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Resumen

El sitio arqueolégico Pampa la Cruz esté situado sobre una terraza marina, a 200 metros del litoral del
distrito de Huanchaco en la ciudad de Trujillo. Por la importancia de este complejo arqueolégico, uno
de los grandes retos es el estudio de sus pinturas murales y pigmentos para su preservacion. En funcion
de esta perspectiva, la presente investigacion fue desarrollada con el propésito de estudiar y determinar
cualitativa y cuantitativamente la composicién mineralogica de los pigmentos de mural por difraccion de
rayos X de polvo y, de esta forma, determinar la presencia de agentes degradantes. El analisis cuantitativo
fue realizado por el método de Rietveld, a fin de obtener informacion sobre los parametros estructurales
y el porcentaje en peso de cada fase identificada. Fue determinada la composicién mineraldgica de los
pigmentos, encontrandose un alto porcentaje de cuarzo, diversas arcillas como fases minoritarias y sal
halita; esta dltima en pequeia proporcién y como contaminante externo. Se espera que estos resultados
contribuyan con la preservacién, restauraciéon y mantenimiento de este sitio arqueolégico.

Palabras clave: Pigmento, arcilla, difraccion de rayos X, método de Rietveld.

Qualitative and quantitative determination of the mineralogical composition
of archaeological pigments by X-ray diffraction and modeling of
the experimental intensities according to the Rietveld method

Abstract

The Pampa la Cruz archaeological site is located on a marine terrace, 200 meters from the coast of the
Huanchaco district in the Trujillo city. Due to the importance of this archaeological complex, one of
the great challenges is the study of its mural paintings and pigments for its preservation. Based on this
perspective, the present investigation was developed with the purpose of studying and qualitatively and
quantitatively determining the mineralogical composition of mural pigments by powder X-ray diffraction
and, in this way, determining the presence of degrading agents. The quantitative analysis was performed
by the Rietveld method, in order to obtain information on the structural parameters and the weight
percentage of each identified phase. The mineralogical composition of the pigments was determined,
finding a high percentage of quartz, various clays as minor phases and halite salt; the latter in a small
proportion and as an external contaminant. These results are expected to contribute to the preservation,
restoration and maintenance of this archaeological site.
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1. Introduccién

A lo largo de décadas han sido explorados miltiples
sitios arqueoldgicos en la costa norte del Pert, realizan-
dose extensas excavaciones. Como resultado, en varios de
estos sitios se ha encontrado pinturas murales en estado
de degradacién y ceramicas, entre otros materiales. En
el 2018 fueron realizados trabajos de excavacién en el
sitio arqueologico Pampa la Cruz, ubicado en Huancha-
co, Trujillo (Figura 1), quedando en evidencia pinturas
murales correspondientes al Periodo Moche con diversos
colores, entre ellos el rojo y el blanco, los cuales son ma-
teria del presente estudio.
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Figura 1: Ubicacion geogréfica del sitio arqueologico Pampa
la Cruz.

El trabajo de conservacion de sitios arqueoldgicos ubi-
cados en la costa norte peruana resulta complejo, parti-
cularmente debido a la salinidad del terreno por su proxi-
midad al Océano Pacifico, lo cual contribuye a su degra-
dacién. Con el proposito de colaborar con el desarrollo
de medidas preventivas o que reduzcan los efectos de fac-
tores degradantes o contaminantes, el presente trabajo
abordé la investigaciéon arqueométrica de pigmentos de
pintura mural, de colores rojo y blanco, del sitio Pampa
la Cruz. Este estudio estd direccionado hacia la determi-
nacién cualitativa y cuantitativa de la composicién mi-
neralégica de estos materiales; tiene sus antecedentes en
trabajos anteriores [1-8], los cuales reportaron resultados
sumamente interesantes que han sido considerados como
referencias para la realizacion de esta investigacion.

Para el estudio fue utilizada la técnica de Difracciéon
de Rayos X (DRX) [9,10] con radiacién convencional
y aplicando el método de polvo. La intensidad de los
picos de difraccién fue analizada cualitativamente me-
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diante métodos analiticos y computacionales. El analisis
cuantitativo fue realizado aplicando el método de Riet-
veld [11-17] para determinar los parametros estructura-
les y el porcentaje en peso de las fases identificadas en
las muestras.

2. Materiales y métodos

Las muestras de pigmentos fueron extraidas de frag-
mentos de mural, clasificadas y catalogadas (Figura 2).
Los fragmentos fueron recolectados in situ por personal
de planta del sitio arqueolégico, del area de conservacion.
Previamente a las medidas de DRX, los pigmentos fue-
ron pulverizadas y tamizadas para obtener muestras en
polvo.

Figura 2: Fragmentos de mural con pigmentos en su super-
ficie: pigmento rojo (a) y pigmento blanco (b).

Para las medidas de DRX, aplicando el método de
polvo y la cinematica de difracciéon, fue utilizado un
equipo Shimadzu XRD-7000, fuente de Cu (K «) de A
=1.5406 A, contador de centelleo y geometria 6-0; se uti-
liz6 un voltaje de 40 kV y corriente de 30 mA. Las me-
didas, realizadas a temperatura ambiente, cubrieron el
rango angular de 2.7° a 65°, paso de 0.02° y 2 s por paso.

El analisis de las intensidades de difraccion pa-
ra la identificaciéon de la composiciéon mineraldgica de
las muestras fue realizado utilizando métodos analiti-
cos y computacionales; entre ellos, el programa EVA de
Bruker-AXS. Para la determinacion cuantitativa de fa-
ses se aplico el Método de Rietveld con el programa TO-
PAS [18,19], el cual confirmé la composicién mineralo-
gica previamente identificada y proporciono6 informacion
sobre el porcentaje en peso de las fases, siguiendo el pro-
cedimiento descrito en la literatura [18,19].

3. Resultados y Discusion

Muestras de pigmento blanco (WPS) y pigmento rojo
(RPS) correspondientes al Periodo Moche fueron caracte-
rizadas; su composicién fue determinada, identificandose
fases de cuarzo, de arcilla y sal halita (Tabla 1).
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Fases idenficiadas PDF N° Fases identificadas PDF N°
Cuarzo 78-2315 Yeso 000-21-0816
Calcita 000-47-1743  Halita 01-071-3741
Ortoclasa 000-71-1540 Clorita 9010165
Riebeckita 9004132 Andalucita 000-83-1510
Albita 000-89-6424  Clinocloro 01-072-1235
Moscovita 000-80-0742  Anortita 000-70-0287
Illita 9009665

Tabla 1: Fases identificadas en las muestras de pigmento blanco y rojo de pintura mural del Periodo Moche.

Parametros estructurales

Fases Simetria Grupo espacial Parametros de la celda unitaria

Cuarzo hexagonal P3221 a:4.912 A ¢: 5.403 A

Calcita romboédrica R-3c a: 4.989 A ¢: 17.061 A

Ortoclasa monoclinica C2/m a: 8.563 A 1:12.963 A c: 7.209 A
B: 116.07°

Riebeckita  monoclinica C2/m a:9.811 A 1:18.013 A ¢: 7.209 A
B: 103.68°

Albita triclinica C-1 a:8.141 A b:12.795A ¢:7.1454
0:94.04° 5: 103.68° +:87.98°

Moscovita  monoclinica 02/c a:5.191 A b:9.006 A c: 20.068 A
B: 95.77°

Tlita monoclinica C2/c a:5.222 A 1©:9.018 A ¢: 20.143 A
B: 95.66°

Yeso monoclinica C2/c :6.286 A 1:15.213 A ¢: 5.678 A
B: 114.1°

Halita ciibica Fm-3m a:5.640 A

Clorita monoclinica C2/m a:5.304 A 1:9.190 A c: 14.200 A
B: 96.9°

Andalucita  ortorrémbica Pnnm a:7.797 A :7.903 A ¢: 5.557 A

Clinocloro  monoclinica C2/m a:5.350 A 1:9.267 A c: 14.270 A
B: 96.35°

Anortita  triclinica C-1 :8.186 A b:12.876A :14.1824

@:93.30° : 115.79° 4:91.12°

Tabla 2: Paradmetros estructurales correspondientes a cada fase identificada.

Considerando estos resultados, se elaboré los modelos
teoricos a partir de los datos estructurales de cada fase
(Tabla 2) para luego proceder al refinamiento de las in-
tensidades experimentales de difraccion mediante el mé-
todo de Rietveld. Para el ajuste fue aplicada la funcion
PV-TCHZ (pseudo-Voigt Thompson-Cox-Hastings) [20],
con el refinamiento de los parametros de la funcioén, los
cuales influyen en la forma del pico de difracciéon; no fue-
ron refinadas las posiciones atomicas.

El refinamiento por el método de Rietveld confirmé
la identificacion de las fases de cada muestra y propor-
cion6 informacién del porcentaje en peso de cada una de
ellas. Estos resultados son presentados en la Figura 3 y
en la Tabla 3. En la Tabla 4 se presenta los valores de
los indices de ajuste R.p y Resp Obtenidos en cada re-

finamiento, considerando algunos criterios, respecto a la
calidad del refinamiento, reportados en la literatura [21].

De la Tabla 3 puede verse que los pigmentos blanco
y rojo contienen un alto porcentaje de cuarzo (>33 %)
y fases de arcilla en porcentajes menores. En los pig-
mentos blancos fueron identificadas una mayor cantidad
de arcillas respecto al rojo; estas fases estan presentes
en proporciones similares de una muestra para otra, con
excepcion de la anortita, la cual no se encontrd en la
muestra WPS-1. Adicionalmente, en los pigmentos blan-
cos fue identificada una fase de sal halita en bajo por-
centaje (<1 %), probablemente debido a contaminacién
externa proveniente de la brisa marina por la proximidad
al mar. En el pigmento rojo no fue identificada esta fase.
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Figura 3: Resultados del refinamiento Rietveld para las muestras de pigmento blanco (WPS-1, WPS-2, WPS-3) y de pigmento
rojo (RPS). En el recuadro se muestra una ampliacion para la region angular 24°-32°.

Porcentaje en peso de  Fases( %)
Muestras

Fases WPS-1 WPS-2 WPS-3  RPS
Cuarzo 41.82 42.50 39.80 33.71
Calcita 8.89 10.99 13.62 21.08
Ortoclasa 4.96 4.88 1.78 0.71
Riebeckita 1.47 1.08 0.69 2.31
Albita, 15.70 13.08 10.71 11.12
Illita 10.88 9.90 10.39 31.06
Moscovita 4.12 3.61 2.93
Yeso 2.48 0.76 4.83
Halita 0.82 0.22 0.56
Clorita 4.50 3.07 2.94
Andalucita 2.23 2.08 3.42
Clinocloro 2.14 1.46 3.06
Anortita 6.36 4.74

Tabla 3: Porcentaje en peso de las fases identificadas, obtenido por el método de Rietveld.

Estos resultados difieren cualitativa y cuantitativa-
mente de nuestros resultados obtenidos en investigacion
anterior sobre pigmentos blanco y rojo del sitio Huaca de
La Luna [22]. Una importante diferencia es que la fase de

hematita, fase frecuente en pigmentos rojos como los del
sitio de Huacas de Moche [23] y presente también en el
pigmento rojo de Huaca de La Luna, no fue identificado
en el pigmento rojo de Pampa la Cruz.
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Indices de ajuste (%)

Muestras Rup Rexp
WPS-1 16.02 9.96
WPS-2 18.01 10.11
WPS-3 16.89 10.23
RPS 11.68 2.39

Tabla 4: Indices R de ajuste.

Los resultados obtenidos en el presente trabajo plan-
tean nuevas expectativas sobre la investigacién més in-
tensa de los diversos factores que contribuyen a la degra-
dacién de la policromia mural de los sitios arqueolégicos
costeros de la region norte del Peri. Esto incluye el im-
pulso de metodologias y técnicas més eficaces orientadas
a la prevencion y mantenimiento de este importante pa-
trimonio cultural.

4. Conclusiones

Pigmentos de mural de colores blanco y rojo del sitio
Pampa la Cruz fueron estudiados mediante la técnica de
difraccion de rayos X, segtn el método de polvo y la ci-
nematica de difracciéon. Las intensidades de los picos de
difraccién experimentales fueron evaluadas aplicando el
método de Rietveld, a fin de obtener informacion cuan-
titativa de las fases identificadas en cada muestra.

La evaluacion cualitativa y cuantitativa report6 la
presencia de cuarzo como fase mayoritaria (mayor a
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33%) en todas las muestra. Asimismo, fueron identifi-
cadas diversas arcillas como fases minoritqarias. En los
pigmentos blancos adicionalmente fue identificada fase
de halita en baja proporcién (menor a 1%), lo que in-
duce a concluir que esta sal acttia sobre el mural como
agente contaminante proveniente de la brisa marina, se
deposita en su superficie y provoca su degradacion.

Los resultados obtenidos en este trabajo se suman a
muchos otros que plantean la necesidad de desarrollar
medidas preventivas y de conservacién de sitios arqueo-
logicos afectados por la degradacién en el tiempo. Como
parte del mantenimiento de este patrimonio se requiere
implementar técnicas cada vez mas eficientes, entre otras
alternativas, que contribuyan con este propoésito y cons-
tituyan un aporte al mejor entendimiento de la dinamica
social, econémica y cultural de la época en la region.
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