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Resumen

Se ha estudiado un conjunto de fragmentos de ceramica de la cultura Nasca (lca, Per() por
difraccion de rayos X y espectroscopia Mossbauer para obtener informacién sobre la
tecnologia utilizada en la preparacion de los mismos. Los resultados sugieren que la
temperatura de coccién de los ceramios Nasca estuvo entre 700 °C y 900 °C. Debido a que
los fragmentos estudiados provienen de un museo, y no de excavaciones, se aplicd
termoluminiscencia y luminiscencia 6pticamente estimulada para verificar la autenticidad de
las piezas.

Abstract

We have studied a set of ceramic fragments from Nasca culture (Ica, Peru) by X-ray
diffraction and Mossbauer spectroscopy to obtain information on the technology used in
their preparation. The results suggest that the firing temperature of Nasca pottery was
between 700 ° C and 900 ° C. Because the studied fragments comes from a museum, and no
from excavation, thermoluminescence and optical stimulated luminescence was applied to

verify the authenticity of the pieces.

1. Introduccién

La cultura Nasca se desarroll6 a 49 km de la
actual ciudad de Nazca, 500 km al sur de
Lima, sobre la cuenca del rio Grande, entre
los afios 100 A.C. y 750 D.C. Es
particularmente conocida por los grandes
geoglifos, lineas de Nazca, encontrados en las
pampas de Nazca [1]. Los principales sitos
arqueolégicos se encuentran en Cahuachi,
centro religioso, Marcaya y Los Molinos
[2,3]. La ceramica producida por los alfareros
de la cultura Nasca se caracterizd por el
policromismo y su buen acabado.

Se han realizado esfuerzos para conocer la
composicidon elemental de la pasta de los
ceramios Nasca, por analisis por activacion
neutrénica [4] y espectrometria de masas de
plasma inductivamente acoplado [5], para
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encontrar evidencias analitica sobre los sitios
de produccion de los mismos y posibles rutas
de comercio.

Para obtener informacion sobre la tecnologia
de preparacion, y especificamente sobre la
temperatura de coccion de los ceramicos es
necesario determinar la composicion minera-
I6gica de la pasta, ya sea por difraccion de
rayos X (DRX) o por microscopia electronica
de transmision (MET) en su forma de
difraccion de electrones de &reas selectas
(DEAS). Asi, basandonos en la presencia o
alteracion de determinados minerales de los
gue se conocen las temperaturas a las cuales
desaparecen o se transforman, es posible
hacer un estimado de la temperatura maxima
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alcanzada por la pasta durante la coccién.

Por otro lado, el estudio de arcillas y
ceramios por Espectroscopia Mdssbauer
(EM) permite obtener informacion del
entorno quimico del is6topo *’Fe presente.
Cada mineral que contiene hierro, ya sea
como cation principal o por sustitucién, esta
caracterizado por un conjunto de parametros
hiperfinos que pueden dar informacién sobre
su presencia, y las areas de absorcion
resonante asociadas a dichos sitios dan
informaciéon sobre sus abundancias en la
pasta de estudio. Es decir, en el espectro
Mossbauer se puede evidenciar las varia-
ciones de la vecindad quimica de los
is6topos, la misma que se puede alterar
mediante calentamiento.

El método para determinar la temperatura de
coccion de ceramios por EM se basa en medir
el espectro Mossbauer de una muestra de
cerdmica en polvo luego de someterla a
tratamientos térmicos a diferentes tempe-
raturas. Las caracteristicas de los espectros
obtenidos seran similares para los casos en
los que no se superé la temperatura de
coccidn (Tc) original. Pero, tedricamente, a
temperaturas mayores a la Tc el entorno de
los nicleos de °’Fe se modifica produciendo
espectros Mdossbauer diferentes [6-8].

En este trabajo presentamos los resultados
obtenidos del estudio de 10 fragmentos de
ceramios de la cultura Nasca, aplicando
DRX, MET y EM para obtener informacién
sobre la temperatura de coccion de las
mismas.

Debido a que las muestras estudiadas
provenian del Museo de Arqueologia y
Antropologia de la Universidad Nacional
Mayor de San Marcos, y no de una
excavacion, se realizaron pruebas dosimétri-
cas por termoluminiscencia y luminiscencia
Opticamente estimulada, para determinar su
autenticidad. La emision de luz por el
material, estimulado térmicamente (TL) u
Opticamente (OSL), se produce con posterio-
ridad a la absorcion de energia proveniente
del fondo radioactivo del ambiente en el que
el material estuvo inmerso. Si la intensidad
de la emision de luz es proporcional a la
energia absorbida y al tiempo transcurrido
desde que el material se calentd por dltima
vez, es posible determinar si una muestra es
antigua o “moderna” a través de las pruebas
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de TL u OSL [7,9].

2. Experimental

Las muestras estudiadas fueron cedidas por el
museo de Arqueologia y Antropologia de la
Universidad Nacional Mayor de San Marcos
en forma de fragmentos de vasijas ceramicas
(antiguamente restauradas). Estos fragmentos
fueron separados por el personal del museo
utilizando alcohol o acetona y fueron colo-
cados en bolsas de polietileno con sus
respectivas etiquetas. Para la obtencidn de las
muestras de pastas, se retiraron las capas de
pigmentos y engobes de los fragmentos con
la ayuda de un taladro con brocas de carburo
de tungsteno y una fresa de acero.

2.1

Para obtener las muestras se utilizé un taladro
de baja velocidad con una broca diamantada.
Las muestras fueron taladradas hasta una
profundidad de 2 mm, antes de obtener el
material para dosimetria. El equipo utilizado
en los registros de TL y OSL es una lectora
de Risg National Laboratories, modelo TL-
DA-15, con una fuente IR de 875 nm y una
fuente de luz azul de 470 nm. Este equipo
también estd provisto de una fuente de
radiacion beta (1355 mGy/s) para las
irradiaciones de laboratorio necesarias en la
calibracion de la dosis acumulada. Los datos
fueron obtenidos y analizados segin el
protocolo Single Aliquot Regeneration (SAR)
[10,11].

2.2

Para facilitar la pulverizacién de las piezas,
se las sumergi6 individualmente en un vaso
de precipitacion con nitrogeno liquido por
espacio de 5 minutos, luego con unas pinzas
se coloc6 la muestra en un mortero de
porcelana y se procedié a la homogenizacion
del grano con un pilén del mismo material.
La muestra ya pulverizada fue colocada en
frascos de vidrio con tapa y puestos a secar
en una estufa por espacio de 24 horas.

2.3

Para el analisis por EM se utilizéd 250 mg del
mismo material en polvo preparado para
DRX. Se tilizaron dos espectrometros
convencionales, uno de 512 canales y moda-
lidad de aceleracion constante, y otro de 1024
canales en la modalidad de velocidad
sinusoidal, utilizando una geometria de

Termoluminiscencia

Difraccién de rayos X

Espectroscopia Mossbauer
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transmision. El criterio de seleccion de las
muestras se basé en el mayor contenido de
hematita cristalizada, que puede estar
asociado a una temperatura de coccién mas
elevada y a una atmosfera oxidante.

Para el tratamiento térmico se utilizd una
atmosfera oxidante y un rango de temperatura
de 300 a 1000 °C. En cada caso, la alicuota de
la muestra fue sometida a tratamiento térmico
durante 12 h y los espectros Mdsshauer se
acumularon con la alicuota a temperatura
ambiente. Para cada temperatura se utilizd
alicuotas diferentes.

3. Resultados y Discusion

3.1 Pruebas de autenticidad por
dosimetria termoluminiscencia

Las piezas de ceramica que estan guardadas
en los museos no pueden ser datadas de
manera confiable aplicando las técnicas
dosimétricas basadas en medidas de inten-
sidad de sus sefiales de TL y OSL; sin
embargo, es usual aplicar las técnicas de
dosimetria TL y OSL para determinar su
autenticidad haciendo un estimado grueso de
su antigliedad.

Tabla 1. Dosis “arqueoldgica” calculada en los
fragmentos de cerdmicos Nasca.

Muestras Dosis (mGy)
Nasca Il 5204 7723,50
Nasca 111 5169 7859,08
Nasca I11 3794 8441,73
Nasca IV 5209 4376,65
Nasca V 2109 4159,85
Nasca VII 2147 6246,61
Nasca V111 2582 4173,44

Los valores obtenidos a partir de las curvas
de OSL obtenidas por estimulacion de las
muestras con luz azul son proporcionales a la
dosis arqueoldgica calculada por interpo-
lacion de la sefial natural. Los resultados
obtenidos se muestran resumidos en la Tabla
1. Los resultados muestran que las dosis
acumuladas calculadas varian mucho, lo cual
no debe sorprender puesto que las muestras
provienen de un rango de tiempo de 800
afios. Sin embargo, notamos que la dosis
“arqueoldgica” tiende a disminuir conforme
aumenta la fase de evolucidn de esta cultura,
es decir de la méas antigua a la mas moderna.
Entre las muestras analizadas se colocaron 3
muestras “modernas”, las que no dieron
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ninguna sefial residual de luminiscencia. Esto
prueba que la metodologia utilizada funciona
bien para diferenciar muestras originales de
las muestras de manufactura reciente.

3.2

En la Figura 1 se muestra uno de los
difractogramas obtenidos de tres muestras
seleccionadas por poseer caracteristicas
contrastantes, relativas a su color y su
composicién mineralégica. La muestra 2385
es de color grisdceo y contiene hematita en
menor concentracion que las otras dos
muestras, que presentan color rojizo
anaranjado. La Tabla 2 muestra los resultados
del analisis por DRX. Como se puede
apreciar todas estas muestras contienen
cuarzo en alto porcentaje y en menor concen-
tracion albita, muscovita, micas y hematita.
La presencia de clorita indica que la
temperatura de coccidn original no supero los
650°C en el caso de la muestra 5169 [12,13].
Por MET-DEAS, en un estudio anterior, se
observaron muchos compuestos presentes en
estas muestras. Especificamente, la presencia
de Illita en todas las muestras analizadas
sugiere que en el proceso de cocido de dichas
ceramicas no se alcanzaron los 800 °C,
porque a esta temperatura la illita cambia de
fase [14,15]. La aparente discrepancia entre
los minerales observados por DRX y MET
puede explicarse por el hecho de que en la
técnica aplicada (MET-DEAS) se analizan
zonas muy pequefias, especialmente aquellas
zonas que presentan buena cristalizacion,
mientras que por DRX se obtienen todos los
minerales presentes y muchas veces los que
se encuentran en pequefias proporciones son
encubiertos  por aquellos que son
mayoritarios.

Estudio por difraccion de rayos X
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Figura 1. Difractograma de rayos X de la

muestra Nasca 5169.
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De otro lado, cuando los artefactos ceramicos
se cuecen en hornos artesanales la tempe-
ratura que se alcanza es bastante variable,
pudiendo encontrarse diferencias hasta de
més de 250 °C en un solo proceso, haciendo
gue no todos los artefactos tengan las mismas
condiciones de coccion ni los mismos
resultados [16].

Tabla 2. Resultados de los analisis por Difraccion
de rayos X de las muestras Nasca.

Minerales

Color identificados

Periodo  Muestras

Cuarzo
Albita

Nazca 5169 Naranja Hematita

1" /rojo .
Muscovita

Clorita

Cuarzo
Albita
Muscovita
Cuarzo
Albita

Hematita
Mica

Nazca

v Gris

2385

Naranja

2461
claro

Nazca V

3.3 Estudio
Mossbauer

por  espectroscopia

La Figura 2 presenta el espectro Mdssbauer
de la muestra 5169 como representativo de
los espectros obtenidos. Todos los espectros
muestran curvas que han sido desdobladas en
seis curvas individuales utilizando el software
PCMOS, tres de estas curvas presentan
dobletes y las otras tres estan constituidas de
sextupletes magnéticamente desdoblados.
Este mismo software calcula la contribucién
individual de las diferentes especies de hierro
(Fe(ll), Fe(lll), y fases magnéticas),
encontrandose una contribucion mayor de
Fe(Il) en las muestras de color oscuro, lo que
sugiere que esta cerdmica fue confeccionada
en una atmosfera reductora. EI ancho
exagerado de los sextetos observados esta
asociado a fases amorfas, lo que implicaria
que la temperatura que se alcanzo en la
coccion no fue ni lo suficientemente alta ni lo
suficientemente prolongada para alcanzar
buena cristalizacion.

A partir de las curvas individuales utilizadas
en el ajuste se pudo determinar el
desdoblamiento cuadrupolar promedio para
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los sitios ocupados por Fe(lll) y Fe(ll) en
estado paramagnético para cada una de las
muestras, Figura 3. Es importante notar que
por EM se observd la presencia de hematita
en todas las muestras estudiadas mientras que
por DRX no se observé este mineral en la
muestra 2385.
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Figura 2. Espectro Mossbauer de la muestra
Nasca 5169 a temperatura ambiente.

La muestra 5169 fue seleccionada para un
tratamiento térmico en atmoésfera oxidante a
temperaturas de 300 °C a 1000 °C, con
intervalos de 50 °C, 100 °C y 150 °C, con el
objetivo de medir la variacién con la
temperatura de coccion de los pardmetros
hiperfinos. Esta muestra fue seleccionada por
cumplir con dos criterios: i) por su mayor
contenido de hematita bien cristalizada, que
puede ser consecuencia de una mayor
temperatura de coccidn original, y ii) por
contar con la cantidad de muestra requerida
para realizar los procesos de recocido. Para
este fin, las muestras fueron sometidas a
tratamientos térmicos durante intervalos de
12 h, en cada rango de temperatura. Los
espectros fueron tomados a temperatura
ambiente (TA), obteniéndose por ajuste el
desdoblamiento cuadrupolar de los sitios
paramagnéticos, que luego se tabuld y grafico
en funcion de la temperatura de
calentamiento.
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Figura 3. Desdoblamiento cuadrupolar de los
sitios paramagnéticos en las muestras.
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Figura 4. Variacion del desdoblamiento
cuadrupolar de los sitios paramagnéticos en
funcién de la temperatura para la muestra 5169.
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Figura 5. Variacion de la ocupacion de los sitios
de Fe en funcion de la temperatura para la muestra
5169.

De la Figura 4, sobre la base de la variacion
del desdoblamiento cuadrupolar de los sitios
de Fe(lll), en el caso de la muestra 5169 se
puede observar que a partir de 700 °C se
inicia una tendencia a la disminucién del
valor del desdoblamiento cuadrupolar. En la
Figura 5 se observa un incremento en la
proporcion de sitios ocupados por Fe(lll) en
estado magnético a partir de 700 °C. También
se observa un aumento en el desdoblamiento
cuadrupolar del sitio de Fe(ll), lo cual estaria
relacionado con el colapso de las estructuras
gue soportan los cationes ferrosos. Este
resultado parece indicar que la temperatura
de coccidn original para esta muestra fue
préxima a 700 °C. A partir de 800 °C se nota
una redistribucion de los cationes Fe(lll)
magnéticos entre los tres sextetos, lo cual
parece indicar que el mineral asociado a este
sexteto es el mas estable a mayores
temperaturas. A 1000 °C, para ajustar el
espectro, solo fue necesario utilizar dos
dobletes, asociados a Fe(lll), y dos sextetos,
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debido a que ya no se observa material en
estado amorfo o pobremente cristalizado.

La presencia de varias fases de hematita, que
se manifiestan por la necesidad de utilizar de
2 a 4 sextetos para ajustar la componente
magnética de los espectros Mdssbauer de las
muestras estudiadas puede estar relacionada
con el tratamiento térmico al que fueron
sometidas estas muestras durante su coccion.

4, Conclusiones

Se confirmé la autenticidad de las muestras
cedidas por el Museo de Arqueologia y
Antropologia de la Universidad Nacional
Mayor de San Marcos. Esta confirmacion,
realizada  por  termoluminiscencia Yy
luminiscencia dpticamente estimulada fue
necesaria como paso previo a las otras
pruebas que se realizaron, debido a que por la
belleza de la ceramica producida por los
alfareros nasca ha sido objeto de copia o
falsificacion desde tiempos coloniales.

La DRX y la MET en su forma DEAS,
permitieron identificar la mayoria de los
componentes de las pastas de los fragmentos
de ceramios estudiados. La presencia de
algunas arcillas, observadas e identificadas
por DRX, indicaria que ninguna de las
muestras alcanz6 temperaturas mayores a
900 °C durante su elaboracion.

En todas las muestras se determind la
presencia de lllita, lo que sugiere que durante
la coccidon estas pastas no superaron los
800 °C por tiempos suficientemente
prolongados. Los resultados hallados por
espectroscopia Madssbauer sugieren
igualmente que la temperatura de coccion
original de la ceramica 5169 fue proxima a
los 700 °C.
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