencia de plata en la aleacion original, lo cual
supone que se incorpord de manera intencional, con motivos presuntamente de purificacion
y de ideologia religiosa.

= La plata incorporada es de origen nativo. Por la oxidacién y corrocion del cobre, la plata
se ha localizado en la parte central de la pieza.
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5.4. Fragmento 16-B

= El hilo metélico es esencialmente de cobre, al cual se le incorpord plata nativa en minima
cantidad.

= La técnica de manufactura utilizada para la fabricacion del hilo metalico es el rolado.

5.5. Conclusiones Generales

= El estado de corrosion de los fragmentos metdlicos es avanzado, lo cual supone el mismo
estado de degradacion para las piezas completas.

= Es necesario la estabilizacion quimica de las patinas; se suguiere el uso del benzotriazol
como agente inhibidor para las aleaciones con cobre.

= La orfebreria mochica es fascinante; el estudio de sus piezas debe seguir profundizando-
se,por ello que esta dltima conclusion es una invitacién a seguir con la investigacion de
esta y otras culturas peruanas, para la preservacion de nuestra historia.



Apéndice A

Técnicas de Manufactura

A.1. Revestimiento Dorado

Entre las técnicas de manufactura y decorativas para lograr la superficie de un objeto dorada,
en la zona de sudamérica y en la época procolombina, se pueden distinguir basicamente dos
formas [[11]]:

A.1.1. Anadir una capa de oro al nicleo de metal diferente

Este procedimiento pudo realizarse en tres formas distintas:

Dorado de Lamina (Foil gilding)

Consiste en la adhesion de ldminas delgadas de oro a un nicleo que puede ser de metal,
madera, etc. La desventaja de esta técnica es que no se puede seguir faacilmente los cambio de
contorno de pieza, teniendose que plegar sobre todo en los lados internos de una forma curva.
La ldmina se adhiere a la pieza de metal, a través de un brufiido. Posteriormente se mejoraba la
adhesion con el calentamiento, generando un vinculo de difusién.

Los andlisis metalograficos con piezas doradas con este método permiten observar la aplica-
cion de diferentes capas de laminas de oro martilladas, observdndose en ocasiones dobleces y
superposiciones.

Fusion (Fusion gilding)

Consisti6 en aplicar metal fundido, usualmente cobre con oro (cuyo punto de fusién es menor
que el oro puro), a un nicleo metélico que podria ser cobre o alguna aleacién del mismo. Cuando
el metal fundido entraba en contacto con el nicleo se creaba un vinculo de fusién, causado por
la fundicion conjunta de los metales en su interfase. Una vez cubiertos los objetos y enfriados, la
superficie se bruniia o martillaba, para obtener una superficie lisa. Luego el objeto era hervido
en una solucion 4cida, que podrian ser orgdnicos o minerales, esto para retirar el 6xido de cobre
que se generaba al martillar la pieza.
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Remplazo Electroquimico (Electrochemical replaceplating)

Consistio en disolver oro, calentandolo suavemente durante dos a cinco dias, en una solucién
acuosa de cloruro de sodio (NaCl), nitrato de potasio (K NQOs) y sulfato de potasio y aluminio
(K Al(S0O,4)2,12H50) en partes iguales, neutralizandola con bicarbonato de sodio (NaHCO3)
para no ocasionar la oxidacién del cobre y permitir que el oro pueda depositarse. Para lograr un
mejor vinculo se calentd la ldmina de cobre dorado a una temperatura lo suficientemente alta,
para generar difusion del oro en el cobre.

Una de las caracteristicas mds resaltantes de esta técnica; es que el recubrimiento tiene un
grosor relativamente uniforme, entre 0,5mm y 2mm.

A.1.2. Remover los Elementos No Deseados de la superficie

A esta técnica se le denomind:

Dorado por Reduccion (Depletion gilding)

Consiste en trabajar con un nucleo de cobre-oro o de aleacion ternaria cobre-oro-plata, la
cual se trabaja en frio lingote, para reducir su grosor, esto se realiza por medio de martilleo a
temperatura ambiente. Luego es recalentado, para que los granos de metal fuertemente trabajados
se recristalicen, en este proceso se forman escamas de 6xido de cobre en la superficie que deben
ser removidas, este proceso se repite varias veces mds, para conseguir retirar el cobre de la
superficie y dejar una fina capa de oro y plata [14].

Cu + Ag + Au
Cu + Ag + Au |.
BATIDO EN FRIO
—_— ¥ RECOCIDD
BATIDO EN FRIO \L
¥ RECOCIDO

i\ mﬂ%

Cu+ Ag+ Au ::)Cu.D an-
3 Lav

Cu + Ag + Au

I
BATIDO EN FRIQ
¥ RECOCIOOD

o - e

Cu + Ag + Au 1Y,

LAVADOD

v

Figura A.1: Proceso de dorado por reduccion.
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Para la limpieza del 6xido de cobre superficial, Lechtman sefiala; que puedieron haber utili-
zado jugos acidos de plantas u orina rancia, ya que en este ultimo caso, la drea de la orina fresca,
se degrada en amoniaco.

Para remover la plata superficial y dejar solo al oro en la superficie, se cubre completamente
la ldmina con una pasta acuosa de sulfato férrico (Fes(S0y)3) y cloruro de sodio (NaC'l) lo cual
genera la corrosion de la plata y su eliminacién de la superficie.

Esta técnica fue descrita y trabajada por Lechtman a partir de andlisis metalograficos, quimi-
cos y de microsonda de electrones, ademds de haber realizado trabajos experimentales, reprodu-
ciendo el proceso en los laboratorios del Massachusetts Institute of Technology (MIT), durante
los afnos 1971-1979.

A.2. Hilos Metalicos

En la época precolombina, existian dos formas de realizar hilos metélicos.

A.2.1. Rolado

Esta técnica consiste en hacer hilos haciendo rodar una pequefia masa metalica, de tal forma
que se pueda adelgazar a medida que se realice mayor presion al momento de rodar, formandose
una tira metalica de diametro no homogéneo.

A.2.2. Trefilado

la técnica del trefilado consiste en hacer pasar hilos no homogéneos y gruesos, por orificios
un poco més delgados, para poder homogenizar su grosor y repitiendo el proceso por orificios
cada vez mds delgados, hacerlos mds largos y delgados. En la figura (A.2]) se muestra el principio
de la técnica.

Trabajo

Dado

Figura A.2: Proceso de Trefilado.
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Apéndice B

Fases Mineralogicas

B.1. Oro: Au

Sistema cristalino: Regular.

Clase de simetria: 4/m 3 2/m

Tipo de red: F.

Celda unidad, dimensiones: a = 4,079.

Hébito: Octaédricos pocas veces presenta caras de dodecaedro, cubo o trapezoedro.

Estructura cristalina: La estructura del oro esta basada en el empaquetamiento cubico com-
pacto de los d&tomos de Au.

Dureza: 2.5 -3

Densidad: 19.3

Color: Varias tonalidades de amarillo, dependiendo de su pureza; hacese mds palido al au-
mentar el porcentaje de plata presente.

Grado de opacidad: Opaco.

Yacimientos: Aunque el oro es un elemento raro, aparece en la naturaleza diseminado en
pequefias cantidades. Gran parte aparece como metal nativo; el teluro y posiblemente selenio
son los Unicos elementos que se le combinan en la naturaleza. La principal fuente de oro son los
llamados filones hidrotermales de cuarzo y oro, donde, junto con la pirita y otros sulfuros. El
oro estd simplemente mezclado mecanicamente con los sulfuros, y no en forma de combinacién
quimica alguna.

B.2. Plata: Ag

Sistema cristalino: Regular.

Clase de simetrfa: 4/m 3 2/m

Tipo de red: F.

Celda unidad, dimensiones: a = 4,09.

Hébito: Cominmente en grupos ramosos, arborescentes y reticulados.
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Estructura cristalina: La estructura de la plata estd basada en un empaquetamiento cibico
compacto de &tomos Ag.

Dureza: 2.5 - 3

Densidad: 10.5

Color y huella de plata; frecuentemente, con pétina castafio o gris-negro.

Brillo: Metdlico.

Composicion quimica: La plata nativa contiene frecuentemente mercurio, cobre y oro en
aleacion; en casos menos frecuentes, platino, antimonio y bismuto.

Yacimientos: La plata nativa estd extensamente distribuida en pequefias cantidades, princi-
palmente en la zona de oxidacién de los depdsitos de minerales. Hay tres tipos de depdsitos
primarios: (1) Asociada a sulfuros, zoolitas, calcita, barita, fluorita y cuarzo, tipificada en ya-
cimientos de Konsberg, Noruega. (2) Con arseniurosy sulfuros de cobalto, niquel y plata y con
bismuto nativo. (3) Con uranita y minerales de cobalto-niquel.

B.2.1. Galena: PbS

Sistema cristalino: Regular.

Clase de simetria: 4/m 3 2/m

Tipo de red: F.

Celda unidad, dimensiones: a = 5,936.

Hébito: Cubico o cibicos octaédricos y también en grandes cristales octaédricos formados a
menudo por porciones subparalelas. Comtinmente en masas de grano finno o grueso.

Estructura cristalina: La distribucién atomica es la misma que en la halita. Sin embargo la
galera y los minerales de su misma estructura - PbSe (clausthalita) y Pb (altaita), mucho mas
raros - presenta enlace semimetalico en vez del i6nico de la halita. En este tipo estructural cada
atomo del plomo se liga a seis de azufre, y cada uno de estos, a seis de plomo.

Tenacidad: Frégil.

Dureza: 2.5

Densidad: 7.58

Color: Gris plomo.

Raya: Gris plomo.

Brillo: Metdlico.

Grado de opacidad: Opaco.

Composicion quimica: La galera es con gran frecuencia PbS casi puro. La plata, asi como el
arsénico y el antimonio que indican los andlisis, se debe principalmente a inclusiones de argentita
o de tetraedrita, dificiles de distingir en un mineral negro y opaco cuando se hallan en pequeas
cantidades.

Yacimientos: Es el mineral de plomo mds importante en la corteza terrestre, y también uno
de los mas comunes de la clase de sulfidos. Se presenta en yacimientos de muchos tipos: en rocas
sedimentarias, en venas hidrotermales y también en pegmatitas. L.os yacimientos hidrotermales
extensos que contienen galena, encierran con frecuencia cantidades valiosas de plata.
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B.3. Cobre: Cu

Sistema cristalino: Regular.

Clase de simetria: 4/m 3 2/m

Tipo de red: F.

Celda unidad, dimensiones: a = 3.615

Habito: Comunmente con caras de tetraquishexaedro, también cubo, dodecaedro y octaedro.

Estructura cristalina: La estructura del cobre estd basada en el empaquetamiento ctibico com-
pacto de atomos de Cu.

Dureza: 2.5 - 3

Densidad: 8.9

Color: Rojo cobre en su superficie fresca, normalmente oscuro con brillo apagado por su
patina.

Brillo: Metdlico.

Composicion quimica: El cobre nativo contiene generalmente pequeiias cantidades de plata,
bismuto, mercurio, arsénico y antimonio.

Yacimientos: Se encuentran pequefias cantidades de cobre nativo en muchos lugares, en las
zonas oxidadas de los depdsitos de cobre, asociado a cuprita, malaquita y azurita.

B.3.1. Atacamita: CuyCIl(OH);

Sistema cristalino: Ortorrémbico.

Clase de simetria: 2/m 2/m 2/m

Relacion axica: a:b:c=0.658 : 1 : 0.749

Celda unidad, dimensiones: a = 6.02, b=9.15, ¢=6.85

Hébito: Por lo comin, en prismas delgados alargados y estirados paralelamente a “c”’; tam-
bién tabulares segin {010}. Otras veces en agregados cristalinos, en masa, fibroso o granular.

Tenacidad: Fragil.

Dureza: 3-3.5

Densidad: 3.76

Color: De verde intenso a verde oscuro.

Raya: verde manzana.

Brillo: Vitreo.

Yacimientos: se encuentra como mineral secundario en la zona de oxidacién de los depdsitos
cupriferos, especialmente bajo las condiciones de los desiertos salinos. Se puede hallar asociado
con malaquita, cuprita, brochantita, crisocola, yeso, limonita. El nombre procede del desierto de
Atacama (norte de Chile), donde primero se encontro.

B.3.2. Cuprita: C'u,O

Sistema cristalino: Regular
Clase de simetria: 4 3 2.
Celda unidad, dimensiones: a=4.2696
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Habito: Cristales usualmente octaédricos, con menor frecuencia dodecaédricos o cubicos;
a veces muy alargados segin “a” en fibras capilares, variedad llamada calcotriquita; también
granular, terroso o en masa.

Dureza: 3.5-4.

Densidad: 6.1.

Color: Rojo, a veces casi negro

Raya: Rojo castafio.

Brillo: De adamantino a submetélico o terroso.

Grado de opacidad: Rojo por transparencia, amarillo en esquirlas delgadas.

Alteraciones: Los cristales de cuprita se alteran a menudo pasando a otros seudomorficos de
malaquita. También puede alterarse, dando cobre u otros minerales secundarios de este metal.

Yacimientos: Se encuentra con frecuencia en la zona oxidada de los depdsitos cupriferos.
Comunmente estd asociada con cobre, malaquita, azurita, calcosina, 6xidos de hierro, arcillas y
tenorita, CuO (oxido negro de cobre). Los cristales de cuprita aparecen muchas veces en estrecha
asociacion con cobre nativo. Es un mineral muy extendido, especialmente en aquellas zonas
del planeta donde la glaciaciéon no ha destruido los efectos de la alteracion supergénica de los
yacimientos cupriferos primarios.

B.3.3. Malaquita: CusCO3(OH )

Dihidroxido de carbonato de cobre (II)

Sistema cristalino: Monoclinico

Clase de simetria: 2/m.

Relacidn édxica: a:b:c=0.7912 : 1 : 0.2704; 3 = 98" 42’

Celda unidad, dimensiones: a =9.51, b=12.02, ¢=3.25

Hébito: son muy raros los cristales distintos; usualmente de prismaticos a aciculares finos
paralelos a “c” y agrupados en tufos o rosetas. También se presenta cominmente en masas o
costras, con superficies melonares, botrioides o tuberosas. Internamente es fibroso divergente y
con bandas coloreadas.

Dureza: 3.5-4.

Densidad: 4.05; disminuye hasta 3.6 en ejemplares en masa.

Color: Verde intenso

Raya: Verde claro.

Brillo: Sedoso o aterciopelado; muchas veces mate.

Grado de opacidad: Transldcido.

Yacimientos: la malaquita estd muy extendida como mineral secundario de cobre, frecuen-
temente asociado con otro carbonato bdsico mas escaso, la azurita. Se presenta a veces como
seudomorfo de esta o de la cuprita. Por lo comun se halla en la zona oxidada superior de los ya-
cimientos cupriferos, especialmente en aquellas regiones donde hay caliza. También aparece en
asociacion con limonita, calcita, calcedonia y crisocola, y menos frecuentes con otros minerales
secundarios de cobre, plomo o zinc.
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Presentaciones

C.1. Ponencias

Parte de este trabajo fue presentado como ponencia en:

XIV simposio nacional de estudiantes de fisica (SNEF)-2010 Puno;

XV simposio nacional de estudiantes de fisica (SNEF)-2011 Callao;

XII encuentro cientifico internacional de invierno - ECI 2012i. Figura [C.1}

scuola estiva di archeometria - Lecce, Italia 2012. Figura|C.2]

C.2. Posters

Asi también, parte de este trabajo fue presentado como poster en:

= SPECTRA 2012 - Lima, obteniendo el ler puesto como pdster en la seccion de arqueo-
logfa. Figura[C.3}

= XXI simposio peuano de fisica (SPF) - Trujillo 2012, obteniendo mencion honrosa. Figura

C.4;

= escola do arqueometria do Rio de Janeiro - Brasil 2012. Figura
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Analisis de la Corona Metalica del Adolescente Acompanante de un
Guerrero De La Cultura Moche

Analysis of the Metallic Crown of the Companion teen of a Warrior

from The Moche Culture
S. Zambrano A', A. Bustamante D', Gabriel M. Inge?, C. Riccucci?, T. de Caro?, L. Chero?, R. Cesareo®, G. E.
Gigante®

1 Universidad Nacional Mayor de San Marcos, Lima, Pert

2 |stituto Studio dei Materiali Nanostrutturati-CNR, Area Ricerca RM1-Montelibretti, Rome, Italy
3 Museo de Sitio Huaca Rajada - Sipan, Lambayeque, Per(

4 Dipartimento di Matematica e Fisica, Universita di Sassari, Sassari, Italy

5 Dipartimento di Energetica, Universita di Roma “La Sapienza”, Rome, Italy

RESUMEN

La cultura Moche es una de las mas fascinantes del territorio peruano, desarrollada en la costa norte del Peru;
se caracteriza por el desarrollo en la ceramica y metalurgia, lo cual se puede apreciar en las manufacturas,
encontradas en las distintas tumbas de autoridades politicas y religiosas, de las cuales podemos destacar a
las encontradas en el sector de Sipan, en el complejo arqueoldgico Huaca Rajada - Sipan.

El presente trabajo es parte de un proyecto de investigacion auspiciado por los gobiernos de Italia y Peru,
en el cual se estudia la evolucién metallrgica de las culturas precolombinas con especial interés al trabajo y
evolucion con el oro, en esta ocasion se presenta el resultado del estudio de dos fragmentos de la corona de
un adolescente, acompanante del guerrero encontrado en la tumba 16 de la cultura Mochica, en el complejo
arqueolégico Huaca Rajada - Perd, del 300 — 700 d.C.[1], siendo observadas y analizadas las secciones
internas de las piezas, para obtener informacion sobre la manufactura de las mismas.

Con el anélisis realizado en el microscopio metalografico (MEF), se ha podido apreciar las distintas fases
de la corrosiéon de la pieza, determinadas por su coloracion, tonos rojizos y verdosos, caracteristicos de
la oxidacién del cobre, asi como también se aprecia el tipo de manufactura realizada para obtener el
hilo metalico y la lamina metalica que estudiamos; se pudo observar también, los restos metalicos en el
interior de las piezas, caracterizados por su brillo en el campo claro de este microscopio, estas medidas
son complementas con los analisis en el Scanning Electron Microscope (SEM) y Energy Dispersive X-
ray Spectroscopy (EDS), los cuales nos muestran la morfologia y composicion elemental del interior del
fragmento, encontrandose que se trata de piezas de cobre, con presencia de plata solo en la parte central
de los fragmentos, acumulandose en pequefas islas, ubicadas de esta forma por la oxidacion total del
cobre presente en los fragmentos; asi mismo, en la patina se encontré elementos propios del suelo de la
tumba, como Si, Fe, Al, que son elementos constituyentes de las fases mineraldgicas encontradas en el
difractograma de rayos-x realizado al suelo de la tumba, fases como cuarzo y oxido de fierro, la impregnacion
de estas impurezas es debido al largo periodo de entierro que atraveso la pieza.

Descriptores: Arqueometlria, SEM,Moche

REFERENCIAS

[1] | L.Chero Z. “Informe de los trabajos de investigacion en las unidades Il: c y IlI: b de la plataforma
funeraria, sector | del complejo arqueolégico Huaca Rajada - Sipan."

E-mail: sandradelpilarza@gmail.com

Figura C.1: Resumen del trabajo presentado al ECI 2012i.



C.2 Posters

89

Analysis of the Warrior Priest Costume Pendant frem the Moche
Culture

Sandra Zambrano A%, angel Bustamante D, Julio Fablan 57, Gabriel M. inge®, Cristina Rlccucci?,
Tilde de Caro”, ‘Walter Atva”, Luis Chern’, Roberto Cesaren’, Glovanni E. Gigante'.

1. Major Kational Universby of San Marcos, Uma, Pery

Z. Shodio del Matenall Naresbrutturatl-CHIR Instkute, Area Ricerca RH1-Monbelibreth, Rome, lBaly
2. The Royal Tombs Museum of Sipan, Lambayeque, Pen

&, Dipgartimierto di Matemabica & Fisca, Uriversitd di Sassarl, Sassard, Italy

5. Dipartimerkno di Energetica, Universith di Roma "La Saplenza®, Rome, [kaly

The Hoche Culture iz ane of the most fascimating in the Peruvian terribery, which flourished n
thie north coast of Peru; it 15 charactenzed by its great development in ceramics and metallurgy,
which may be appreciated in the works found in the diferent tombs of the political and religlous
authoriies, gspecially these faund in the Sipan sector im Huaca Rajada archeological site.

This work 5 part of a research project sponsared by the gowernments at ltaly and Fery, where
thie metallungical evoluticn of the pre-Columbian cultures IS studied, with spacial interest in the
work and gedd ewelution. In khis accasion, it is presented the result of a stody to 3 part of the

pandant of the Warrior Priest metallic costume, from Mochica Cufure, found in the 14 tamb of
Huaca Rajada archeological sitke = Peru, AT 300 - &00, being the internal part of the plece

ohzerved and analyzed.

Through the metallographic mrescape, B has been appreciated the different stages of the
piece carrasion, determined by i coloration; reddish, brown and green bones, characberistic of
thie capper oxidation, and the gold stratum witheut corrasion and the metallic remains inside the
pizce, which is complemented wih the Scapnimg Elechron Microscope ISEH| and Energy
Dispersive X-ray Spectroscopy [EDSF analysis, showing the morpholegy and  elemental
compasition af the internal part of the plece. Thus, it &as found that it is about the allay known
a5 TumbBaga, which s a copper, gold and silver alloy. Alsa, it was determined the 0517 um
thickness af the geld cowvering of this part. Simdarly, in the pating it was found the clements
characteristic of the tomb soil, such as 5, Fe, Al and E, constituting the minsralogical phases
observed wkh the sall X-ray diffractegram, this Being due to the Fact the piece has been buried
tar & very long time.

Frandradelpilarzag@am ail.cam

Figura C.2: Resumen del trabajo presentado en la scuola di Lecce
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Figura C.3: Péster presentado en SPECTRA 2012
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Introduccion

Se presenta el andlisis realizado a dos
fragmentos metalicos pertenecientes a la
corona del adolescente acompanante de un
guerrero de la élite Mochica encontrado en la
tumba 16.

Se realiza s por microscopio 6ptico
(MO), metalografico (MEF) y electrénico de
barrido (SEM) realizados en el Istituto per lo
Studio dei Materiali Nanostrutturati — Roma

Muestras a analizar:

Ubicacién geografica del
complejo  arqueolégico
Huaca Rajada, en la
costa norte del Perd,
image: obtenida en
Google maps.

trefilado; técnica que consist dlico por unos orifici
de menor didmetro, lo cual hacia que el hilo fuere més delgado cada vez

La segunda técnica utilizada en la antigiiedad, era el rolado la cual consis
manos el metal haciendo un rollo y de acuerdo a la presién y movimient

disminuye su grosor hasta el deseado[1].

« Por la obsi

Vista Externa de los Fragmentos

16A:
Ancho: 15,5 mm.
Altura: 12 mm.

16B:
Didmetro aprox:
2,4 mm.

16A: Imagen con aumento 100x,
en campo claro, donde se
observa en tono amarillo
brillante, la parte metalica atn
conservada en el centro del
fragmento.

16B: Imagen con aumento 50x,
en campo oscuro, se puede
apreciar la oxidacién y corrosion
de la muestra, asi como por 1
capas formada se deduce la
técnica de manufactura

r con las
realizados,

i6n en el MEF, de las capas en el

interior del hilo metalico, podemos decir que la
técnica utilizada para la realizacién del mismo es el
rolado

Dado

Técnica del trefilado

« Los fragment analizados son de cobre con
presencia de plata en la parte central del nticleo
+La técnica de manufactura con la que se realizé el
hilo metaélico es la técnica del rolado.

Referencias

[1] Luisa M. Vetter. Plateros Indigenas en el
Virreynato.
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Figura C.4: Péster presentado en el XXI SPF - Trujillo.
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Figura C.5: Péster presentado en la escola do arqueometria en Rio.
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