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Resumen

Varias piezas y fragmentos del museo de sitio de Huaca Rajada, Sipan, fueron analizadas con diversas
técnicas para determinar el tipo de aleacién y su composicion elemental. Las técnicas usadas han sido la
fluorescencia de rayos X de energia dispersiva (EDXRF) y la microscopia electrdnica de barrido (SEM).
Las medidas por EDXRF se han hecho usando un equipo portatil de la marca Amptek y las medidas por
SEM se hicieron en los laboratorios del Consiglio Nazionale della Ricerca (CNR, sede de Montelibretti,
Roma). Se seleccionaron las muestras que se encontraban en el Museo de Huaca Rajada, de acuerdo a
su importancia y composicion. Se encontraron piezas tipo tumbaga, cobre dorado, plata dorada, bronce
y cobre arsenical.

Las mediciones por SEM mostraron las capas de oro y plata en los casos de cobre dorado y plata dorada.
Los resultados mostraron el tipo de aleacion presente en cada caso y se pudo determinar en algunos casos
el espesor del dorado o plateado.

Palabras clave: Fluorescencia de rayos X, SEM, cobre dorado, plata dorada, aleacion.

Abstract

Several pieces and fragments from the Museum of Huaca Rajada site, Sipan, were analyzed by various
techniques to determine the type of alloy and elemental composition. Techniques used have been the
x-rays fluorescence (EDXRF) and scanning electron microscopy (SEM). EDXRF measurements were
made by using a laptop brand Amptek and SEM measurements were made in the laboratories of the
Consiglio Nazionale della Ricerca (CNR, Montelibretti headquarters, Rome). The objects found in the
Museum of Sipan were selected according to their importance and composition. Tumbaga kind pieces,
gilded copper, gilded silver, bronze and arsenical copper was found.

Measurements by SEM showed the layers of gold and silver in the case of gold and silver plated copper.
The results showed the type of alloy in each case and could be determined in some cases the thickness of
the gold or silver.

Keywords: X-rays fluorescence, SEM, gilded cooper, gilded silver, alloy
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1. Introduccion

Las piezas del museo de sitio de Huaca Rajada co-
rresponden al complejo arqueolégico del mismo
nombre, lugar donde se encuentran las famosas
tumbas reales del sefor de Sipan [11].

Quince piezas del museo de sitio de Huaca Rajada,
Lambayeque, fueron analizadas por fluorescencia
de rayos X de energia dispersiva (EDXRF, siglas en
inglés). Las mediciones, in situ, se realizaron usan-
do un equipo portatil de EDXRF, marca Amptek,
USA. La técnica de EDXRF no es destructiva. Se
hicieron mediciones en diferentes puntos de los obje-
tos, dependiendo de las dimensiones y geometria en
estudio, como se puede observar en cada figura don-
de se sefalan los puntos medidos. Los espectros de
EDXRF muestran los elementos presentes en cada
objeto, en el eje horizontal se ubican las energias en
keV y en el eje vertical las cuentas. En el presente
reporte se presentan espectros para cada objeto y se
dan las conclusiones de las medidas. Algunos calcu-
los estan basados en los articulos de Roberto Cesa-
reo et al. de los afios 2010 y 2011, quienes hacen
uso de las razones de los picos de energfa K, Kﬁ yL
v by del oro, plata y cobre [2, 3, 41.

Ademas, se midieron cuatro fragmentos por micros-
copia electrénica de barrido (SEM), gracias a las
medidas es posible determinar el espesor de las ca-
pas de oro, en el caso del cobre dorado.

Las medidas permitieron tener un panorama com-
pleto de los aspectos relacionados con la conser-

vacién y la estabilidad fisico-quimica de los
mecanismos de degradacion de los objetos. De
hecho, el acoplamiento entre los distintos ele-
mentos (cobre, plata, cobre-oro) puede indu-
cir en la presencia de agua y electrolitos (de
tierra), la formacion de una pila y, a conti-
nuacion, la corrosién selectiva del elemento
menos noble. Esto puede causar el devastador
proceso conocido como “el cancer del bronce”,
que lleva a la destrucciéon de la manufactura.

2. Materiales y métodos

a) Medidas por fluorescencia de rayos X de
energia dispersiva (EDXRF)

Las técnicas analiticas y cuantitativas como
la fluorescencia de rayos X, que es ademas
no invasiva, proporciona informacién muy
valiosa para el proceso de restauracion de
artefactos y piezas metalicas doradas, que
han sido encontradas en diferentes partes
del Perd, sobre todo en la costa norte.

Las medidas se hicieron usando el equipo
portatil de fluorescencia de rayos X, perte-
neciente al Laboratorio de Arqueometria,
FCF, UNMSM. Se usaron ldaminas de cali-
bracién de Au-Ag y Au-Cu y las siguientes
condiciones para el tubo de rayos X: I (co-
rriente) = 15 UA; V(voltaje) = 30kV.

A continuacion se muestran los objetos me-
didos y el espectro respectivo.

Muestra (c6digo)

Elementos encontrados

Tipo de objeto

S/T15 - M07(A): Orejera con Cu, Au Cobre dorado
lentejuelas (derecha).
S/T14 — Au 01: Nariguera Au, Cu, Ag tumbaga
semilunar de oro.
S/T14 — Ag 01: Nariguera Cu, , Ag Cobre plateado
semilunar de plata.
S/T: Corona de buho (Trozo) Cu, Au Cobre dorado
S/T14 — Cu: 77 Hombre BUho Cu, As Cobre arsenical
Sacerdote
S/T15 - M: 04 Lanza Cu cobre
S/T14 — Cu: 63 Cuchillo en forma Cu. As Cobre arsenical
de Pez
S/T14 — Cu: 42E Cuenta collar Cu, Au Cobre dorado
felino
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S/T14 — Cu: 42G Cuenta collar Cu, Fe cobre
felino
S/T — Cascabel Cu cobre
Copa izquierda /T14 Cu, Au Cobre dorado
Lengieta/T16 Au, Cu Cobre dorado
Orejera izquierda /T 15 Au, Cu, Ag Cobre dorado

Figura 1. Reverso y frente, respectivamente, de nariguera
analizada y los puntos medidos.

Figura 2. Espectro del punto 1

Figura 3. Puntos medidos del sacerdote.

b) Medidas por Sem

Cuatro fragmentos metélicos de plata, cobre
plateado y cobre dorado, de las tumbas 3,
14 y 16 del complejo arqueolégico de Huaca
Rajada en Sipan, Lambayeque, fueron anali-
zados por microscopia electrénica de barri-
do (SEM), espectroscopia de dispersién de
energia (EDS), microscopia o6ptica (OM) y
microscopia metalografica (MM). Las mues-
tras fueron codificadas asi: Objeto 1 = cobre
dorado-tumba 3; Objeto 2 = nariguera pla-
ta-tumba 16; Objeto 3 = diadema semilunar,
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cobre plateado-tumba 14 y Objeto 4 = lingote
de cobre-tumba 16.

Las mediciones por microscopia metalogra-
fica permitieron identificar las peliculas de
oro, plata o corrosion que cubrian al cobre.
Para la medicion por microscopia electronica
se siguid una preparacion estandar, en la que
algunos pequefos fragmentos tuvieron que ser
colocados en un medio con resina, después de
unos dias estas se solidificaron. Las imagenes
obtenidas mostraron las separaciones granu-
lares de las piezas con mayor precision que la
microscopia metalografica, se pudo observar
las capas de plata y oro que cubrian a las pie-
zas, ademas del grado de corrosién que las
afectaban. Por EDS se determiné la presencia
de mercurio en el Objeto 3.

Las mediciones se llevaron a cabo en el Consiglio
Nazionale delle Ricerche, Instituto per lo studio
dei Materiali Nanostrutturati (ISMN-CNR) de
Roma, Italia.

Se han estudiado piezas metélicas de cuatro
fragmentos, pertenecientes a las tumbas de 3, 14
y 16. Las técnicas usadas son microscopia opti-
ca, microscopia metalografica, microscopia elec-
tronica de barrido y espectroscopia de dispersion
de energia. Las muestras fueron codificadas asi:
Objeto 1 = cobre dorado-tumba 3; Objeto2 =
nariguera plata-tumba 16; Objeto3 = diadema
semilunar, cobre plateado-tumba 14 y Objeto 4
= lingote de cobre-tumba 16.

Arreglo experimental

En primer lugar se obtuvieron imagenes por mi-
croscopia optica, en la figura 4 se observan las
cuatro piezas. Luego de la obtencion de las ima-
genes por MO y MM se procedi6é a preparar las
muestras, adecuadamente, para su medicion por
SEM.
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Figura 4. Fragmentos analizados por SEM. (a) objetol
(parte superior izquierda); (b) objeto 2 (parte superior dere-
cha); (c) objeto 3 (parte inferior izquierda; (d) objeto 4(par-
te inferior derecha).

Objeto 1

Con el microscopio metalico se muestra clara-
mente la seccidén de cobre y las capas de oro que
cubren ambos lados de la muestra, la capa defor-
me y exterior es la capa de corrosion de la mues-
tra. La capa de oro esta en el orden de los 50
um, como se aprecia en la figura 5a. El espectro
EDS respectivo muestra los picos de oro y cobre
(ver figura 5b.) Ademas se aprecian picos de Cl
y Ca propios del suelo, esto es debido a que las
muestras estuvieron enterradas.

Figuras 5: (a). Imagen por microscopio metalografico del
objetol y (b) donde se aprecia el espectro. EDS con los pi-
cos de oro (L-alpha, L-beta) y los picos de cobre (K-alpha y
K-beta)

Objeto 2

La imagen SEM muestra las capas de color gris
que cubren a la parte central mientras que en la
parte extrema inferior se aprecia la capa de co-
rrosion. Las medidas por EDS, en la zona super-
ficial, muestran que el principal componente de
la muestra es la plata seguido por pequefnas con-
centraciones de cobre y oro. Ademas, se encontré
calcio en todas las medidas efectuadas, esto es
debido a que la muestra estuvo enterrada.
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Las medidas por EDS, de la zona transversal,
indican que el elemento mas abundante en esta
seccidn es la plata, seqguida del calcio y el cobre.
Ademas se pudo notar la presencia importante,
en diferentes puntos, de Fe, Cl y Au.

(@) (b)

Figuras 6: (a). Imagen SEM del objeto2 y (b) el espectro
EDS mostrando los picos de Ag, Au, Ca y Cu de una zona
transversal de la muestra.

Objeto 3

La imagen por MM muestra que hay varias ca-
pas, figura 4a. Las medidas por EDS, de la parte
superficial, muestran que el cobre es el principal
elemento encontrado, sequido de la plata. Ade-
mas en dos zonas de la muestra se pudo encon-
trar mercurio; es notable indicar la presencia de
cloro en todos los puntos analizados de esta zona.
Las medidas por EDS de la parte transversal in-
dican que el cobre es el principal elemento en-
contrado, sequido del cloro y la plata. Ademas en
una zona del corte transversal se pudo encontrar
mercurio. Es conveniente notar la presencia de
cloro en todos los puntos analizados.

(@) (b) (c)

Figuras 7: (a) Imagen MM del objeto3, se observa la delga-
da capa de plata y el centro de cobre; (b) espectro EDS de la
parte superficial, mostrando mercurio y (c) espectro EDS de
la parte transversal, también se observa mercurio.

Objeto 4

La imagen de la seccion transversal obtenida por
MM se muestra en la figura 5a, se observan algu-
nos granos de cobre (color rojizo). Las medidas
por EDS en varios puntos de la seccion transver-
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sal indicaron que la muestra estaba constituida
basicamente de cobre, pero también se encontra-
ron trazas de plata y oro en varios puntos, como
pueden mostrarse en las figuras 8b y 8c.

(@ (b) (©)

Figuras 8: (a) Imagen SEM de una parte transversal de la
muestra; (b) espectro EDS de un punto de la seccién trans-
versal, el cobre es el principal componente, pero se observan
impurezas de oro y plata y (c) espectro EDS de otro punto
de la seccién transversal, hay pequefas zonas en la muestra
donde hay presencia de oro y plata.

(@) (b)

Figuras 9: (@) Imagen de la preparacion de las muestras,
las muestras son sumergidas en un recipiente que contiene
una resina que después de unos dias se solidificara; (b) una
muestra metélica lista para su medicién por microscopia
electronica.

Figura 10. Colocacion de una muestra en el equipoSEM.

3. Discusion de resultados de las medidas por
Edxrf

Cobre dorado

* Orejera dorada: este objeto estd muy danado
y se midieron cinco puntos donde el oro esta
aun visible. Los espectros de rayos X mues-
tran un alto contenido de cobre y bajas can-
tidades de oro. La plata no estd presente,
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esta orejera es por lo tanto cobre dorado.
Con casi cobre puro cubierto con ldminas de
oro deducidas de la razon Al-La/Cu-Ka y el
espesor esta dentro de los 0,4 um.

* Nariguera: se midieron siete puntos y mos-
traron los elemento basicos de una pieza
tumbaga, quiere decir altas cantidades de
cobre y oro, con una razén de Au-La/Cu-Ka
de alrededor 2,3 correspondiente a un espe-
sor de area de alrededor 3,5 um.

* cuenta con forma de cabeza de felino: este
objeto fue analizado en cinco puntos dife-
rentes, y los espectros de rayos X muestran
la presencia de alta concentracion de cobre
y trazas de oro (en tres areas). Donde el oro
estd aun presente, se puede hacer un calculo
de espesor de 0,15 um.

* (Corona de buho: este objeto fue analizado
en cuatro puntos diferentes, donde adn se
observa oro. Los espectros muestran una
alta concentracion de cobre y bajas cantida-
des de oro, con una razén de Au-Lo/Cu-Ka=
0,05 correspondiente a 0,35 um de espesor
de oro. No hay plata.

Cobre plateado

* Nariguera: este objeto fue analizado en cua-
tro diferentes areas. Los espectros de rayos
X mostraron la presencia de alta cantidad
de cobre y plata, con trazas de hierro y bro-
mo.

Aleaciones de bronce y cobre

* Sacerdote con aspecto de biho: Los espec-
tros muestran la presencia de cobre en alta
concentracion y bajas cantidades de arséni-
co, este Ultimo varia en concentracion entre
0,4y 2 % con valor medio de 1 %.

* Lanza: este objeto fue analizado en tres di-
ferentes areas y mostrd espectros de rayos
X compuestos de cobre solamente. Este ob-
jeto es, por lo tanto, cobre puro.

e Cuchillo: Este objeto fue analizado en cuatro
diferentes areas. Estd compuesto de cobre
con relativas concentraciones de arsénico
(de 2,5 % a 8 % con un valor medio de 6 %).

e Concha marina: Compuesto de cobre puro.
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4. Conclusiones
EDXRF

En cada caso, de las piezas de Huaca Rajada,
se determind el tipo de aleacion. En algunos ca-
sos de cobre dorado se pudo indicar el espesor
del oro. La presencia de hierro en las mediciones
ejecutadas se debe a que los artefactos estuvie-
ron enterrados y las superficies de estos mues-
tran abundante corrosion.

SEM (fragmentos de Huaca Rajada)

Se ha comprobado que el objeto 1 esta cubierto
por una capa de oro; el objeto 2 es una aleacion
de plata y cobre, en el que predomina la plata
sobre la superficie y en la seccion transversal;
el objeto 3 esta cubierto de plata pero por efec-
tos de corrosidn esta ha desaparecido en ciertas
zonas. Las peliculas de oro y plata son de varias
decenas de micrometros. El objeto 3 muestra
presencia de mercurio en su seccidn transversal.
El objeto 4 esta constituido, basicamente, de co-
bre.
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