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RESUMEN

Dieciocho muestras de varios metales hallados en una excavacion arqueoldgica en Yaguachi
Ecuador, de un periodo prehispanico son examinadas en este estudio. Analisis metalografico
utilizando microscopia dptica y microscopia electrénica de barrido (SEM), fueron usados para
determinar la microestructura y tratar de inferir procesos de fabricacidn, algunas muestras
fueron analizadas en su composicidn elemental usando espectroscopia de rayos-x por energia
dispersiva (EDS), que servirdn con el fin de dar un contexto histérico a la fabricacién de los
artefactos y muestras halladas en la excavacidn. Los resultados muestran que varios de los
artefactos son de cobre con aleaciones de oro, plata, pequefias cantidades de plomo y que
después de su fundicion pasaron por procesos de enriquecimiento en superficies, ademas,
se fabrica una réplica utilizando un método de dorado por envejecimiento, con esto se
pretende dar un antecedente en la elaboracién de los metales prehispanicos en la zona de
Yaguachi. Todos los procesos de caracterizacién fueron destructivos.

Keywords: Yaguachi, Ecuador, arqueo metalurgia, caracterizacién, microscopia electrénica
de barrido, SEM, microscopia 6ptica, metalurgia, microestructura.



ABSTRACT

Eighteen samples of various metals found in an archaeological excavation in Yaguachi
Ecuador, from a pre-Hispanic period are examined in this study. Metallographic analysis using
optical microscopy and scanning electron microscopy (SEM), were used to determine the
microstructure and tried to infer manufacturing processes, some samples were analyzed in
their elementary composition using energy dispersive X-ray spectroscopy (EDS), which serve
to give context historical to the samples found in the excavation. The results show that several
of the artifacts are made of copper with alloys of gold, silver, small amounts of lead and that
after their melting went through surface enrichment processes, in addition, a replica is
manufactured using a depletion gilding. This is intended to give an antecedent in the
manufacturing of pre-Hispanic metals in the Yaguachi area. All characterization processes
were destructive

Keywords: Yaguachi, Ecuador, archaeological metallurgy, characterization, scanning
electron microscopy, SEM, optical microscopy, metallurgy, microstructure.
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INTRODUCCION

1.1. Antecedentes

En la época prehispdnica los artefactos metdlicos fueron de suma importancia vy
significado. Algunos datos arqueolégicos muestran una intensa circulacidon de estos objetos
en la zona de América del sur. Se los transportaba llevandolos como piezas terminadas,
lingotes y piezas no terminadas. Los metales con los que fueron realizados
estos artefactos fueron principalmente: cobre, aleaciones de bronce, oro y plata. (Bonomo,
Cabanillas, & Montero, 2017), estos metales, tienen actual e historicamente una fuerte
representacién simbdlica e inclusive ideoldgica, que cambia de sentido segun sea el lugar

donde se encuentre.

Las propiedades simbdlicas que se tienen de los metales, entre otras, tienen que ver
con su transformaciéon metalurgica, y por lo mismo pueden estudiarse como propiedades o
cualidades de los mismos, asi, en nuestro caso como metales principales se tiene cobre, oro

y plata que en conjunto se pueden asociar al Sol y la Luna (Falchetti, n.d.).

Grandes culturas metalurgicas se expanden desde México hasta Chile, a pesar de que
en estas zonas no se conocia el hierro o acero, nativos habian descubierto las propiedades del
oro, plata, cobre, estafio, plomo, platino, sus aleaciones (La Niece, 1993) y su utilidad. Estos
materiales repercutian en las relaciones entre estados y su participacién politica, social y

econdmica (Zori, Tropper, & Scott, 2013).

El estudio que aqui se presenta, se lo realiza con muestras de una excavacion realizada

en el afio 2000 (Delgado Espinoza, 2002). Estas muestras pertenecen al Periodo de
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Integracion, en la fase Milagro-Quevedo que data de 700dC-1600dC (Delgado Espinoza,

2002).

Yaguachi es una zona de la provincia del Guayas en Ecuador ubicado al sur este de la
ciudad de Guayaquil, en la figura 1 se observa la zona y los diferentes entierros de donde se

obtuvieron los artefactos (Delgado Espinoza, 2002).
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Figura 1: Distribucidn de sitios arqueoldgicos (Delgado Espinoza, 2002).

En la excavacion se hallaron enterrados 104 individuos: 25 hombres, 26 mujeres y 53
de sexo indefinido, junto a estos se hallaron narigueras, vinchas, anillos, argollas y pecheras,
todos estos artefactos se presentan en ciertos cadaveres adornados como ofrendas. Ademas
de artefactos metalicos, se hallan objetos de obsidiana y conchas, a pesar de encontrarse en
las mismas zonas, el 96% de metales encontrados son asociados a hombres (Delgado
Espinoza, 2002) lo cual puede indicar un sistema social basado en posiciones jerarquicas que

los hombres ocupaban. Algunas de estas piezas se muestran en este estudio.
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1.2.Justificacion

De los artefactos hallados no se tiene ninguna informacion metalurgica, sin embargo,
muchos de estos artefactos siguen patrones metallrgicos reconocibles, comparables a la
coleccidn de artefactos metalicos del Museo Nacional Del Ecuador en Quito (Lleras, 2015), en
funcién de esta exhibicidn, se realizara un analisis de la metalurgia y sus técnicas, enfocado
en el procesamiento del material y sus aleaciones. Por esta, razén en el presente estudio se
realiza la caracterizacién microscépica de estos artefactos, usando microscopia dptica y
microscopia electrénica. Ademas, se incluye la elaboracién de una muestra dorada utilizando
oro y cobre, similar al de los artefactos excavados. Para lograr el acabado dorado en toda la
superficie de la muestra fabricada se utiliza materiales que fueron de uso cotidiano en estas

culturas. A esta técnica se la conoce como dorado por envejecimiento.

La caracterizacidon de las muestras sera destructiva, pues el objetivo es obtener un
analisis metalografico de estos artefactos, para lo cual, se debe atravesar la corrosién
superficial, que en algunos casos inclusive se puede extender en todo el artefacto,
provocando que se encuentre en estado de mineralizacion, es decir completamente corroido
(Scott, 2013) La mineralizacion es critica, pues las muestras seran extremadamente fragiles,

producto de la degradacién al contacto prolongado con el suelo (Cvikel et al., 2017).

1.3. Marco Tedrico

1.3.1. Microscopia Optica y Electrénica

En el microscopio éptico invertido metalurgico utiliza el reflejo de un haz de luz sobre
el metal para generar laimagen que es captada y amplificada por el lente, la muestra requiere
ser pulida, y la magnificacidn mdaxima que se logra obtener es de 2000x (Tecla, Libertad,

Salvador, De, & La, 2017). Con este tipo de micrografia se pudo observar en este estudio el
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metal base, la corrosion, las fases presentes en el metal y determinar deformaciones
aparentes en el material, como laminado. La (Figura 2), muestra una tipica imagen captada
con este tipo de microscopio, en la que se puede observar regiones claras y oscuras, que

definen las fases en superficie del material.

Figura 2: Micrografia 1000x

1.3.2. Microscopia Electrénica

En el Microscopio Electronico de Barrido SEM, por sus siglas en inglés
(Scanning Electron Microscopy). Se coloca la muestra en una camara de vacio, para poder
focalizar el haz de electrones que se bombardea a la muestra, los electrones del haz chocan
sobre la superficie, de la interaccidn de estos electrones con la superficie del material se
recauda informacién con detectores de los electrones secundarios que generan imagenes de
alta resolucion. También se puede evaluar la energia dispersiva analizando los rayos X
generados por la colision de los electrones del haz con electrones de alta energia en atomos
de la muestra, esto se analizan con el detector EDS, por sus siglas en inglés (Energy Dispersive
X-Ray Spectroscopy) (Renau-piqueras & Faura, 1965). Con este detector se puede determinar

la composicion elemental del material. La operacion de este microscopio requiere que las
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muestras sean conductoras, para lo cual se las puede recubrir con finas capas de material
conductor. Los resultados de estas micrografias se observan en la (figura 3), en donde se
evidencia desprendimiento en el material por corrosién externa, El andlisis de EDS permite
identificar por efecto de la energia de rayos x emitidos elementalmente la composicién del
material en zonas especificas y de volumen muy pequefo, en el orden de micrémetros

cubicos de volumen de material, por lo que se considera un analisis referencial.

LVSED 15.0kV WD15.7mm  High-P.C.30.0 50Pa X250 I 100um
arqueologia 0881 Apr 10 2019

Figura 3: Micrografia SEM 250x

1.3.3. Diagramas de Fase

Diferentes culturas han desarrollado técnicas para fabricacién de artefactos metalicos,
muchos tomando el oro, plata y cobre como materiales base caracteristicos, sin
conocimientos previos sobre sus propiedades, Unicamente se puede observar patrones
similares en el tipo de aleaciones, por lo cual es necesario observar los diagramas de fase. El
diagrama de fase escogido para una breve explicacion es el sistema cobre—plata (figura 4), en

el que se observa un punto eutéctico que ocurre a 779 °C con una composicion de 28.1% wt
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Cu, ademas, presenta dos fases alpha y beta, a partir de esto se presentara la estructura como
Alpha + Eutéctico o Beta + Eutéctico, los puntos de fusidn para el cobre es 1085°C y 961.9°C
para la plata, de los diagramas no se obtiene mayor informacion, sin embargo, se puede
obtener una idea de las temperaturas necesarias para poder fundir el metal y una
aproximacion de las fases que se podrian observar en su microestructura. Estos datos no son
utilizados mas que como referencias y seran correlacionados con la explicacion de resultados

obtenidos en una de las muestras que presenta estos elementos en la aleacion.

Atomic Percent Copper

9 p
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Av Weighl Percent Copper Cu

Figura 4: Diagrama de fase Cobre-Plata, (Subramanian, Systems, & Perepezko, 1993)

1.3.4. Procesos de Dorado

En América Latina, investigaciones como la realizada por Warwick Bray muestran que
el enriquecimiento de superficie es bastante comun en diferentes artefactos, como técnica
prehispanica de metalurgia (La Niece, 1993). Los principales métodos son: Foil-Gilding,
Fusion-Gilding y Depletion Gilding.

El dorado por papel de oro (foil-gilding) es posiblemente una de las primeras técnicas
de dorado que consiste en realizar hojas de oro muy delgadas que después seran depositadas

en el metal base calentandolo para mejorar su adherencia (José Ramirez Vieyra, 2013). Por
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otra parte el dorado por fusion (fusién-gilding) consiste en verter metal fundido sobre la
superficie base (La Niece, 1993) creando una capa en su superficie. Finalmente, el dorado por
envejecimiento (depletion-gilding) es un proceso en una aleacidon generalmente de cobre y
oro, frecuentemente se usa pequefas cantidades de plata. Una vez realizada la forma del
objeto, este se calienta hasta inducir oxidacién superficial en el cobre, después de esto se
realiza un ataque 4cido a la muestra que generalmente se lo hacia con jugos acidos de plantas

mezclados con sal y agua. Este Ultimo es el proceso que se usard en la réplica.

1.4. Objetivos

El estudio morfoldgico de los metales puede mostrar rasgos clave para determinar el
tipo de proceso que se utilizd en la fabricacidn de un artefacto, por esta razén este estudio es

necesario para seleccionar las muestras que seran evaluadas.

En la mayoria de los casos las muestras son piezas pequeiias o fragmentos
representativos de la excavacion, las cuales son seleccionadas evitando en lo posible tomar
secciones completas, pues las mismas tienen gran importancia arqueolégica por lo cual
podran ser estudiadas posteriormente con un diferente alcance. Con este objetivo se realizd

el montaje de pequeiias secciones de las muestras caracterizadas.

El uso de herramientas metalurgicas es clave para determinar ciertas caracteristicas
importantes en un material, una vez realizado el estudio morfolégico y la posterior
seccionamiento y montaje se usé microscopia éptica para observar rasgos importantes en los
materiales tales como fases, rasgos relacionados procesos de fabricacion, fracturas en el
material, patrones de enfriamiento, etc. Junto con la microscopia 6ptica se realiza una
seleccion de muestras con rasgos mas caracteristicos para determinar las muestras que

fueron evaluadas con microscopia electrdnica de barrido SEM
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(Scanning Electron Microscopy), junto con el uso de la herramienta de EDS (Energy Dispersive
X-Ray Spectroscopy) permiten un analisis quimico que evalla la composicidon elemental de la
muestra mediante la deteccionde los rayos Xemitidos por la muestra en
un volumen micrométrico de analisis, este analisis es fundamental para determinar las

aleaciones usadas en los metales.

Como punto final es importante probar la investigacién realizada, por lo que una vez
mostrado los resultados de la excavacion y sus muestras metalicas se construird una réplica a
partir de la informacién recaudada y para probar una de las técnicas de enriquecimiento
superficial que es el dorado por envejecimiento, finalmente, se observara la réplica a través
del microscopio para marcar rasgos que pueden ser comparables con las muestras

arqueoldgicas.
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MATERIALES Y METODOS

En esta seccion se discute acerca del proceso utilizado en la seleccidn y el montaje de
las muestras, ademads, los materiales y el procedimiento necesario para realizar la réplica.

Para este proyecto de investigacion se propuso analizar 18 artefactos metdlicos
arqueoldgicos, los cuales se muestran en la figura 5 y se describen la tabla 1.

Las muestras de los artefactos metdlicos fueron seleccionados de una gran cantidad
de piezas resultado de la excavacién dirigida por el Dr. Florencio Delgado, se las escogié
principalmente por su representacion y semejanza con otras del mismo tipo. Entre las 18
muestras se tiene 6 fragmentos de laminas una de ellas con la presencia de tejidos, dos
fragmentos de argollas, tres argollas completas, un fragmento de cascabel, dos fragmentos
de agujas, dos fragmentos de pinzas, una nariguera completa sdlida, y un colgante de
nariguera, todos estos articulos presentan un color cardenillo en su superficie resultado de la
corrosidn existente en todas las muestras, muchas de las laminas y fragmentos se pueden
encontrar ya en estado mineral por lo cual no se las usaran para el estudio en esta tesis, el
objetivo de este estudio morfoldgico es descartar las muestras que presenten grados altos de

mineralizacion



Figura 5: Artefactos metdlicos para estudio.

Tabla 1: Descripcion de las muestras

Muestra # | Sitio Procedencia | Descripcion

1 Vuelta Larga | PO70 Fragmento de ldamina de metal

2 Vuelta Larga | P3000 Fragmento de argolla pequefia

3 Vuelta Larga | PVLM3 Argolla completa con agujero, esta torcida
4 Vuelta Larga | P008 Argolla completa de alambre delgado

5 Vuelta Larga | P1033 Fragmento de cascabel

6 Vuelta Larga | P2044 Fragmento de lamina con tejido

7 Vuelta Larga | P2005 Fragmento de borde de ldmina

8 Vuelta Larga | P036 Fragmento de lamina plateada

9 Vuelta Larga | P096 Fragmento de argolla del entierro R75

10 Vuelta Larga | P096a Fragmento de aguja del entierro 2 R75

11 Vuelta Larga | P070a Fragmento de pinza decorada con lineas incisas
12 Vuelta Larga | P083 Nariguera sélida R62

13 Jerusalén 1508 Fragmento de aguja

14 Jerusalén 1562 Lamina de nariguera triangular

15 Jerusalén 1507 Pata de pinza fragmentada

21
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16 Jerusalén 14652 Fragmento de colgante de nariguera
17 Jerusalén 136 Fragmento de ldmina de metal
18 Jerusalén J210 Argolla fina, deformada

En algunos artefactos se realizé un andlisis morfoldgico y un disefio 3D aproximado en
CAD por sus siglas en inglés (Computer Aided Design), estimando la apariencia de lo que
podria haber sido la pieza original. Las muestras se montan en resina para mejorar la
manipulacion en el pulido y se analizé microscopias. Fueron seleccionadas muestras con
rasgos mas representativos para observarlas con en el SEM, algunas de estas se analizaron en

forma de composicion elemental utilizando EDS.

2.1. Proceso para el montaje de muestras.

Para preparar las muestras se secciond los artefactos seleccionados, para lo que se
realizd cortos transversales que permitan analizar el interior de las muestras en donde se

expone el material base del artefacto, la (figura 6) describe el proceso.
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c)
Figura 6: Procedimiento para toma de muestra. a) muestra J507. b) corte transversal de la muestra.

¢) artefacto cortado.

Una vez cortada y fijada con el soporte, se procede a montar la muestra utilizando
resina liquida EpoThin 2 con una mezcla en volumen de 2 partes de resina con una parte de
endurecedor, ademas, se utiliza soportes metalicos como se ilustra en la (figura 7), ya que son
conductores y se plantea utilizar el SEM para realizar el analisis mas especifico de la

microestructura y el analisis elemental metalurgico en algunas de las muestras.

Figura 7: Modelo de montaje.
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Con la muestra montada se procede a pulir, el pulido se realiza en una sola direccién
a bajas velocidades, utilizando abundante agua para evitar que el desprendimiento de capas
de corrosion dafie la muestra. Todas las muestras fueron pulidas usando suspensiones de
alumina 5um, 3um, 1um, 0.3um y 0.05um, seguido se limpia a las muestras con ultrasonido

utilizando el equipo Branson 1800 ultrasonic cleaner manual.

Se toman las imagenes con el microscopio dptico invertido Nikon, Eclipse MA 100 que
tiene integrada una cdmara digital. Algunas muestras se evaltian con el microscopio SEM, JSM
IT300 InTouchScope de JEOL, con una magnificaciéon de hasta x300000, una capacidad de bajo
vacio hasta de 10 a 650 Pa. También se realiza mapeo y andlisis elemental sobre algunas

muestras.

La muestra fabricada como réplica del proceso de dorado por envejecimiento también
fue evaluada con microscopia optica y electronica. La aleacién fue preparada con 80%Cu y
20% Au, segun los porcentajes de la aleacidn se define el ataque quimico segun el estandar
ASTM E407 (Standard practice for microetching metals and alloys) para observar su
estructura, identificar formacién de fases, segregacion de oro y comparar la microestructura

después del proceso de envejecimiento.

2.2. Construccion de la réplica y analisis de su micrografia.

Como se menciond antes se utilizé 80% wt Cu y 20%wt Au, para 1g de oro se utilizé

4g de cobre (figura 8), el porcentaje recomendado para realizar dorado por envejecimiento.



25

b)

Figura 8: a) 1 gramo de oro, b) 4 gramos de cobre

a)

Con las cantidades adecuadas se procede a fundir el metal (figura 9). Luego la solidificacion,
el material se lo lleva a un rodillo (figura 10) para laminacién y terminar la probeta que se va

a usar.

Figura 9: Fundicion del cobre y oro.

Figura 10: Fundicidn del cobre y oro.
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Para el dorado por envejecimiento, serd necesario tener una fuente directa de calor,
y como parte importante realizar posteriormente el ataque acido, para lo que se prepard una
solucidon acida utilizando hierbas de chulco machacadas, las cuales pertenecen al grupo de
plantas oxalis (para este caso se utilizara el Oxalis Medicaginea, que es una de las plantas
culturalmente usada en la zona), la importancia de este grupo de plantas es el acido oxalico
gue es propio de las mismas. La solucién se prepara mezclando las hierbas junto con sal

marina y agua caliente como se muestra en la (figura 11).

Figura 11: Materiales para el dcido, sal y chulco.

Una vez fundido el metal y creada la muestra, se procede a calentarla, con llama
directa, hasta dejarla con un color opaco, como se muestra en la figura 12 a), se sumerge en
la solucidn, se procede a limpiar la muestra (figura 12 b) y se repite el procedimiento 20 veces

para que se puedan observar mejores resultados.

El proceso puede realizarse cuantas veces sea necesario, llegara un punto en el que la

capa superficial se sature y el color que se obtenga ya no presente cambios.
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a)

Figura 12: a) Calentamiento de la muestra, b) limpieza de la muestra en la solucion.

Después de terminada la muestra se procede al seccionamiento, montaje y pulido para
la evaluacién microscépica. En este caso se realiza el ataque quimico segun la ATSM E407-07,

numero 64, que recomienda (sumergir de 1 a 5 min una mezcla de 5mL HNO3 + 25 mL HCI +30

mL agua) se lo realizara para marcar las zonas en donde predomine el oro, y asi poder
observar de mejor manera qué sucede con la difusidn al hacer el dorado por envejecimiento

(depletion gilding).
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RESULTADOS Y DISCUSION

Los artefactos metdlicos estudiados presentaron varias caracteristicas, a continuacion,

se presenta los resultados obtenidos.

3.1 Morfologia de las muestras

Tabla 2: Caracteristicas morfoldgicas para seleccion de muestras

Muestra Procedencia

Descripcion

P070

P3000

PVLM3

P008

VAV N

Fragmento de ldmina de metal, presenta una pequefia
lamina de oro adherida a su superficie, toda la demas
superficie presenta un color cardenillo propio de la
corrosién del cobre, si presenta material en su interior no

es una muestra completamente corroida.

Este fragmento de argolla es fragil con corrosion color

cardenillo, esta mineralizada casi en su totalidad.

Argolla completa, esta torcida y presenta corrosion en su
superficie, sin embargo, es soélida en su interior

presentando metal base, su color es plateado.

Esta argolla esta completa, pero presenta un doblez, es

solida con pequefios rastros de corrosion.



P1033

P2044

P2005

P036

10

P070a

4429

P0O96

P096a

29

Fragmento de cascabel fragil, se realiza un corte en el que
se puede observar una estructura base similar al cobre, en
muchas de sus partes estd mineralizado esto determinado

por su fragilidad.

Fragmento de lamina, presenta corrosion, ademads la
presencia de tejido en su superficie es fragil sin embargo

no esta mineralizada.

Como en todas las muestras se presenta un color
cardenillo propio de la corrosidn, no es fragil y se puede

observar una estructura cobriza en su interior

Fragmento de ldmina delgado, no presenta mucha

corrosion en su interior, su color interno es plateado

Fragmento de argolla completamente mineralizado (se
excluye del estudio)
Fragmento de aguja completamente mineralizado (se
excluye del estudio)
Fragmento de pinza decorada con lineas incisas, presenta
un doblez, su corrosion no es muy profunda y se observa

gran cantidad de material base para su estudio
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P083 Nariguera completamente sodlida, presenta corrosidon

Unicamente en sus superficies

J508 Fragmento de aguja con estructura y color similar a la

muestra PO70a

1562 Lamina de nariguera triangular, ldmina muy delgada que
presenta un orificio, presenta corrosidén, pero no tan
profunda, existe metal en su interior con un color similar

al de cobre

J507 Similar a una aguja, presenta una seccioén sin corrosion,

muestra gran cantidad de metal base semejante al cobre.

16 14652 Fragmento de colgante de nariguera, muestra gran
cantidad de sedimentos en sus bordes, fragil y
completamente mineralizada (se excluye del estudio)

17 136 Lamina fragil completamente mineralizada (se excluye

del estudio)
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JM400 Argolla deformada unida a una esfera del mismo material,
solida, con corrosion Unicamente superficial

Se plantea también realizar un modelado de algunos artefactos para poder observar
como podrian ser con el dorado por envejecimiento, los artefactos realizados son: una

nariguera, una argolla, una aguja y una pechera que posteriormente era usada con tela.

b)

a)
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lcm

e)
Figura 13: Modelos tentativos de: a) Nariguera, b) Argolla, c) Aguja, d) Pinza para cabello, e) Pechera. Barra de

escala 1cm.
Las muestras que se seleccionan para el analisis son 15 incluyendo la réplica, las que

se excluyen son las muestras en estado mineral, producto de la corrosién: P096, J4652 P096a,

136

3.2 Analisis de Muestras

A continuacidn, se presentan las micrografias de los artefactos estudiados

Artefacto P070

En las micrografias se presenta una pequeiia ldmina adherida a la superficie, en la
figura 14 b) se observa que la capa en ciertas zonas se ha desprendido por completo, esto,
sugiere que es una lamina afadida al metal base de la superficie, pasé por procesos de
laminado, existe una fractura figura 14, de aqui se puede observar que la lamina no es
uniforme presenta porosidades en la superficie; en el metal base se puede observar las

diferentes fases alpha y beta (figura 15 b).

Externamente una pequefia ldmina de oro sugiere que el oro en la superficie existia,

pero debido a la corrosidn del material interno ésta se desprendio.
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Figura 14: Microscopia electrénica de la Probeta PO70: a) zona con ruptura interna, b) desprendimiento de
capa superficial.

Figura 15: Microscopia dptica de la Probeta P0O70: a) 10x, b) 50x; barra de escala 50 um

Artefacto P3000

Este pequefio fragmento de argolla es fragil, con corrosién por toda su superficie y
puntos donde casi esta mineralizada, presenta cavidades (Figura 16 a, b) resultado de

posible fusion incompleta.
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Figura 16: Microscopia Electrénica de muestra P3000: a) 150x, b) 1000x

Artefacto PVLM3

Esta argolla, presenta dos fases resultado de una segregacién con precipitados que
muestran una gran cantidad de alpha en la matriz debido a su saturacién figura 17 b); sus
bordes presentan gran corrosion y seguido de esto se puede observar un crecimiento axial
en su estructura que sucede por el patrén de enfriamiento figura 17 a), esto sugiere que la
muestra tuvo contacto con una superficie fria que incita este comportamiento, no se
presentan dendritas bien marcadas lo que sugiere que no tuvo un enfriamiento muy brusco;
existe corrosion, no solo en los bordes, sino también, a lo largo de toda la muestra, junto a

esto se presentan porosidades propias resultado de la fundicidn.

Figura 17: Microscopia PLVM3 50x; barra de escala 50 um.
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Artefacto PO08

Esta argolla presenta similar corrosidn, color cardenillo verdoso, sin embargo, el
material no presenta una corrosion tan profunda en su superficie pues se puede observar el
material base desde su superficie. En su microestructura no se presentan rasgos de trabajo
manual con mucha carga, similar a la estructura de la réplica figura 18 b) y dentro de las

mismas se observa rastros de corrosién (zona irregular) y porosidades (zona redondeada)

a)

Figura 18: Microscopia electrénica de muestra PO08: a) Toma completa, b) cavidades con corrosiones

Artefacto P1033

Este fragmento presenta una base de cobre, su microestructura en la superficie se ve
afectada por la temperatura y corrosion por lo que se muestra de diferente color (figura 19
b), ademas, la presencia de porosidades son el resultado de la fundicidn. Las zonas obscuras
indican ausencia del material (figura 19 a), esto ocurre por el estado corrosivo en el que se

encontraba esta muestra.

El color caracteristico en la superficie puede ser el resultado de un enriquecimiento

en la superficie o un cambio de color intencional.
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Figura 19: Microscopia electrénica de muestra P1033: a)5x, b)10x.; barra de escala 100 um.

Artefacto P2044

Este fragmento de pechera tiene una base de plata con cobre figura 23, su
microestructura presenta trabajos de laminado (fuerte mecanizado en frio) que lleva a una
segregacion figura 20 y pérdida de material debido a la corrosidn figura 21 a), se observa la

presencia de cloro (figura 24 b) que es resultado de la corrosion de la plata.

Figura 20: Microscopia electrénica de muestra P2044 en su seccion transversal



a)

Figura 21: Microscopia electrénica de muestra P2044: a)20x, b)50x; barra de escala 50 um.

Figura 22: Microscopia electrénica de muestra P2044: a) Seccion Transversal, b) Zona de Mapeado.

Imagen estratificada EDS 10
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Figura 23: Espectro sobre la superficie de la figura39 b).
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a-b -
c) -d-

Figura 24: elementos sobre el mapeado a) plata, b) cloro, c) cobre, d) cadmio.

Artefacto P2005

Este fragmento de |lamina es similar al de la muestra P1033 presenta una matriz de
cobre (figura 25 b), trabajada para realizar su laminacién, ademas, un procedimiento
superficial en el que se calienta nuevamente el artefacto para realizar un enriquecimiento
en la superficie el mismo utilizado en la réplica que también fue laminada en frio, se puede

observar el mismo color sobre los bordes alrededor de toda la muestra (figura 25 a).
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b) B

Figura 25: Microscopia dptica de la muestra P2005: a)10x; barra de escala 100 um. b)100x. barra de escala 50

um.

Artefacto P036

En este fragmento se observan trabajos de laminado a lo largo de toda la muestra
(figura 26 b), se presenta como diferentes fases, bien marcadas una de otra, sin embargo, su
estructura no es homogénea a lo largo de la misma (figura 26 a). Se observa corrosion en la

superficie y un desprendimiento de la ldmina debido a esfuerzos residuales resultado del

laminado.

b) &
Figura 26: Microscopia dptica de la muestra P2005: a)10x; barra de escala 100 um. b)50x; barra de escala 50

um.



40

Artefacto P070a

En este fragmento de pinza se observa que su elemento base es cobre (figura 27), se
muestra sobre la superficie un color mas opaco similar a gris (figura 29) propio de los
resultados de corrosion sumado a temperaturas inducidas en el artefacto, se realiza un
mapeo para verificar los elementos presentes (figura 27), su resultado muestra que en las
zonas opacas (gris) se tiene la misma composicion del material base junto con productos de

corrosion

Imagen de electrones 16

Imagen estratificada EDS 9

™ 100pm !

Figura 27: a) Microscopia electronica de la muestra PO70a, b) Zona de mapeado y espectro.
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Figura 28: Espectro sobre la superficie de la figura 47 (b).
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Figura 29: Microscopia dptica de la muestra PO70a: a)5x, b) 20x; barra de escala 100um.

Artefacto P083

Esta Nariguera presenta irregularidades y corrosion a lo largo de toda su superficie se
puede observar esto, en su microestructura (figura 30) presenta una base de cobre y en su
superficie se observa un color gris propio de la corrosién y resultado de tratamientos

superficiales.

Figura 30: Microscopia dptica de la muestra PO83: 10x; barra de escala 50 um.
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Artefacto J508

Este fragmento en su presenta una base de cobre con un color gris (figura 31a) en su
superficie debido a corrosidn y tratamientos superficiales similar a muestras (figura 31b)

anteriores.

b)

Figura 31: Microscopia dptica de la muestra J508: a)5x, barra de escala 100 um b)50x; barra de escala 50 um.

Artefacto J562

Lamina fragil en su estructura una base de cobre (figura 32a) con un color gris en su
superficie (figura 32b) debido a corrosidn y tratamientos superficiales similar a muestras

anteriores

Figura 32: Microscopia dptica de la muestra J562: a)10x, b)20x; barra de escala 100 um.
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Artefacto J507

Esta aguja en su estructura una base de cobre (figura 33 a) con un color gris en su
superficie (figura 33 b) debido a corrosidn y tratamientos superficiales similar a muestras

anteriores.

a) S A b)

Figura 33: Microscopia dptica de la muestra J507: a)20x; barra de escala 100 um, b)50x; barra de escala 50 um.

Artefacto JM4000

El artefacto JIM400 muestra en su estructura pequefias esferas (figura 34 a-f), se decide
realizar un analisis elemental sobre éstas y sobre el material base, en general el material base
presenta una estructura cobre-plata (figura 35-36-37) sin embargo existen muchas zonas que

presentan pequefias cantidades de plomo (figura 38-39).
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e)is f)

Figura 34: Microscopia electronica: a) esferas alrededor de la muestra, b) esfera y cavidad vacia, c) diferentes
fases del metal base, d) esfera completa, e) cavidad de una esfera, f) esfera cortada.

Imagen de electrones 14 Imagen estratificada EDS 6

| T — |

a” o b)

Figura 35: a) Microscopia electrdnica de la muestra JM4000, b) Zona de mapeado y espectro.
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Figura 36: a) Elementos sobre el mapeado a) Plata, b) Cobre, c) Bromo, d) Plomo.

[2a]

=]
[=1

[ | Espectro 38

rps/eV

o

=
o
I RN EEE RS NS NN N

10 12 14 16 18 keV

Figura 37: Espectro sobre la superficie de la figura 56 (b).



Imagen estratificada EDS 7

Figura 38: a) Microscopia electronica de la muestra JM4000, b) Zona de mapeado y espectro.

Ag Lal Cu Kal

50pm 50pm

a) b)

Pb Mal

50pm '
c)

Figura 39: a) Elementos sobre el mapeado a) Plata, b) Cobre, c) Plomo.
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Figura 40: Elementos sobre el mapeado a) Plata, b) Cobre, d) Plomo.

Figura 41: Microscopia optica a)5x, b)10x, c)20x, d)20x, €)20x; barra de escala 100 um.
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Se puede observar un crecimiento dendritico en los bordes del artefacto (figura 41 e)
ademas existen grandes agujeros ocurridos por el desprendimiento de las pequefias esferas
(figura 41 c). Existe un cambio importante en el borde del objeto, esto se debe a la corrosiéon
de la muestra principalmente en el cobre, presenta una distribucidn aleatoria del material
con precipitados de cobre altos mostrando un grado de saturacién, los bordes presentan
una diferente estructura, aqui, se tiene una saturacién de cobre, sin embargo, se presenta el

cobre con otro color debido al tratamiento de enriquecimiento sobre su superficie.

3.3 Andlisis de la Réplica

Figura 42: Cambio en el color de la superficie.

La importancia de la réplica y su microestructura es mostrar cdmo se ve afectado el
material internamente una vez realizado el procedimiento, se observa que en la superficie se
tiene un color distinto al del metal base figura 43, el ancho de esta lamina es bastante
uniforme sin embargo es muy delgada (13 um aproximadamente) figura 43, en los bordes,
figura 44, existe un cambio de fase que ocurre debido a la difusidn sélida que sucede en el
dorado por envejecimiento, cuando se realiza el enriquecimiento de superficie, a medida que

el calor se deposita en la muestra su color se torna opaco indicando la presencia de éxidos de
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cobre una vez que éste se sumerge a la solucién acida sucede la siguiente reaccion (José
Ramirez Vieyra, 2013) en la solucidn:
CuO + C2H204 + 2NaCl <-> CuCl, + NaC,04 + H,0

CuCl, + 6H,0 <-> [Cu (H20)e ]?*+2CI

Como resultado se obtenia una capa porosa de oro en la superficie que

posteriormente se compactaba para que sea mas uniforme.

Figura 43: Microscopia SEM de la seccion transversal (muestra enriquecida).

Figura 44: Microscopia SEM cambio de fases por difusion (muestra enriquecida).
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Figura 45: Microscopia dptica 5x cambio de fases por difusion (muestra enriquecida) muestra atacada con 5mL

HNO3 + 25 mL HCI +30 mL agua; barra de escala 100 um.

La lamina sin el tratamiento muestra que su distribucién, de oro, no se centra
Unicamente en los bordes, sino que se encuentra dispersado por toda la muestra, no se
observa la presencia de una lamina superficial, y el color que se observa es el mismo alrededor
de toda la muestra. Las porosidades que se observan en las microestructuras dpticas se deben
al ataque quimico realizado, el objetivo de este ataque es mostrar las zonas en las que mas

se acumula el oro que justamente son las partes con poros.

Figura 46: Microscopia SEM de la seccion transversal (muestra sin enriquecimiento).
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Figura 47: Microscopia dptica 10x cambio de fases por difusion (muestra sin enriquecimiento) muestra atacada

con 5mL HNOs + 25 mL HCl +30 mL agua; barra de escala 100 um.
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CONCLUSIONES

De todas las muestras obtenidas en la excavacion, Unicamente se toma 18 como
referencia para este estudio, entre las que estan fragmentos de argollas, narigueras,
fragmentos de pinzas y fragmentos de pecheras, todas las muestras seleccionadas
presentaban corrosion en toda su superficie y cuatro de éstas (P096, J4652 P096a, J36)

estaban completamente mineralizadas.

Se logré obtener un buen proceso para el montaje de las muestras, principalmente
para tener una buena exposicion del material utilizando pequefios fragmentos vy

conservandolos para futuros estudios.

Los metales arqueoldgicos presentan diferentes estructuras, no se los puede
comparar directamente con un diagrama de fase pues el calor con el que el artefacto se enfria
no esta en equilibrio sin embargo fueron una buena herramienta para su anadlisis,
principalmente para determinar procesos de manufactura, observar grietas y determinar su

composicion.

Las principales aleaciones encontradas son de cobre-plata, cobre-oro y cobre puro,
muchas de los objetos tienen la presencia de plomo en poca medida y también estan
presentes materiales relacionados netamente con la corrosién de los metales como sulfatos

y cloruros.

Las principales técnicas metallrgicas son el martillado, laminado, y el dorado
superficial, de las 18 muestras una de ellas presenté la técnica de foil-gilding, se observa

recocido también en algunas muestras y en otras no se logra una fundicion completa.
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Se manufactura una réplica para la cual se utilizé una aleacién 20wt% Au -80wt% Cu,
ademas se realizé un proceso de dorado por envejecimiento utilizando la muestra expuesta
al calor junto con una mezcla acida de sal, acido oxdlico obtenido de un juego de plantas oxalis
(chulco). Junto a la construccion se realiza el montaje de dos muestras, una en la que no se
realizé el dorado y otra en la que si se lo realizd, los resultados muestras una capa dorada

regular y porosa a lo largo de toda la superficie.
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RECOMENDACIONES Y TRABAJO FUTURO

Es importante montar las muestras en resinas y no en baquelitas, esto para evitar el uso

de altas presiones que pueden romper la muestra.

Limpiar las muestras previo a su montaje quitando excesos de tierra y sedimentos.

Utilizar un sujetador de muestras preferiblemente de metal para mejorar la conduccién en

la microscopia SEM.

En el montaje de muestras, es preferible utilizar la razén de volumen entre la resina 'y
el endurecedor, el uso de jeringas hace mas sencillo su uso exacto; al momento de la mezcla

de evitar movimientos bruscos para no crear burbujas.

El uso de una sierra de joyeria es indispensable al momento de realizar un corte a las

muestras debido a la mayor precisién en muestras pequefias.

En la manufactura de la réplica evitar fundir el metal en un horno pues el cobre se
corroerse perdiendo asi la muestra, esto puede evitarse utilizando grandes cantidades de

material.

Como trabajo futuro se plantea darles un contexto histdrico a las muestras siguiendo los

resultados obtenidos, junto con un estudio a profundidad para cada tipo de artefacto.

Realizar una réplica utilizando una huayra que es un horno usado por comunidades

antiguas.

Finalmente, mostrar los resultados en un museo itinerante junto con todos los

artefactos hallados en la excavacion.
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