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Resumen

Se demuestra la confiabilidad y veracidad de los resultados obtenidos en el analisis de
matrices arqueoldgicas, mediante la participacion en el ensayo de aptitud conducido por el
Organismo Internacional de Energia Atémica (OIEA), sobre la determinacién de elementos
mayores, menores y traza en ceramica china antigua. Los analisis se realizaron utilizando la
técnica analitica de andlisis por activacion neutrénica instrumental, basada en el método del k
sub cero, el cual ha sido validado por el laboratorio, en concordancia con los requisitos de la
norma internacional ISO/IEC 17025:2005.

Abstract

The believability and trueness of the results obtained in archaeological materials by means of
proficiency test participation is showed. The Proficiency Test on major, minor and trace
elements in ancient Chinese ceramic was conducted by the International Atomic Energy
Agency (IAEA). The analysis was performed using the nuclear analytical technique of
instrumental neutron activation analysis, based in k zero method, which has been validated

by the laboratory, according to the ISO/IEC 17025 guide.

1 Introduccién

Una de las aplicaciones mas resaltantes de la
técnica analitica nuclear de analisis por
activaciéon neutrénica (AAN), se da en el
campo de la Arqueologia, utilizada para la
caracterizacion de piezas arqueoldgicas, con
la finalidad de obtener informacién sobre la
composicion elemental de las mismas. Esta
informacién, la cual debe ser confiable,
permite a los arquedlogos resolver preguntas
respecto a la ubicacion de éareas de
produccion prehistorica, la identificacion de
rutas de comercio e intercambio de materias
primas y artefactos arqueoldgicos [1], asi
como para trazar piezas individuales del sitio
donde se encontraron, hasta el lugar de
origen.

La matriz méas analizada en el Departamento
de Quimica del Instituto Peruano de Energia
Nuclear, en los Gltimos afos, utilizando el
AAN, método k subcero, ha sido la de
ceramicos arqueoldgicos provenientes de
proyectos de investigacion y de clientes
externos. El laboratorio de quimica, ha
participado con los analisis de piezas de
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cerdmicos  provenientes del conjunto
arqueoldgico de Revash y de la ciudadela de
Kuelap, ambos ubicados en la region
Amazonas y de la ciudadela de
Choquequirao, ubicada en la provincia de la
Convencion, Cuzco.

En el marco del proyecto de investigacion,
“Aplicaciones de las técnicas nucleares para
investigar la autenticidad de objetos de arte”,
la IAEA, por intermedio del grupo de
Materiales de Referencia de la Unidad de
Quimica de los laboratorios de Seibersdorf,
organiz6 el ensayo de aptitud IAEA-CU-
2006-06, sobre la determinacion de
elementos mayores, menores y traza en
ceramica china antigua.

La participacion en un ensayo de aptitud
permite una evaluacion periddica del
rendimiento del laboratorio, el cual se realiza
mediante la distribucion de un material tipico,
por una entidad independiente  para la
ejecucion de los analisis por los laboratorios
participantes en el ensayo [2].

El objetivo de dicho ensayo de aptitud es
asegurar que las conclusiones de los estudios



realizados sobre los objetos ceramicos y de
arte, estén basados en resultados analiticos
nucleares validados y confiables. Ademaés de
asegurar la comparabilidad analitica de los
diferentes paises participantes en el proyecto

3].

De los 24 laboratorios participantes, 12
utilizaron la técnica analitica de analisis por
activacion neutronica instrumental.

En este reporte se presentan los resultados
obtenidos por el laboratorio de Quimica del
IPEN, en dicho ensayo de aptitud,
demostrandose la calidad y confiabilidad de
la informacion reportada a los clientes en el
analisis por activacién neutrénica de muestras
arqueoldgicas.

2  Experimental

2.1 Preparacion de las muestras y del
comparador de sodio

Se pesaron entre 150 y 200 mg de muestra de
cerdmica china en viales de irradiacion,
previamente lavados con HNOO; al 10%.
Los comparadores de sodio se prepararon
depositando 200 microlitros de solucion
estandar de sodio de 10 000 mg.L™ dentro de
pequefios viales de polietileno, que luego se
secaron. Muestras y comparadores se sellaron
y acondicionaron en los recipientes para su
irradiacion.

2.2. lrradiacién y Medicion

Se utilizd la posicion A-1 de la grilla del
nacleo del reactor de investigacion de 10
MW de potencia, ubicado en el Centro
Nuclear RACSO, para irradiar las muestras y
comparadores de sodio a un flujo térmico de
3.10% n.em?s™.

Para la cuantificacion de los elementos Al,
Ca, Dy, Mg, Mn, Ti y V las muestras se
irradiaron por 20 segundos y después de 10
minutos de decaimiento, se midieron por 600
segundos. Se realiz6 una segunda irradiacion
por 1200 segundos para cuantificar As, Eu,
La, Na, K, Sb, Sm, U e Yb, midiéndose 6000
segundos, después de 5 dias de decaimiento y
para cuantificar Ce, Co, Cr, Cs, Fe, Hf, Nd,
Rb, Sc, Ta, Th, y Th, las muestras se
midieron 20000 segundos, después de 15 dias
de decaimiento.

Las mediciones se realizaron utilizando un
detector de Ge (HP) marca CANBERRA GC
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1518 de 15% de eficiencia relativa. Para la
evaluacion de los espectros se utilizd la
version 2.0 del programa Genie 2K y los
calculos de concentracion se efectuaron
utilizando software desarrollado en el
laboratorio.

3 Resultados

En la tabla 1, se presenta el promedio de los
resultados de 24 elementos reportados en
base seca, por el laboratorio con la
incertidumbre  expandida. También se
presentan los resultados asignados para cada
elemento por la IAEA, los valores del z-score
y la puntuacion final alcanzada.

El criterio de evaluacion considera el
rendimiento del laboratorio como

satisfactorio si |z, <2; cuestionable

scrore

sccore

para 2 <|z

|Zscore| 23

|< 3, e insatisfactorio para

Se puede ver que los resultados reportados
son considerados como satisfactorios, ya que
cumplen con el criterio del z-score.

Ademads, los resultados reportados se
evaluaron contra el criterio para la veracidad
y precision con la intencién de asignarle al
resultado, el estado de aceptable o no
aceptable. El criterio utilizado para la
aceptacion fue:

Valorg,c, —Valor | < 2.58%JUgc, +U/,

Este criterio permitio verificar la credibilidad
de la incertidumbre del laboratorio.

Al resultado reportado para Ti se le ha
asignado una puntuacion final de advertencia
(Warning), por estar fuera del criterio de
veracidad mencionado. Esto debido a la baja
estadistica de conteo considerada para la
evaluacion del pico de *'Ti.



Tabla 1. Resultados en mg/kg

Ele Valor Valor Z  Puntuac
Lab IAEA score final
AlL,Oz* 22.30+0.8 23.9+0.4 -0.67 A
CaO* 0.55+0.06 0.71+0.01 -1.13 A
Fe,Os* 2.70+0.10 2.740.1 0 A
K,O0* 2.20+0.08 2.3+0.2 -043 A
MgO* 0.68+0.07 0.70+0.12 -0.29 A
MnO* 0.023+0.001 0.026+0.001 -1.15 A
Na,O* 0.42+0.02 0.44+0.02 -045 A
TiO, 0.7740.05 0.95+0.04 -189 W
Ce 128.8+45  118+18 0.92 A
Co 6.48+0.24  6.6%1.1 -0.18 A
Cr 67.6+3.3 63.4+11.1  0.66 A
Cs 9.70£0.50 9.4+1.6 0.32 A
Dy 6.50+0.80  7.1+0.9 -0.85 A
Eu 1.35+0.09 1.440.2 0.57 A
La 64.4+2.2 68.8+5.4 -064 A
Nd 45.4+2.9 51.9+7.2 125 A
Rb 111.048.0 113+18 -0.18 A
Sc 16.4+0.60 14.9+25 1.01 A
Sm 8.17+0.27  8.7+1.0 -061 A
Th 1.05+0.12  1.1+0.2 045 A
Th 23.9+0.8 24+4 -0.04 A
U 5.59+0.35 6.1+0.5 -084 A
\V 101.049.0 1076 -056 A
Yb 3.99+0.21  4.0+0.6 -0.02 A

Fuente: Reporte IAEA/AL/168
* Resultados en %

A =resultado aceptado
W = resultado advertencia

Figura 1. Certificado de participacion.
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La figura 1 muestra el certificado de
participacion en el ensayo de aptitud,
otorgado al Laboratorio de Quimica del
IPEN, permitiendo respaldar la evidencia del
aseguramiento y control de la calidad y asi
cumplir con los requerimientos de la norma
ISO/IEC 17025:2005 [4].

4 Conclusion

El rendimiento del laboratorio de quimica del
IPEN, en el ensayo de aptitud IAEA-CU-
2006-06 ha sido muy bueno por haberse
cumplido con los criterios de evaluacion,
demostrandose que la técnica y el método
aplicado para el analisis de material
arqueoldgico, es el adecuado y los resultados
obtenidos son confiables y de calidad
analitica.
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