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CAPITULO 1
LA CERAMICA

1.1.-Introduccién.

El origen de la ceramica en la historia de la humanidad es incierto, dado que es imposible
. determinar el momento en el cual el hombre comienza la explotacién de las sustancias
térreas (pamcularmente arcnllas) Con buena evidencia arqueoldgica se tienen registrados

objetos que datan dc 1.5 mxllones de afios de antigiiédad encontrados en el surde Africa.

Las primeras manifes es de la alfareria, muestran el uso de la arcilla sin coccién en

~~objetos artisticos de 0. " Se han encontrado vasijas con estas caracteristicas en

tﬁél Egipto) [1]. Con respecto a la primera evidencia de
occidn, esta es proporcionada por figuras de terracota que

‘afios de antigiiedad, encontradas en Dolne Vestocine

y‘dlfusxo de la alfarena por los naturales, principalmente en las costas de Colombia, del

Pacifico en Mcxxco, y el sureste de los Estados Unidos [3].

Dos 'factores riotables de la alfareria desarrollada en el nuevo mundo comparada con la
'de] v1e_|o mundo son su posterior aparicién por 500 afios o mdas de diferencia con
respecto al vxejo mundo y, la carencia de indicios de vidrios y tornos en las produccién

2 :ceramxca durante el precolombmo [3].




: ’En cl nuevo mundo los homos ceramicos no eran ampllamcnte ‘sados, la ceramlca ser

obtemda a' traves de mvestlgaclones etnoarqueologxcas, como una alternativa para

responder mterrogantes que se tenian sobre el pasado.

‘En esfe Senticl.lO‘el'trabajo etnoarqueoldgico implica, tomar en cuenta no sélo el aspecto
. material, sino también realizar un trabajo de campo, para entender bajo que condiciones
existe una industria alfarera. Siendo para elio necesario, la elaboracién de cuestionarios,
.cédulas, toma de videos, fotos; en fin una convivencia cercana con los grupos a estudiar
para delimitar factores como la distribucién del espacio doméstico o de talleres, tipos de

almacenaje, desecho, reciclaje de artefactos, hornos, fuentes de materias primas, etc.

- De esta manera la etnoarqueologia, lejos de ser una disciplina que aborda a las sociedades
“vivas para asociarlas con grupos extintos, segin la visién de varios autores, hace uso de
una serie de procedimientos o metodologias que con base en la analogia puede ayudar al
arquedlogo a entender y responder a varias interrogantes que surgen durante la
i inyestigacién arqueolégica. Sobre todo cuando se intenta explicar el porqué de la
conformacion de un registro arqueoldgico con ciertas caracteristicas. Tal es el caso del
estudlo de campo realizado en la comunidad de Santa Maria Atzompa, comunidad en la

,;cual el presente trabajo contribuyé en los aspectos de “Aplicacion de técnicas

espectroscéptcas al estudw de cerdmicas arqueoldgicas™ formando parte esta temética

de un proye‘to quc tiene como finalidad realizar una investigacion en tormo a la

autent:cldad y proccdcncm de piezas ceramicas cn la regién de Oaxaca. Esto con el




objetivo . de -complementar los estudios ‘tradicionales mediante la aportaciéon del
‘cc')noéil:n:iéhib de la composicién de las arcillas utilizadas en la comunidad y de sus
: traﬁsfo:;maéiones. Asi se pretende cstablecer con mayor certidumbre el origen y el
: i’nblerrcambidde la ceramica claborada en épocas: prehispanicas empleando metodologias
 interdisciplinarias bien establecidas.




1.2.~Antecedentes de la ceramica de 1a regién de los Valles Centrales de Oaxaca.

Desde épocas antiguas, el trabajo alfarero se realizé en Mesoamérica, perfeccionédndose a lo
largo del tiempo de acuerdo con la habilidad de los artesanos. Cada region en Mesoamérica
desarrolld un estilo propio.que formaba parte de una identidad a nivel de grupo, el cual a

veces era influenciado por otros grupos mediante diversos mecanismos sociales y culturales.

. En Oaxaca el desarrollo de la alfareria, lo podemos encontrar desde épocas tempranas

: (bréclésico tardio 400 a. de J.C.). Tal vez aun no se ha determinado con certeza los sitios que
se dedicaron exclusivamente a la manufactura y distribucién de los objetos ceramicos. Sin
embargo se puede sustentar que la explotaciéon de materia prima se di6 desde principios del

periodo formativo (1500 a. de J.C.), sobre todo para el drea de los valles centrales [3].

I.- Las urnas zapotecas de los Valles Centrales de Oaxaca.

Entre las manifestaciones més caracteristicas de la cultura zapoteca se encuentran los vasos
de arcilla decorados con figuras humanas masculinas, femeninas y de animales que se
conocen con €l nombre de urnas. Estas se presentan desde el periodo conocido como Monte
- Alban I (500 a. de J.C. a 100 a. de J.C.), sin embargo entre 350 y 850 d. de J.C. alcanzan su
‘ méxima expresién y constituyen un rasgo fundamental de la cultura zapoteca {4]. Se les da el
o nombre de* umas funerarias” debido a que la mayon'a de ellas se han localizado asociadas a

s, adomando sus fachadas, camaras o antecamaras.

-Dxcha, urnas estan realizadas en terracota y representan a diversos personajes, desde
rammales que guardaban relacion con las deidades del maiz (Pitao Cozobi) o la lluvia
(Nohmclzana), hasta las representaciones sumamente elaboradas de distintas divinidades,
ademas de 51mples efigies de guardianes y acompaiiantes. De estas deidades zapotecas,
o sobresalen aquellas que tienen los siguientes rasgos: manos que descansan, por lo regular, en
‘las rodxllas, las pxemas cruzadas, pectorales y collares de jade, y complicados penachos.

Algunas‘ plezas de este tipo, fechadas en los primeros afios del periodo clasico, presentan




fuerte influencia’teotihuacana, tienden a ser de tamaiio pequefio y admirablemente realizadas,

idad, es decir, ninguna es copia de otra, todas son por si

cual ‘permitié que se dyé's‘arrollara una interesante arquitectura funeraria, cuyos
o séphlé}os staban ! provistos ‘de’ lvmlé antesala adornada con pinturas murales, desde épocas
" muy tempranas (Monte Alban I, 500 a. de J.C. a 200 a. de J.C.) [4].

: Dado,que‘ en.las tumbas de las familias de alto estatus social se registraron con glifos los

> nombres de varias generaciones de antepasados, estas manifiestan la historia de las familias

" de élite y por ende sobre la historia de una regién.
II.- La cerimica de Santa Marfa Atzompa.

Tras el surgimiento de Monte Albin como un centro rector zapoteca, aparecié un nimero
mayor de evidencias que apuntan hacia la existencia de sitios donde la alfareria es una
actividad que ocupa un lugar muy importante. Tal es el caso del sitio de Santa Maria
Atzompa, localizada a unos 8 km. al norcste de la ciudad de Oaxaca y alrededor de 5 km. al
norte de la zona arqueolégica de Monte Alban. De acuerdo con trabajos arqueolégicos en el

" valle de Oaxaca, se ha establecido que la cerdmica producida actualmente en la comunidad
de Santa Maria Atzompa posee ain algunas caracteristicas prehispénicas, pudiéndosele
considerar como un suburbio del centro urbano de Monte Alban [6] (ver mapa de la regidn,
figura 1.2.11.1).

La produccién alfarera de Atzompa se llevd a cabo del preclasico tardio hasta fines del
postcldsico tardio (400 a. de J.C. a 1521 d. de J.C.). Siendo evidente la explotacién de sus

_ recursos para la produccién alfarera durante el horizonte clasico en el periodo comprendido

: entre los afios 300 al 500 d. de J.C. Arqueoldégicamente ha sido posible identificar sitios

‘,cetéa de las minas de barro, donde posiblemente se asentaron los grupos alfareros, para estar

= cerca de su principal recurso explotable.
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La ceramica de esta comunidad muestra un proceso evolutivo, el cual tiene mucho que ver
con la necesidad de fabricar artefactos ceramicos y con la especializacion de los alfareros. En
este aspecto las caracteristicas y atributos pueden estar presentes en los tepalcates que se
encuentran en.el contexto arqueoldgico, y que pueden ser indicadores de las condiciones

sociales, culturales y econémicas de un grupo con estas caracteristicas.

En Atzompa como en el resto de Mesoamérica, su tradicion alfarera prehispanica se vié
irrumpida durante el virreinato, perdiendo gran parte de sus formas indigenas, asi como la
“cargan simbélica de estas. Aunque cabe sefialar que el efecto no fue muy marcado, dado que

f;,keni"este*p'roceso de cambio aun se seguian empleando las técnicas de manufactura °

ptchi$p5nicaé a pesar de la existencia otras herramientas que podian agilizar el trabajo, tales
" como "él molde utilizado por los alfareros de Oaxaca para ayudarse a girar las piezas durante

: syi fabricacién.

Santg Maria Atzompa, es por ello un ejemplo de cémo la continuidad de una actividad puede
fpefd;irar y conservar ciertas formas en su fabricacion a pesar de cambios muy significativos.
As;i,{“la' preservacién de algunas técnicas de manufactura prehispanica hasta nuestros dias en
= esta comunidad nos puede ayudar a establecer parametros de fabricacién en la produccién

'}'an'ti'gua, de tal manera que se pueda implementar un modelo que ayude a entender las

“condiciones de manufactura de los antiguos objetos ceramicos.

1.3.-Elaboracién de la ceramica en Santa Maria Atzompa, Qaxaca —México.

Actualmente, la elaboracion de la ceramica de Santa Maria Atzompa sc hace con dos tipos de
arcilla (barro), los cuales son extraidos de minas a pocos kilémetros de distancia como son la
mina de San Lorenzo Cacaotepec a cuatro kildmetros al noroeste de Atzompa y el de la mina

La Laguna localizada dentro del municipio al noreste.

" La diferencia entre los dos tipos de barro empleado se debe a su textura y color, siendo el
i émp]éo de cada uno de ellos determinado por el tipo de pieza a realizar. No obstante,

‘algunas piezas se realizan solo con un tipo de barro, y en otros casos algunos alfareros




:.emplean una mezcla-de este con un tercer tipo de barro, llamado “barro para golpear”, y que
‘funciona como desgrasante ya que al mezclarse con los otros tipos de arcilla, le confiere al
producto final diversas propiedades de resistencia a la tension, es decir plasticidad, en

funcién de las proporciones utilizadas en la arcilla preparada.

La preparacién de la arcilla consiste en esparcir el barro para moldear hiimedo en el patio, de
tal manera que este pierda toda su humedad al exponerlo al sol, y su limpieza de hojas y
rocas sea mas facil. Posteriormente se pone en tinajas con agua para que se humedezca

nuevamente y se pueda obtener por precipitacién una pasta manejable.

Una vez moldeadas las piezas, éstas se dejan secar a la sombra, para posteriormente
introducirlas al horno a coccién. El tiempo de coccion de las piezas es por lo general, para
piezas medianas, de tres horas a una temperatura de 800°C, de acuerdo a registros obtenidos
en el trabajo de campo realizado en la localidad. El tipo de horno empleado para la coccién
de las cerdmicas es un horno semicerrado el cual es alimentado con lefia de ocote. Este tipo
de horno fue introducido tras la colonizacién, dado que en anteriormente la cochura de la

cerdmica se llevaba a cabo en hogueras al ras del suelo.

Figura 1.3.1.- Horno actual, empleado en la coccién de la ceramica en la localidad de Santa

Maria Atzompa.




Las piezas sometidas a estas condiciones de coccién presentan un color marrén, ademas de
ser.poco porosas. Cabe sefialar que el tipo de arcilla a emplear por los alfareros de Atzompa,

= ' depende de la pieza a moldear.

1.4.-Importancia del andlisis de ceramicas modernas.

A través de las ultimas cuatro décadas se ha determinado que mucha de la informacion
complementaria en el estudio de la cerdmica arqueoldgica, puede derivarse del estudio de la
procedencia de la materia prima y elaboracién, a menudo nombrada como la fabricacién de
la ceréniica‘ Asi, a través del estudio de estos materiales en una poblacién con tradicién
alfarera, se puede crear un procedimiento de anilisis que permita caracterizar su ceramica,

fcontrolando vanab]es que en el caso de las cerdmicas procedentes de contextos

arqueoléglcos no es posible como: procedencia de arcillas, lugar de procedencia de piezas,

“prepa racién de arcillas, distribucién de las piezas por comercio o intercambio, secuencia
geolégica de las regiones. Con ello se pueden inferir los alcances e implicaciones del
'procedxmlento de analisis utilizado en el caso de materiales de origen prehispanico con
réspecto a los aspectos ya mencionados y su vinculo con el entorno social, econémico,

politico y fisico.




1.5- Objetivo.

_~El prcsente traba_)o tnene como objetlvo, plantear una tecmca de caracterizacién y andlisis de

que penm(a confrontar el problema de autenucndad de piezas ceramicas

nadafbdr las técnicas de analisis aplicadas nos permitiran

S cono’cer la composicion- eraléglca la atmésfera y la temperatura de coccién a la cual se

T sometleron las piezas cerémlcas prehlspamcas estudiadas, urnas zapotecas de la coleccién

Rlckards del Museo Real dé Ontano.




CAPITULO 11
MATERIALES CERAMICOS CRISTALINOS

'2.1.-Estructuras y propiedades cristalinas.

El estudio de las estructuras mineralégicas que conforman las arcillas permiten
comprender las propiedades fisicas y quimicas que estas presentan, tales como su

tenacidad, porosidad, color, termoluminiscencia, entre otras.

Debido a la ubicacién de las minas de arcilla empleada por los alfareros de Atzompa, se
tiene evidencia de la existencia de estanques de rocas igneas en la regién, razén por la
cual es de interés realizar un estudio de los minerales que las conforman.

.

2.2.- Minecrales de matcriales arcillosos.

Los minerales que conforman las arcillas, contienen principalmente aluminosilicatos
hidratados, tal como el cuarzo, la moscovita, la caolinita, etc. En algunos de ellos, el
aluminio (AP’ estéd parcialmente sustituido por magnesio (Mg®") o hierro (Fe*), y
minerales alcalinos y alcalinotérreos, como en los feldespatos sédicos y célcicos en los
cuales podemos tener sodio o calcio presentes como constituyentes esenciales.

Auhque las a;cillas pueden estar formadas por un tinico mineral como la caolinita, por lo

“general jestén' constituidas por mezclas de minerales tales como cuarzo, feldespatos,

carbona;pé')l/.'micas 7.

VSierido]uﬁa “particularidad importante de los minerales arcillosos su capacidad para

formar suStancias coloidales.




2.2.1.- Grupo de la caolinita.

La caolinita, Al;03.25i0,.2H20, es el componente principal del caolin o las arcillas
blancas. Se halla mezclado con feldespatos en rocas meteorizadas; en algunos lugares
forma depdsitos enteros donde la meteorizacion ha sido completa [8]. Como uno de los
productos comunes de la descomposicién de las rocas, se halla en suelos y al ser
transportados por las aguas se deposita, mezclada con cuarzo y otros minerales, en lagos,

etc., en forma de capas de arcillas.

Dadas sus propiedades de ser facilmente moldeable cuando esta humeda, la de
convertirse en una sustancia dura y permanente al ser calentada y expulsada parte del
agua combinada; la arcilla es una de las sustancias naturales de mayor importancia en la

industria alfarera, una de las ramas de aplicacién mas fructiferas.

freid fapae™

Figura 2.2.1.1.- Estructura de la caolinita vista con la direccién 001 perpendicular al
plano de la representacion, esta se encuentra conformada por tetraedros de silicio y

octaedros de aluminio.




Este mlneral frccuentemcnte presenta color blanco, a veces ropzo, pardusco © con tintes

_'azulados, mcoloro cn cglones delgada;

elda umdad es mchmca con los siguientes parémetros reticulares a= 5.15, b= 8.95,
fe= 7 39 A, a=91.8°, B=104.8°, y=90°.

- L.- Composicién quimica.

La composicién quimica de la caolinita esta sujeta a pequefias variaciones. Anilisis
?

reportados muestran pequeiias cantidades de varios iones sustituidos en la estructura.

La formula de la caolinita puede ser escrita en términos de Oxidos como
Aly03.2S8i0,.2H;0. Las impurezas que se registran en cantidades insignificantes son
" Fe;03, MgO, Ca0, Na;0, K10, BaO, SiO, etc [9].

as arcillas, por ejemplo la montmorillonita, presenta una capacidad de

‘tl mco de 100 m. eq/100 g. Sin embargo, muestra una alta capacidad de

mtercambxo ani ‘ xco, la cual se atribuye a la presencia de iones OH™ reemplazables fuera

= ""vde las lammas estructurales
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ll.f Propiedadcs 6pticas y ﬁsicas.

“Los mmerales de caohmta se encuentran en bloques compactos, en agregados granulares

o formas vemucularcs. El cllvaje perfecto 001 da lammas ﬂexlbles pero inelasticas, las

o ,cuales son a'veces cmpleadas para la detemunacnén de sus propxedades Opticas.

or: nmersufm edxos de liquidos organicos, cambia los
e algunos mmeralcs ‘pero no afecta a Ia caolinita o a la

: metahallosna, cuya‘ composncnén quimica (Al;03.28i0,.4H;0), es muy parecida a la de

: la caohmta._-

2.2.2;—Grup6 de la montmorillonita (Esmectitas).

El nombre de montmorillonita fue originalmente aplicado a minerales arcillosos con una

: composncnén similar a la de la pirofilita (Al03.48i0,.H>0) excepto por la presencia de

:: exccsq : ‘de’ moléculas de agua en las capas en la estructura compuesta por
“’A14S.is(:)>zb(OH)4.nHzO. La variacién en la composicién quimica de esta formula basica da
» Lm ‘g‘rupoﬂdc minerales arcillosos los cuales estan relacionados por una estructura comiin y
pbr pi'opiedades quimicas y fisicas parecidas [9]. Un término alternativo que se les da a
este tlpo de arcillas es ‘“esmectitas” , las cuales comprenden algunos minerales
compuestos ‘por_ capas “tetraédricas-octaédricas-tetraédricas” de silicatos de los tipos

dloctaedncos y trioctaédricos, los cuales cristalizan en el sistema monoclinico. Los

mxembros octaedncos son: montmorillonita , beidellita y nontronita, y los

H he:‘tqnta y saponita [7].
‘tratamiento un miembro de este grupo es en si llamado
1 de arcilla dominante en la bentonita, que es un ceniza volcanica

_propiedad de aumentar de volumen cuando se sumerge en agua

" otros minerales




'Capns
oo« de agua

Mica Montmorillonita
(Moscovita) (Hidratada)

Figura 2.2.2.1.-Estructura de la montmorillonita y moscovita, en la cual se puede
observar como las moléculas de agua participan en la estructura del cristal como capas
de agua, que permiten que la longitud en la direccidn cristalogrifica “c” varie de 9.6 a

28.4 A, segiin lo seiiala Betejtin, A. en “Curso de Mineralogia”.

Dada la estructura cristalina que presenta la montmorillonita, el agua puede penetrar su
estructura y causar que la arcilla se ensanche. Cuando esta se calienta o se expone por un
tiempo prolongado al aire seco, ¢l agua que se encuentra entre las capas de la estructura
puede salir provocando con ello que la estructura se colapse, por lo que estas arcillas son

sensibles a cambios en la cantidad de humedad presentes en el medio [10].




1.- Composicién quimica.

La’ férmula quimxca de la montmonllomla es (Na)o-;(Al;;;Mgo7)ngOzo(OH)4 nH,0O,

aunque esta presenta varnacnones enla cantldad de oleculas de agua

»AnallSlS qulmlco de variedades de montmonllomtas pullas reglstran las siguientes
X AIZOJ del 11 al 22%, Fe O3

e 0.8 al 3. 5% y una amplia variacién

o oscnlacxones en su concentraclon de 3102:‘
"aproxlmadamente del S%, MgO del 4 al 9%, CaO:

se sefialo antenormente en la cantldad de’ molecu‘ilas de agua del 12 al 24% [10] .

llonitas presentan una gran capacidad de intercambio de cationes, tal como

s zeolitas. .

1 "'Prépqedaﬁgs épticas y fisicas.

“"Las .montmoriilonitas son traslucidas, estas presentan colores que van. del blanco,
amarillo claro, verde claro, al gris. Presentan una dureza que va de 1 a 2 en la escala de
Mohs.

2.2.3.- Grupo del cuarzo.

El cuarzo es el principal constituyente de rocas igneas, sedimentarias y metamorficas.
Sus formas polimérficas estdn en funcién de la temperatura. Asi, la cristobalita y la
tridimita, pueden existir metaestablemente debajo de sus temperaturas de inversion.

: Cada una de las formas metaestables de la tridimita, cuarzo y cristobalita, tienen una fase

de bajé y al_‘ta“te‘mpcratura designadas como a y B respectivamente [9].

““’En la estructura cristalina del cuarzo el ion Si** se encuentra enlazado covalentemente a
:,,f,cuatrot'oxigenos, situados en los vértices de un tetraedro. Las estructuras cristalinas de las

estructuras cristalinas del cuarzo se asemejan a una armazén de tetraedros unidos, el

‘modo de unién es el mismo en todas (mediante los vértices de los tetraedros), pero la

“orientacién y la simetria de su disposicién son distintas.
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Figura 2.3.1.- Estructura cristalina del cuarzo, conformada por poliedros de

aluminosilicatos vista en la direccién [110] perpendicular al plano del papel.
El cuadro general de las modificaciones polimorficas de SiOz, se muestra a continuacién.

a -Cuarzo <> - Cuarzo <= P — Tridimita <> P - Cristobalita <> fusién
573° 870° 1470° 1713°

e oL - :Ci'x,afz_o:‘: estable a temperatura atmosférica y arriba de 573 °C. Este tiene un grupo

éspiaiciyalinzZl, un sistema cristalino hexagonal, [10]., cuyos parametros de celda en la

}eézi;gﬁéntacién hexagonal son a = 4.676A, ¢ =5.247 A.

B Charzo: estable en el rango de temperaturas de 573 © C a 870 °C, puede estar en un

estado metaestable alrededor de 870 °C.

. a - Tridimita: puede existir a temperatura ambiente y por arriba de 117 °C, aunque no es
estable en ésta forma a esta temperatura.

' B1 — Tridimita: puede existir entre 117 °C y 163 °C, pero esta forma no es estable en este

rango de temperaturas.




na 'd.e,,f ?ZQ.‘,’C a

i crxstobahta en la csfera de bajas temperaturas en estado muy sobreenfriado [8]:

a- Tndlmxta <=> B — Tridimita y o - Cristobalita <> B — Cristobalita
130° 180° a 270°

' El q—cuaﬁo, se denomina simplemente cuarzo, este es uno de los minerales mas

i abundantes en la corteza terrestre y cristaliza en el sistema hexagonal. Las estructuras de
sus demads fases son el B - cuarzo y la § — tridimita hexagonal, ortorrémbica parala « -
tridimita, cuya estructura contiene varios canales abiertos a través de los cuales grandes
iones pueden pasar, y pueden ser atrapados durante el proceso de cristalizacién [8].
La estructura de la B - cristobalita es ctibica y puede ser descrita por analogia con la § —
tridimita, la cual en forma similar basa su estructura en una cdmara de anillos de seis
miembros de tetraedros de SiO4. La estructura idealizada de la 8 - cristobalita tiene una

 simetria c'l'xbica‘y puede alternativamente ser descrita como una celda ciibica conteniendo

o 88i0,, es. decir ocho unidades formula por celda unidad. Vista de esta forma, la

: estructura puede ser parecida a la de un diamante, con atomos de silicio ocupando las

\posmlone de los carbones, y los oxigenos en el punto medio de cada puente Si — Si.

. probablemente se dcba a la influencia de los iones alojados en sus cavidades.




L.- Composiciéon quimica.

El mineral cuarzo contiene predominantemente SiO; (100%). En un analisis quimico
muestra pequeiias cantidades de 6xidos. Estos 6xidos existen en forma de pequeiias
inclusiones de otros minerales o a infiltraciones de estos en las cavidades de la estructura

del cuarzo, cuando este se encuentra en forma liquida, ver tabla 1.

Cuarzo Li; O Na; O K:0 ALO, Fe: 03 MnQ; TiO,
Incoloro 0.0005 | 0.0004 { 0.0002 | 0.0008 | 0.0000 | 0.00002 | 0.0001
Ahumado 0.0004 | 0.0000 | 0.0000 | 0.0008 | 0.0005 | 0.00002 | 0.0002
Rosa 0.0038 | 0.0011 | 0.0001 }{ 0.0001 { 0.0003 | 0.00005 | 0.0015
Amatista - - - 0.0004 | 0.0216 | 0.00000 | 0.0004

Tabla 1. Anilisis quimico de muestras de cuarzo, datos en % en peso [9].

Para un cristal de cuarzo de un alto grado de cristalinidad, se asume que hay un minimo
de otros metales, debidos a la sustitucién de Al™ por Si*, la cual aparece acompafiada de
iones alcalinos como el litio o el sodio, que dan un efecto de compensacion de carga a la

estructura . El mineral cuarzo es insoluble en soluciones acidas excepto el HF.

II1.- Propiedades épticas y fisicas.

El indice de refraccién del cuarzo presenta una pequefia variacién de 1.544 a 1.553;
mediciones detalladas usando un cristal de cuarzo de conocida pureza dan los siguientes

valores para A = 589.29 um.

La piezoelectricidad del cuarzo se observa cuando una carga 'sobre su superficie se
somete a una presion mecéinica o bajo el efecto de una deformacién mecénica producida
cuando el cristal estad sujeto a un campo eléctrico. Esta propiedad ha sido aplicada al

control y estabilizacién de frecuencias de osciladores electrénicos [11].




Los mtervalos de color del cuarzo dan lugar a diversas variedades: incoloro, amarillo

. (c:trma) grx ‘- cafe a negro (cuarzo ahumado), rosa (cuarzo rosa) y violcta (amatista).

La coloramén dcl cuarzo estan en funcién del tipo de iones presentes, Asi, compuestos
’ con lones del ‘tipo de los gases nobles (Mg?*, AI**, etc.) generalmente no presentan
coloracién o ‘presentan coloracién alocromitica. Los minerales con iones de cstructura
simétrica (Fe, Mn, Cr, etc.) presentan colores oscuros intensos.

2.2.4.- Grupo de los feldespatos.

Los feldespatos son entre los silicatos, los que méis abundan en la corteza terrestre,
constituyendo casi un 50% de su peso. Aproximadamente el 60% de los feldespatos se
hallan en las rocas igneas; alrededor del 30% corresponden a las rocas metamorficas, y
los demds se hallan en areniscas y conglomerados donde los feldespatos aparecen en

granos rodados o forman parte de los casquijos [11].

Por su composicién quimica los feldespatos son gencralmente aluminosilicatos de Na, K

: yj‘C : Estbs minerales cristalizan en el sistema monoclinico o triclinico, distinguiéndose
: muy prco por sus caracteristicas morfoldgicas. De entre sus propiedades fisicas, estos se
digtihguen por su coloracién clara; los intervalos para sus indices de refraccién (1.536,
1525 para la albita y 1.588, 1.575 para anortita); gran dureza de 6-6.5 en la escala de
”'Mcphs, siendo estas las caracteristicas que los distinguen de minerales parecidos. Dentro
de estos feldespatos, destacan el subgrupo de las plagioclasas, las cuales son de gran

interés en la composicion mineralégica de las arcillas por sus propiedades fundentes

[11].

20




2.2.4.1- Subgrupo de las plagioclasas.

La palabra “plagioclaz” en griego significa: ¢l que se¢ deshace oblicuamente. Los
minerales que pertenecen a esta clase, tales como la albita a alta temperatura, la albita y la
anortita, son normalmente coloridos o blancos, con tonalidades_ que comprenden:
amarillo, rosa, verde o negro; e incoloros en algunas secciones. Las plagioclasas de alta
temperatura se encuentran en algunas rocas volcanicas, mientras quc los de baja
temperatura, tal como la serie de albita-anortita, se encuentran en la mayoria de las rocas
igneas [8]. Son comunes también en las rocas metamérficas y ambas se encuentran en
sedimentos primarios.

La serie de los feldespatos plagioclasas incluyen seis minerales: albita, oligoclasa,
andesina, labradorita, bitownita y anortita. Tal serie esta dada de acuerdo a las cantidades
relativas de albita — Na[AlSi3Og] y anortita -Ca[Al,Si>Os] [8].

Dada la gran importimcia de la composicion de las plagioclasas para la sistematizacién de
las rocas igneas, la albita y anortita son de gran interés. La albita esta compuesta de
silicatos aluminicos de calcio y sodio; el potasio puede hallarse presente en cantidad

apreciéble. La albita tiene una simetria triclinica, con un grupo espacial C-1 [7].
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Tetraedros
SiO4/AlO,

Figura 2.4.1.1.- Estructura cristalina de la albita. Los circulos obscuros y claros
corresponden a los iones sodio presentes en la estructura. La direccién a través de la cual
se muestra la estructura es [110].

En la naturaleza se encuentra en dos formas,.albita a baja temperatura, la cual se
encuentra en rocas plutonicas y una albita a alta temperatura, la cual se encuentra en
lavas, esta puede ser producida artificialmente por un prolongado calentamiento de la

albita de baja temperatura.
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Figura 2.4.1.2.- Estructura cristalina de la anortita, vista a través del plano (001).
En esta los poliedros se encuentran formados por tetraedros de silicio, en color obscuro,

y aluminio, en color claro.

La principal diferencia estructural entre la albita a baja y a alta temperatura, se encuentra
en la distribucién de la cantidad de &tomos de aluminio en los cuatro sitios tetraédricos no

equivalentes, de los poliedros (Si, Al)-Oa.

I.- Composicién quimica.

La composicién quimica teérica de la anortita es Ca[Si:Al2Oz], registrandose casi
siempre impurezas como NayO, CaO, ALO; SiO; y K20, esta ultima presentindose a

veces en un porcentaje apreciable.

Son también frecuentes impurezas pequeilas de BaO, SrO, FeO y Fe20; las cuales pueden
estar presentes hasta en un 0.2%. Asi, la albita se encuentra formada por minerales
alcalinos, [NaAlSizOs] y la anortita por minerales alcalinoterreos [CaAl;SiyOs],

encontrandose en suelos moderadamente basicos [8].
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11.- Propiedades 6pti¢g_§ y: fisicas.

Los cristales presentan un color blanco gnsaceo, a veces con mauccs de tono verdusco,

azulado o, con menos frecuencm rOleo. Bnllo vltreo. Los mdxces de refraccion crecen

regulam]ente yendo de la alblta (o 1. 536 c l 525) a la anomta (ﬁ)l 588 € 1.575). La

dureza segun la esca]a de Mohs va de 6a6.5, pareclda a la dela ortoclasa

~ Grupo de las micas.

“Todos los minerales del grupo de las micas cristalizan en el sistema monoclinico, y las

" formas de los cristales se aproximan a las hexagonales.

‘Los -minerales .de mica en conjunto muestran una considerable variacién en sus

‘fpropnedades qunmlcas y fisicas, no obstante todas son caracterizadas por una perfecta

! 1hend|dura basal la cual es una consecuencia de su estructura de capas atémicas [7]. De

a moscovnta flogopita y la lepidolita son de considerable importancia

a que se emplean como dispositivos dieléctricos y aislantes.

tructurales basicos de las micas, es que manifiestan una estructura laminar
apa de cationes coordinados octaédricamente estan intercalados entre dos

. apas ldentlcas de (Si,Al)O4 unidos tetraédricamente. Estas capas se muestran a

; :'”contmuac:én (ﬁgura. 2.5.1.
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Figura 2.5.1. - La estructura trilaminar de la biotita y moscovita, esta formada por una
capa I, de octaedros AQOg, una capa Il de tetraedros de (Si,Al)O4, cuya capa de soporte,
capa III, esta conformada de octaedros BOs. Donde A=K (ion grande) y B = Fe (ion

pequeiio). Capas sobre los planos a-b.

Las capas estdn superpuestas y se encuentran unidas por un plano de cationes. La
coordinacién octaédrica de los cationes intercalados se completa por la coordinacién de

los iones hidréxido con los oxigenos apicales de los tetraedros internos.

Alternativamente, la estructura puede ser observada como si fuera una lamina de brucita
central Mg3(OH)s en la phlogopita o gibbsita Al,(OH)s en la moscovita, en la cual cuatro
de los iones OH  se encuentran remplazados por oxigenos apicales sobre la capa
tetraedral (dos de cada lado) [9].

La descripcion anterior de la.lamina de mica es idealizada, ya que en realidad en su

estructura los tetraedros estan deformados, asi que las laminas de (Si,Al). s presentan en

lugar de una simetria trigonal una simetria hexagonal.

2%
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I.- Composicién quimica.

La férmula general que describe la éo@poéiciéh quimica de las micas es:‘
X2Ya.6ZsO20(OH,F)s - '
Donde, X es principalmente K;Na; o Ca, como Ba, Rb, Cs, etc.
.Y es principalmente Al, Mg ° Fe, Mn, Cr, Tl, Li, etc.

Z es principalmente.Si o Al , pero también puede ser Fe y Ti.

La moscovita es una mica octaedral, esta es una de las mis comunes de la micas y se
encuentra en una amplia variedad de ambientes geoldgicos, su composiciéon quimica es
Ka2ALy[SisAl2020] (OH)a.

En pegmatitas graniticas la moscovita aparece asociada al cuarzo y feldespato, junto a la

turmalina, berilio, granate, apatito y fluorita [11].

La moscovita presenta propiedades aislantes eléctricas y térmicas, las cuales hacen de
este material de gran importancia industrial. La moscovita con 2 y 4 por ciento de Fe;O3
ha sido reportada, asi como aquella con una alta cantidad de FeO. La mayoria de las
moscovitas contienen menos del 1% de MnO, pero las especies piirpura y azul contienen
alrededor del 2 %.

I1.- Propiedades épticas y fisicas.

Con respecto al color, en las hojas delgadas de la exfoliacidn esta es incolora, aunque a

menudo con matiz amarillento, griséceo, verdusco y a veces rojizo.
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CAPITULO 111 .
TECNICAS PARA LA CARACTERIZACION DE ARCILLAS

3.1.-Técnicas utilizadas para el anilisis.

Los minerales que conforman las arcillas, barro para moldear, barro para golpear y
muestras de piezas de urnas zapotecas; fucron caracterizados a través de varias técnicas
como la difraccion de rayos X, la voltamperometria ciclica, las técnicas nucleares como la
dispersién elastica de particulas (Rutherford Backscattering Spectroscopy, RBS), la
espectrometria de emisién de rayos X emitida por particulas (Particle Induced X-Ray
Emission, PIXE); asi como los métodos analiticos que se enfocan al estudio de su
comportamiento térmico (Differential Scanning Calorimetry DSC, Differential Thermal
Analysis DTA, Thermo Gravimetric Analysis TGA).

-+3.2.- Tratamiento térmico de las arcillas.

El tratamiento térmico de las arcillas se realizé para poder determinar los intervalos de las
temperaturas originales de coccién de las ceramicas, dado que la coloraciéon que presentan
las ceramicas varia con la temperatura a la cual se sometieron, siendo estas coloraciones

debidas a cambios en las propiedades fisicas y quimicas de las arcillas.

3.3.- Analisis térmico a través de la calorimetria diferencial de barrido, el anailisis
térmico diferencial y el andlisis termogravimétrico.

A través de la calorimetria diferencial de barrido, DSC, el anailisis térmico diferencial,

DTA y el anilisis termogravimétrico, TGA, es posible obtener informacién con respecto a

la composicién de la muestra en estudio, a través del registro de las temperaturas a las
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arcnlla, el tamano de pamcula, la atmosfera de coccidn, velocidad de calentamiento, la

: val‘OSldad el agua estructural entre otras [2].

3.3.1.- Procedimiento de operacién de la calorimetria diferencial de barrido.

La calorimetria diferencial de barrido es un método que mide la diferencia entre los flujos
de calor, en watts, asociado con transiciones térmicas, entre una referencia (crisol de
aluminio), y la muestra de interés, dando informacién cualitativa y cuantitativa de procesos

endotérmicos y exotérmicos presentes de las muestras en estudio [12].

“El prﬁﬁcipio de operacion del médulo calorimétrico diferencial de barrido (DSC), se basa

“en el método de compensacion de flujo de calor, éste consiste de dos termopares idénticos.

Sobre éstos se encuentran dos celdas idénticas: en un crisol de aluminio se sitiia la muestra

bajo investigacién, mientras que la segunda sirve de referencia, por lo que se introduce un

. énsd de - aluminio vacio. Ambas celdas son calentadas por flujos de calor similares y

constantes.- Si las dos muestras presentan propiedades termodinamicas idénticas, la
em tura dentro de las celdas cambiar idénticamente. Por otro lado, si las dos muestras

dlﬁeren en dlchas propiedades, una diferencia de temperatura entre ambas se observara. En

g ese mstante un sistema electronico cambia el régimen de calentamiento de las celdas de

formz_l,que l_as tcmperaturas entre éstas se igualen [13].

'JEl valo del(ﬂujo de calor adicional requerido para ésta compensacion de temperatura es

medlda por el calonmetro en mxhwatts y graficada contra la temperatura para obtener asi
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'mvestlgacloﬁ y lva

la muestra d

. calorimetro.

,'3.3.‘2.- P;x'o:cédi‘miento de operacién del anilisis térmico diferencial.

El ‘a‘n‘;ilvis_is térmico diferencial (DTA) es un método que mide el cambio de temperatura
i entre u_ha 'sustancia y un material de referencia en funcién de la temperatura, mientras la
: ,éuéténcia y ‘la referencia estdn sujetas a un programa de temperatura controlada.
i i‘l-'Normalmente, el programa de temperatura implica un calentamiento de la muestra y del

'f'materlal de referencla de tal manera que la temperatura de la muestra 75 aumenta

; :lmealmente con'el uempo Se mide la diferencia de temperatura AT entre la temperatura de

temperatura de:la referenc:a Tr(AT =Tr-Ts) y se presenta contra la

: ,encuentran na, ‘en los cuales uno se emplea para medu‘ la temperatura

‘de la muestra de interés y. en el otro se coloca la muestra de referencia (Alumma, Al,O5)

: El potenclal de sahda E del termopar de la muestra es leido por un microordenador que

,—‘controla la comente de emrada al horno de tal manera que la temperatura de la muestra

; aumema lmealmehte yauna velomdad determinada. La seiial del termopar de la muestra de

referencla se convnerte ‘también a la temperatura, 7r y se registra como la abscisa del

termograma dxferencxal [12]

: 'La sa]lda a traves de los termopares de la muestra y de la diferencia AE se amplifica y se

jyconv1erte en la diferencia de temperatura AT, que se utiliza como ordenada en el

' termograma.
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3.3.3.- Procedimiento de operacion del andlisis termogravimétrico.

El analisis termogravimétrico (TGA), es un método en ¢l cual el cambio en masa de una
muestra es medido por un programa temperatura-tiempo controlado a una atmésfera
controlada.

El anallsls termogravnmetnco requiere un intercambio de masa entre la muestra y los

alrededores. W

El ri:rﬂi‘st‘r'umento empleado es una termobalanza, cuyo modo de operacion esta en funcion de

."-.un cambio en la masa debido a las reacciones presentes en la muestra, lo cual provoca por

efecto de la temperatura aplicada una desviacién del brazo sobre el cual se suspende la

termobalanza.

;. Al moverse el brazo, se interpone al paso de luz entre una ldmpara y uno fotodiodo. La
disminucién en la corriente fotodiédica se amplifica y alimenta una bobina, que esta
s sxtuada entre los polos de un imédn permanente. El campo magnético generado por la

: 'comente en la bobma devuelve al brazo a su posicion original. La corriente amplificada del

fotodlodo se ecog y'transforma en informacion sobre la masa o perdida de masa en el

uxsxc:én de datos [12].

; Es necesano»alslar X y refrigerar la balanza para evitar su calentamiento, asi como un
- snstema de purga que evite la oxidacién de la muestra, para lo cual generalmente se emplea

un ﬂuJo de argén o nitrégeno.

3.4.- Difraccién de rayos X

El empleo de la técnica de Difraccién de Rayos X (DRX), en la caracterizacion de las
arcillas permite determinar su composicion mineraldgica, a través de la identificaciéon de
fases cristalinas, parametros microestructurales, asi como la cristalinidad de los minerales
presentes. Tal infomia(l:‘ilén sc obtiene, cuando los electrones de los atomos ordenados

periédicamente en' tres dimensiones en los cristales dispersan los rayos X originando
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patroncs de dnfraccxon debxdo a'las mterferencxas construcuvas y destrucuvas de las ondas

] 'dlspersadas Del analls

et os de dnt‘racclén se pueden calcular los pardmetros

sefialados anterlommn

Los rayos X, se generan cuando’ electrones de alta energia son impactados sobre un metal

producxendose rayos X» c rac nsncos. La radiacién caracteristica que usualmente se

emplea es la radlacxon Ka. ,cobre Cu, cuyos fotones tienen una energia de 8 KeV y una

longitud de onda A.— : Con esta energia, cuando el haz se hace incidir en la
materia, se presenta prmcxpalmente el efecto fotoeléctrico (absorcion de los rayos X) y en
menor medida, se presenta ‘el efecto Compton, el cual para las energias de los rayos X, se
puede considerar pract;camente como un proceso elastico que da lugar a la dispersion

clasica de Thompson (dispersién de rayos X) [15].

3.4.1.- Interaccion fotén-materia.

Cuando un haz de rayos X (fotones) interacciona con la materia, pueden presentarse los

siguientes fenémenos:

(a) interaccién con los electrones atémicos

(b) interaccién con los hucleodes .
(c) interaccién con el campo eléctrico que circunda los nicleos o los electrones

siendo el efecto de la mteraccxon'

(1) absorcion completa

(2) dispersién elastlca (coherente)

(3) dispersién melast;q ',(mcohereme)

En el fenémeno de la difraccion de rayos X con energias de 10 keV, como se mencioné
anteriormente, se préséhia tanto la absorcién como la dispersién eldstica del haz de fotones
con la matefié,"é través de los efectos fotoeléctrico y la dispersion Thompson clasica

principalmente [14].
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LE=mac?
fotdn incidente

£o=h Lo . _/
. electrén

blanco

electrdn /
dispersado

Dnagrama Efecto Compton Un haz de electrones incide sobre un blanco provocando con
“ello un fotén y un electrén dispersados.

_El efeétQ Compton'es un proceso en el cual se tiene un foton incidente con energia v, y

mterferencna constructxva se expresa a través de la ley de Bragg.
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3.4.2.- Leyde Bragg.

- La dispersion es ¢l fenémeno que : se presenta cuando un haz interacciona con un obsticulo,

‘sea este’ un 4tomo o-una molécula con dimensiones del orden de la longitud de onda de

a geometria y arreglo de los obstaculos dispersores. Cuando se

icamente tridimensional), de esos obsticulos, la interferencia

Bl o _ —
--—‘S‘U_ R d vl‘“ %
Pstsi20 1 A%
f)
Ko

vectores unitarios’’del " haz mcxdeme y el haz dispersado k ,k respectivamente,
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El tratamlento a apllcar esel siguiente:

' '-rconSIderando el plano de fases del esquema del fendmeno de difraccidn de rayos X, sobre

) dos ccntros dxspersores, tenemos que cada una de las diferencias de fase denotadas en el

T csquema como é', Y&, corresponden a

: 5. = |47 | f’,‘?°‘5a =AF -k, (3.4.2.1)

(3.4.2.11)
[ por lob'q'lyse la diferencia entre los centros dispersores que da expresada como
Aa‘ Ar -(k-%) (3.4.2.1I1)
ﬂ' —]
;D o que el tenemos un dispersién elastica |k | 7 lkl , entonces
(3.4.21V)

(3.4.2.VID)
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(3.4.2.VIID)

(BA42IX)

= Slendo dm las “distancias interplanares” que son caracteristicas para un sélido cristalino

‘.'dado, las cuales aparecen en el banco de datos ICDD (International Committec of
- Y‘Dxffractxon Data). Esta es la base del analisis cuantitativo de fases cristalinas en los sélidos
" “policristalinos, dado que las intensidades difractadas son caracteristicas para cada arreglo

.. cristalino.
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3.5.- Antlisis elemental a través de las técnicas nucleares PIXE y RBS.

©“Las técnicas analiticas de analisis de origen nuclear tales como la Dispersion Eléstica de

a:,.Pamculas"(Rutherford Backscaltermg Spectrometry, RBS) y la Emision de Rayos X

: Inducxda por. Partlchlas (Proton Induced X ray Emission, PIXE), han sido empleadas

_recientemente en la caractenzacxén de piezas de arte y objetos arqueoldgicos para realizar

. ’un estudlo e'composmxén elemental para muy diversos fines {16,17].

Dentro de este contexto ‘de arte y arqueologia, los analisis a realizar mediante estas técnicas
ipresentan la ventaja de no afectar la apariencia y composicién de la pieza en un grado
: apreéiab]e. Por lo énterior pueden estudiarse los objetos directamente o muestras pequefias

de éstos, segin se requiera para los propésitos de! analisis.

La espectroscopia RBS, involucra la interaccién de un haz de particulas cargadas con los
niicleos de los dtomos que componen un material, mientras que en la espectroscopia PIXE
: in'terv'ienenb los prbcesos de excitacidn y ionizacién de los Atomos por la interaccion con el
k haz‘ de parﬁ'culas, y su subsecuente desexcitacion mediante la emisién de rayos X

- caracteristicos [16].

3.5.1.- Fundamentos de la espectroscopia RBS.

La técnica de Dispersion Elastica de Particulas (Rutherford Backscattering Spectrometry,
RBS) se basa en colisiones entre niicleos atémicos; su nombre deriva de Lord Emest
Rutherford, quién en 1911 fue el primero en presentar el concepto de dtomos con un nicleo
‘[18])." El modelo atomlco de Rutherford, supone una nube de clectrones que envuelve a un
nuc]eo cargado posmvamente. El nicleo contiene ademas particulas sin carga o neutrones,
tos’ 0 es como electrones. Asi, el haz de las particulas alfa (nicleos de
ldlr sobre la superficie de la pieza en estudio, son dispersados por

: mteraccnon coulomblana por Ios nucleos de los dtomos del material.
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Electrones .

Haz de particulas - \

—®
alfa Energiao, m
(Antes de colision)

[ J
Energia,, m
(Después colisién)

energia se conservan

,Cabe seﬁalar que las pamculas pierden energia cuando éstas atraviesan la muestra, a través
: de lo

hoques con los electrones o con los micleos de los atomos. Puesto que este proceso
: o;:urre cpn un atomo a la vez, al darse un choque éste no es afectado por un choque previo

o por siguientes choques, por lo cual la energia de la particula se puede expresar como:

2
mv,
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E
=L a través del cual se
/]

R 2
m?send)'’? +mcosé
M+m

masa de la particula, ¥

. respecto a la direccién del haz incidente.

elementos mas pesados que el Boro. Si se cuenta con una muestra
: n'su_mayoria por elementos pesados, los clementos ligeros no -se llegan a
“distinguir ya que las secciones eficaces de dispersién son proporcionales a la.Z? del dtomo

En este caso es conveniente aumentar la longitud de recorrido de las particulas

La espectroécdpia RBS, es una herramienta que nos permite determinar en general la
estequiometria de un material, en particular de C,N,O y los perfiles de concentracién
clemental. Sin embargo no es apropiada para determinar concentraciones de elementos

traza o para el analisis de materiales compuestos de elementos pesados [16].

3.5.2.- Fundamentos de la espectroscopia PIXE.

La Emision de Rayos X Inducida por Particulas (Proton Induced X ray Emission, PIXE),

es una técnica que se emplea para realizar un andlisis elemental, usando protones cuya
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4 energxa es menor que 3 MeV y pem‘nucndo obtener la composicién de pequeiias partes de

: una pleza mcluso a nivel mxcroscéplco con los dispositivos experimentales apropiados, con

una alta sensnblhdad (pg/g)

e odos los materiales con particulas cargadas induce una ionizacion de las

™ y consecuentemente la emisién de rayos X cuya energia es caracteristica

‘de cada’ étom > vLa ionizacién y excitacién de los atomos puede producirse de varias formas

como, medlante radiacién electromagnética, rayos X de longitudes de onda entre 10®°m

10 “m o rayos Gamma, o bien por la interaccién de particulas, como electrones o iones

[18] ‘En prmclplo, el analisis de todos los elementos puede ser llevado a cabo, sin embargo,

practxcamente se determinan elementos con peso atémico mayor a once debido a que los

i rayos X de menor energia producidos por los elementos ligeros son absorbidos en la

ventana de los detectores de rayos X utilizados usualmente.

Para cbmprender el fendmeno llevado a cabo en PIXE, considérese que los electrones en
un atomo en estado de minima energia, se encuentran distribuidos, de tal manera que

cumplen el Principio de Exclusion de Pauli en las capas electronicas.

Emisién de rayos X

caracteristicos
Rayos X K Rayos X L
Particulas —g@- .
del haz
®
Electrén
expulsado

Esquema.- Fenémeno de la emisién de rayos X inducida por particulas (PIXE)
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Al incidir rayos-X. sobre los eléctrones esios reciben energia, lo cual le permite salir de las

gcapva's atémiqas “de c hlgﬁé :elecﬁén de las capas

- superiores"_tiend

a energia del fotén emitido depende del tomo que se trate; y es precisamente igual a la
eren d,e':eynergf"a de los.subniveles de energia del atomo entre los cuales se efectia la

‘transicion.

Puesto que las energias de los rayos X emitidos al efectuarse una transicién son
caracteristicas de cada itomo, a partir de un conjunto de energias de rayos X y sus
intensidades es posible obtener informacién de los elementos y su proporcién en la

composicion de un material [17].

La ecuacién bésica para el calculo de la concentracion Ci del elemento i por PIXE en un

material homogéneo a partir del mimero de rayos X detectados de dicho elemento es:

0
N, =IKE,.C, _"Mdg
Eo S(E)

donde K, es una constante que depende del elemento i, I es el flujo de particulas, E, la

eficiencia de deteccién de los rayos X del elemento i, o,,(E) es la seccién eficaz ( o

probabilidad) de produccién de rayos X del elemento / por la particula incidente de energia

E, T(E) es la atenuacién de los rayos X emitidos por el elemento / en el material; S(E) es la

seccion eficaz de frena&o que déScﬁbe la pérdida de energia de la particula incidente en el

material desde que la particula llégafa la“su;')‘erﬁcie con una energia Eo hasta que se detiene
CE=0[16]. = i S
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3.6.- Voltamperometria ciclica.

La voltamperometria engloba un grupo de métodos electroaniliticos cn los que la
informacidn sobre el analito se obtiene a través de medidas de la intensidad de corriente en
una funcién del potencial aplicado obtenidas en condiciones que favorecen la polarizacién
de un 'cv:lcctrodo indicador o de trabajo. Histéricamente la voltamperometria se desarrollé a
partir de la polarografia, un tipo particular de voltamperometria descubierta por Jaroslav

,Héyrquky a‘principios de 1921 [12]. El empleo de esta técnica se enfoca principalmente al

estudioi de’ »l'os _procesos de o6xido-reduccién, procesos de adsorcién sobre superficies y
- fmecamsmos de transferencia de electrones en superficies de electrodos quimicamente

: vmodlﬁcados. :

El prmcxplo de operacion de la voltamperometria, se basa en la respuesta que presenta un

‘mlc electrodo en una celda electroquimica al aplicarle un potencial variable el cual

& provoca una respuesta de intensidad de corriente caracteristica. En voltamperometria
cncllca la vanaclon de la intensidad de corriente en un eclectrodo colocado en una

dlsolumén no agltada es generada por una potencial aplicado de forma triangular, es decir

que'hay una’ varlaclon del potencial desde un potencial positivo por ejemplo +0.8V a un

potenclal negauvo de —0.2V, frente a un electrodo de calomelanos saturado; asi cuando se

ha alcanzado el valor del potencial negativo impuesto el sentido del barrido se invierte y el

potencnal vuelve a su valor original o de partida; conformandose asi un ciclo de barrido de

] po;encnal, generalmente los ciclos oscilan desde 1ms hasta 100s o mas [12].

E La celda clectroqmmxca, consta de tres electrodos:

raba'o, cuyo potencial se varia linecalmente con el tiempo, cuyas

L dnmenswnes SO pequenas para que puede ser totalmente polarizado.

G- , Electrodo de referencna, ‘cuyo potencial permanece constante durante la medida.

;?,_‘III Electrodo auxlhar o contraeleclrodo, este normalmente es una espiral de hilo de platino

f:'vo un deposnto d'e mercuno, cuya funcién es conducir la electricidad (flujo de electrones)

: fdesde la fuente a traves de la disolucién al microelectrodo.

41




Los vo]tamperogramas de ‘bamdo lineal adquxeren generalmente la forma de una curva

Mmgmoxdal llamada onda vdltalmcrométnca, la cual se representa a través de la siguiente

ecuacion.

00592, K, 0.0592 i
4 -—1°8F—— og

» n i, —i

En_ donde E,,,, es el potenclal entre el microelectrodo y el electrodo de referencia, £,°es el

-,potencxal estandar del ion “A”, n es igual al niimero de electrones intercambiados durante

'k ]a sy ml-reaccxén (A + ne” = P), donde K es una constante igual a K=nFADa/d e i,
"reprcsgnta la intensidad limite, se llama intensidad limite debido a que se alcanza al
v__limrit‘ar‘s'e la velocidad a la cual el reactivo puede llegar a la superficie del electrodo por un

“proceso de transporte de masas.
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CAPITULO 1V
PARTE EXPERIMENTAL

Tal y como:se nier_)cioné previamente, para determinar un esquema general de
caracferizaéién' de la cerimica arqueoldgica, se trabajé con la arcilla empleada de una
zona con tradlclon alfarera, como lo es la localidad de Santa Maria Atzompa en el estado

con las umas zapotecas de la coleccién Rickards del Museo Real de

Cada una de las’ muestras de arcilla de barro para moldear como barro para golpear, sin
-*'tratamxento térrmco previo, fueron analizadas a través de las técnicas calorimétricas,

o dxfractomémcas, electroquimicas y a través del anilisis elemental por técnicas nucleares.

4.1.- Preparacién de las muestras de arcilla.

La preparacion de las arcillas consistié en el procedimiento llevado a cabo por los
alfareros de Santa Maria Atzompa. En éste, una'vez que la arcilla ha sido extraida de las
‘minas se extiende sobre una superficie plana expuesta a los rayos del sol de tal manera
" que la_arcilla pierda humedad. Una vez que la arcilla se encuentra seca se procede a

limpiarla retirando de ésta las piedras mas grandes, hojas, posible basura etc. o cualquier

- ,Qtlfg\;elgmem'o qhe no permita la consistencia suave y homogénea de la arcilla. La arcilla

if‘éribada", se humedece nuevamente, se introduce en tinas de barro o apaxtles con agua

“de tal manera que se obtenga una pasta manejable.
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Con: las muestras de rcxlla colectadas, se procedié a dejarlas secar para que éstas

'perdleran hume ac ast trabaJar con un polvo, el cual fue molido cuidadosamente dado

que ‘en 'las cmcas empleadas es necesario tener una muestra de grano fino y
homogenea. El molmo en el cual se pulverizaron las muestras de arcilla es un molino de
bolas. Fntsch pulvensette, a una velocidad de rotacién de 5 revoluciones por segundo

: 'duran_te 30 minutos.

4.2.- Calorimetria diferencial de barrido.

Para determinar el tratamiento térmico a dar a la muestra de arcilla, se llevé a cabo un
andlisis térmico a través de la calorimetria diferencial de barrido, de tal manera que a
partir de la informacién que arroja el termograma se pudiesen determinar las
temperaturas a las cuales ésta se sometié a coccion. Cabe recordar que en esta técnica se

puede determmar la pérdida de moléculas de agua, materia organica, asi como las

transformaclones polimorfas de algunos minerales.

. El mstrumento empleado en el analisis térmico por DSC fue un equipo de analisis
: tenmco Du Pont 9900 (médulo calorimétrico de barrido DSC). En este, la muestra de
- arcllla colectada se montd sobre un crisol de aluminio, teniendo como referencia un crisol
. de aluminio vacio de las mismas proporciones. El peso de la muestra de arcilla, barro
bam moldear, a ser analizada fue de 5 a 6 mg. Los intervalos de temperatura empleados
fueron desde temperatura ambiente hasta 600°C, a una velocidad dc calentamiento de
10°C/min.

4.3.- Andlisis térmico diferencial.
Dado que a partir de la calorimetria diferencial de barrido, la mas alta temperatura

alcanzada fue de 600°C, se considerd necesario obtener informaciéon a una mayor

temperatura para determinar otros procesos a temperaturas hasta de 1600°C, y asi
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complemcntarla para oblencr 1nformac|6n respccto a procesos a mayorcs temperaturas de

,El equxpo ‘empleado

cocclén

para el andlisis térmico diferencial, fue el modulo de DTA del

anallzador termxéo Du Pont 9900. La celda emple da ‘celda de alta temperatura, la
ual se P, ede alcanzar una temperatura de 1600°C La cantldad de muestra empleada en

cada una de las corridas realizadas fue de 16 a 17 mg, comenzando las corridas desde

: ) ‘temperatura ambiente hasta 1600°C, a una velocidad de calentamiento de 10°C/min.

4.4.- Anilisis termogravimétrico.

El equipo empleado para el analisis termogravimétrico fue wun analizador
termogravimétrico Du Pont 951, en el cual mide las cantidades y velocidades de cambios
de peso de material, relacionados a un incremento de temperatura, o isotérmicamente
como funcién del tiempo en una variedad de atmésferas controladas. Este equipo consta
de tres secciones; un. horno cuyo ensamble tiene una resistencia de 500 W de baja masa
térmica, es decir que puede ser enfriada y calentada répidamemc.; una balanza (ensamble
de balance) y un gabinete de ensamble. El peso empleado de la muestra en cada una de
las corridas fue de 20 mg, y se corrieron en un intervalo de temperaturas desde
temperatura ambiente hasta 1000 °C, a una velocidad de calentamiento de 10°C/min.

4.5- Tratamientos térmicos.

Los tratamientos térmicos lievados a cabo a las muestras de arcilla se realizaron para
poder determinar a partir de la coloracion que presenta la cerdmica, las temperaturas y la
atmdsfera a la cual se llevd a cabo la coccidn, asi como la variacién de la composicién
mineralégica con la temperatura. Para los tratamientos térmicos se determind trabajar
bajo una atmosfera oxidante e inerte con el intervalo de temperaturas de 300°C hasta
950°C por una hora con periodos de temperatura de 50°C.
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Para llevar un control de las muestras de arcilla sometidas a coccién, éstas se clasificaron
Ccomor

. Tipo I.- BPMOX (Barro para moldear tratado en airc)

e Tipo II.- BPMAR (Barro para moldear tratado cn argén)

e - Tipo III.- BPGOX (Barro para golpear tratado en aire)

* Tipo IV.- BPGAR (Barro para golpear tratado en argén)

Tabla 2.- Relacién de muestras de barro para moldear procedentes de las Minas de San

Lorenzo Cacaotepec.

Muestras Tratamicnto Muestras Tratamiento Técnicas

Tipo | Térmico Tipo 1l Térmico Aplicadas

BPMOX300 | C. Aire 300°C BPMAR300 | C. Argén 300°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOX350 | C. Aire 350°C BPMAR350 | C. Argén 350°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOX400 | C. Airc 400°C BPMAR420 | C. Argén 420°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOX450 | C. Aire 450°C BPMARS00 | C. Argén 500°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOXS500 | C. Aire 500°C BPMARS573 | C. Argén 573°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOXS550 | C. Aire 550°C BPMARG602 | C. Argon 602°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOX600 | C. Aire 600°C BPMARG645 | C. Argén 645°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOX650 | C. Aire 650°C BPMAR710 | C. Argén 710°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOX700 | C. Aire 700°C BPMARS813 | C. Argén 813°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOX750 | C. Aire 750°C BPMARS876 | C. Argén 876°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOX800 | C. Aire 800°C BPMAR911 | C. Argén 911°C | DRX, PIXE, RBS
BPMOX850 | C. Aire 850°C DRX, PIXE, RBS
BPMOX900 | C. Aire 900°C DRX, PIXE, RBS
BPMOX950 [ C. Aire 950°C DRX, PIXE, RBS

Tabla 3.-Relacion de muestras, barro para golpear (desgrasante), procedentes de la mina

“La Laguna™.
Muestras Tratamicnto Muestras 111 Muestras Tratamiento Técnicas
Tipo 111 Tipo IV Muestras 1V Aplicadas
BPGOX300 [ C. Aire 300°C BPGAR300 | C. Argén 300°C_ | DRX
BPGOXS500 | C. Aire 500°C BPGARS00 | C. Argdn 500°C | DRX
BPGOX800 | C. Aire 800°C BPGARS839 | C. Argén 839°C DRX
BPGOX950 | C. Airc 950°C BPGAR963 | C. Argon 963°C | DRX

Para tal propésito se emple$ una mufla Linberg modelo 847, asi como un horno fabricado
en el mismo instituto, al cual se le adapté un multimetro digital QE Omega 881C, un

potenciostato Staco Energy, cuyo intervalo de potencial de trabajo es de 0 a 10 Volts, y
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un tanque de argdn de pureza 99.9%, dado que en cste horno se realizaron los

tratamientos térmicos bajo una atmdsfera inerte.

4.6.- Difraccién de rayos X para polvos.

En la técnica de difraccion de rayos X para polvos empleada, las muestras fueron molidas
en un mortero de agata. El equipo empleado fue un difractémetro Siemens D5000 para
polvos, y un tubo de rayos X con un haz de CuKa (A=1.54056 A), con un generador
Kristalloflex operado a 30 kV y 20 mA. La configuracién de rendijas fue de 2mm a la
salida del tubo y 2mm al inicio de recepcién, 0.6mm en el monocromador y 0.6mm en el
detector. Los experimentos se realizaron llevando a cabo un barrido por etapas en 26

desde 6 hasta 60°, con un tamaiio de paso del haz A26= 0.5° cada 0.6 segundos.

4.7.- Aniilisis clemental por técnicas nucleares.

Para el analisis elemental a través de las técnicas nucleares RBS y PIXE, se prepararon

. pastillas de las muestras de arcilla de 6mm de didmetro y un espesor de 1 a 3mm en una

pastilladora de acero inoxidable, Carver. Las muestras se analizaron con un haz de
particulas alfa de 3.05 MeV en vacio en un Acelerador Tandem Pelletron NEC de 3MV.

.El didmetro del haz fue de 1.5 mm. Se realizé la adquisicion de los espectros PIXE y

'RBS simultdneamente de manera que ambos corresponden a la misma regién irradiada

. empleando un detector de rayos X LEGe y uno de particulas PIPS (Passivated Implanted

Planar Slhcon detector). En los espectros PIXE sélo se realizé la deteccién de los

"‘elem ntos mayores y algunas trazas. Para el caso de los espectros RBS se utilizé la
’energna de’ ' 3.05 MeV precisamente para aprovechar la resonancia '°O(a,a)'°O y

aumentar la sensibilidad, la exactitud y la precisién en la medicién del contenido de

~.oxigeno (19]
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4.8.-Voltamperometria ciclica.

La voltamperometria ciclica, proporciona informacion sobre los procesos electroquimicos
de oxido-reduccién de los iones presentes en la'arcilla, los cuales influyen en la

coloracion al presentarse en distintos estados de oxidacién.

: ‘Elﬁpo de electrodo empleado en los anélisis para el estudio clectroquimico de las
--muestras de arcilla fue un electrodo de pasta de carbén. La fabricacién del electrodo de
: " paéta de carbon especie electroactiva, CPE-Arcilla, consistié en mezclar en un mortero
k de agata, un conductor eléctrico tal como el grafito (0.8g polvo) y una especie
electroactiva, es nuestro caso la arcilla a analizar (0.2g). A la mezcla obtenida se lc
adiciono aproximadamente 0.8 mL de aceite de silicio, para obtener una pasta moldeable
carbén-arcilla, la cual se empaco en una jeringa para insulina, procurando que en la punta
quedara una superficie de contacto con el electrolito soporte. El contacto eléctrico

empleado fue un alambre de platino.

Las soluciones de electrolitos soporte empleadas fueron: HCl =1M, H,SO4 =1M, dado
que en estudios reportados empleando este tipo de electrodos [20], se ha obtenido que los
picos de oxido-reduccién del ion hierro en la calcopirita varian linealmente con la

concentracién del acido clorhidrico empleado como electrolito soporte.

El equipo con el cual se realizaron las corridas es un potenciostato SEA modelo 1210, -

. controlado mediante un ordenador PC compatible.

‘La medicidn del caricter electroquimico del CPE-Arcilla, se estudié en una celda

electroquimica de tres electrodos, siendo el:

Electrodo de trabajo: el electrodo de pasta de carbon especia electroactiva (CPE-Arcilla).
Electrodo de referencia: el electrodo de calomelanos.
Electrodo auxiliar o contraclectrodo: un alambre de platino, el cual permite conducir el

flujo de electrones desde la fuente a través de la disolucion al electrodo de trabajo.
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Las mediciones se realizaron de la siguiente forma:

e  Del electrodo de trabajo, CPE-Arcilla, se registro su potencial, potencial que se

empled para realizar la corrida.

e El CPE-Arcillas se sumergio en el electrolito soporte por unos minutos antes de
realizar la corrida de potencial, después de lo cual se le aplicé un potencial inicial
(Po), a una velocidad de 20 mV/s, éste determinado después de haber realizado unas
corridas prueba. El sistema se burbujeo con un gas inerte (argén) durante toda la

corrida para desplazar el oxigeno presente.

e Las curvas voltamperométricas se realizaron de uno a tres ciclos.
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. CAPITULOV
RESULTADOS Y DISCUSION

Los resultados que se muestran a continuacién constan de espectros, termogramas,
difractogramas, etc. realizados a las muestras de arcilla de las minas de San Lorenzo, y
La Laguna, asi como a tiestos pertenccientes a urnas zapotecas del Museo Real de

Ontario, Toronto, Canada. .
5.1.- Técnicas calorimétricas.
L- Calorimetria diferencial de barrido, DSC

La figura 5.1.1 muestra las curvas obtenidas de barro para moldear, corridas bajo una

atmoésfera oxidante (aire) e inerte (argon), termogramas (I) y (II) respectivamente,

ol (b)
: “L : ©.. - Atmésfera oxidante, aire (11)
=2
o
.8 - k>
3 - "Atmésfera inerte, argdn (1
o Lo k :
= :
[ :
@
%
1 N 1 1 N 1 2 Il N

10 . 200 300 400 500 600
o : Temperatura (°C)

‘Figura 5.1.1.- Termogramas I y II de la arcilla barro para moldear (no sometida a

tratamiento (érmicb), corrida bajo una atmésfera oxidante e inerte respectivamente.
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En la curva de DSC, obtenida bajo una atmdsfera oxidante (II), se aprecia durante la
éiaba de calentamiento desde temperatura ambiente hasta 106°C, un pico endotérmico (a)
que coi'responde al agua adsorbida por los minerales arcillosos presentes, como la
caolinita, y esmectitas principalmente ilita-montmorillonita e ilita; minerales cuya
_estructura contiene un considerable grado de intercapas en las cuales sc encuentran

moléculas de agua fisiadsorbidas.

Desde 150°C a 427°C, a estas temperaturas bajas se encuentran tres picos exotérmicos
(B), () y un pico posterior (e) de 485°C a 505°C, los cuales se deben a la oxidacidn de la
iﬁéteﬁé organica presente que migra del interior al exterior de la arcilla, ennegreciéndola

! .antes de que comiencen otros procesos como lo es la pérdida del biéxido de carbono por

combustién.

En el termograma I, cuya corrida se llevé a cabo bajo una atmésfera inerte (argén), se
observa el pico correspondiente a la pérdida de agua absorbida, pico (a), seguido por un
pico endotérmico (d), en el intervalo de temperatura de 463.97°C a 480°C, que se debe a
la pérdida de grupos hidréxilos OH’, o pérdida de moléculas de agua quimicamente
entrelazada en las arcillas, de la ilita, ilita-montmorillonita y caolinita particularmente,
como a el cambio estructural de la caolinita a metacaolinita semicristalina, el cual segin

Brindley y Nakahira [2], presenta la siguiente reaccion:
Al03.28i0,.2H20 (Caolinita) —> Al03.2Si0, (Metacaolinita semicristalina) + 2H,0.

En el caso del barro para golpear, se aprecia el mismo comportamiento térmico a bajas

temperaturas, tanto en atmdsfera oxidante(II) como inerte (II).
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Figura 5.1.2.- Termograma de calorimetria diferencial de barrido de barro para golpear,

corrido bajo una atmésfera oxidante e inerte.

En el termograma (II) de la figura 5.1.2, se pueden apreciar, los picos exotérmicos
debidos a la oxidacién de la materia orgénica presente, que son mucho menores. Sin
embargo, los picos endotérmicos por vaporizacién del agua y deshidroxilacién, siguen

apareciendo en el mismo intervalo de temperaturas con respecto al barro para moldear.

Por lo tanto , podemos considerar una composicién semejante de los dos tipos de arcilia

analizadas.
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11.- Andlisis térmico diferencial, DTA.

En las curvas de DTA, mostradas en la figura 5.1.3 y figura 5.1.4, vemos el
comportamiento de las arcillas a altas temperaturas del barro para moldear y barro para

golpear.

Atmésfera inerte, argén (1117 — .

800 - - 800 1000 1200 1400
-+ Temperatura (°C)

s'de DTA, 111 y IV del barro para moldear, sin tratamiento térmico.

?, ‘Para‘ lafc/':;omd lje caﬁéy ﬁajo una atmésfera oxidante del barro para moldear, curva
IV, se a : (b);(e) y (e) debidos a la combustion de la materia organica, y un
mperatufas correspondiente a el cambio de estructura de la B-tridimita
g i agonal: “a B-cristobalita con simetria isométrica [21], cuyo maximo se
"presenta a'1460°C [9]

En el tem"nograma (III), ademas de los picos (a) y (d) adjudicados a la pérdida de agua y

~‘de iones estructurales se aprecia la transformacién polimorfa del B-cuarzo a §- mdlmna

. ,:'cuyo plco exotérmico se presenta como una pequeiia meseta en el intervalo de 820°C a
+ 830°C.

53



La pcrdlda de la estructura de la aohmta a sxhco espmela 2(AI20; 2S|02 2H20) ~>
. 2A1203 35102 + SIOz ocurre dc 950°C a: 1002°C , la cual es 1rreversxble [2]

A températuras’mé _élia :d os’féldcspaios preséntcs cdmienzan a fundir,

"dlsolwendose a snllce (Si03), inicidndose Ia‘fase de vitrificacién de la arcilla, asi como los
' ‘cambxos estructurales de_la caolinitaa: mulllta t1po 1:1 de 1051°C a 115°C, 2A1,0,.35i0;
—>2(Al120;. 28102) +. S e aolmlta a mullita tipo 3:2 de 1405°C a 1430°C,

3(AL05.8i0) —)3Ale 28i0; + s'xo2 21,

“Un coinporﬁiﬁlehto sxmllar; se observa en las corridas de DTA, del barro para golpear tal
como se muestra en la fi igura’ 5.1.4, cuyos picos exotérmicos debido a las
transformacmnes pohmorfas de los minerales presentes a altas temperaturas, estin

- ~menos def inidos.

Atmésfera bxidﬁnlc. aire’

Aimé:fén de inente, a'rgén

R TR AS YT TP |
200 .. :.-400 ' :600 o800 " 1000 1200 -, 1400
: . .Tcmpcmtum °C)

Figura 5 1 4 Curvas del anahsxs térmico dnferencnal de las muestras de arcnlla

nombradas como barro para golpear (BPG).
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111.- Analisis termogravimétrico, TGA.

Las curvas del analisis termogravimétrico, de las arcillas de las minas de San Lorenzo y

de la Laguna, se muestran a continuacién figuras 5.1.5 y 5.1.6 respectivamente.

Detiv, Peso(%/"C)

(%) Perdida de peso

1 s i 2 1
[ . 200 Lo 400 o7 800 200 © o te00
o . Tempenlurﬂ ('C)

Fi lgura 5.1.5.- Curva de anahsns termogravnmétnco en alre de la arcilla “barro para

moldear de las mmas de San Lorenzo muestra dlferentes etapas de pérdida de peso.
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Figura 5.1.6.- ‘Cu'rv'a de anilisis termogravimétrico en aire de la arcilla “barro para

golpear”™ ‘de las minas de La Laguna, empleada por los alfareros como desgrasante.
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La curva de Ia figura 5.1.5, correspondiente al analisis realizado al barro para moldear,
muestra tres etapas de pérdida de peso importantes; el primer proceso s¢ da desde
o temperatura ambiente a 200°C, cuyo porcentaje de pérdida de peso es de

’.'aproxlmadamentc un 4% aproximadamente que corresponde a la pérdida de agua

"absorbxda como algunos grupos OH™ de los minerales presentes, derivada (a), seguido por

uha perdlda de peso mas definida y mayor, la cual se debe a la oxidacién de los
mponentes orgamcos contenidos en la arcilla y por la pérdida total del agua contenida
o es OH‘ de las estructuras minerales como la caolinita, derivada (b). En la figura
.1.6, sg aprgcxa una menor pérdida de peso con respecto a la pérdida de materia organica
*preséfxie eh;la muestra de barro para moldear de un 4.28% a un 2.93% en el barro para
,"‘._,'golpear, razén por la cual la cantidad de materia organica presente ha de ser menor en el

o barro para golpear, asi como la cantidad de minerales plasticos.

En unérvetapa final del calentamiento de la arcilla de 600 a 700°C, ocurre una pequeiia
: péfdida de peso tal vez debida a la descomposicidon del carbonato de calcio a CaO,
prcsen_ie'én el tipo de suelo de la zona en estudio. Asi como la pérdida de CO., debido a
la*;émisién de éste en forma de gas, por efecto de las reacciones de oxidacion de la

“~materia organica remanente en la arcilla.

CA tempe'x'atqra.s més altas a los 700°C, no se aprecia una pérdida de peso importante, esto
'seVdél-:ig' -a'que a altas temperaturas solo estan presentes transformaciones polimorfas de
"‘los minerales presentes tales como el B-cuarzo y la pérdida de la conformacién
estructural de la caolinita a 900°C.
En la tabla siguiente, tabla 4, se dan los porcentajes de pérdidas de peso para cada etapa

para cada andlisis termogravimétrico tanto en atmdsfera oxidante como inerte.

Tabla 4.-Porciento de perdida de peso.

Muestra:  Atmésfera % Humedad % M. organica
BPM Oxidante (Aire) 3.45 4.28

BPM Inerte (N2) 3.17 2.90*

BPG Oxidante (Aire) 3.11 293

Nota. La cantidad de arcilla empleada fue de 20 mg.

“*Menor grado de oxidacién
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Cabe mencnonar, que las temperaturas a las cuales algunos de los minerales presentes

sufren sus- ransfonnaclones polimorfas varian debido a la presencia de impurezas

contemdas env la arcllla y en los minerales mismos, como el K20, TiO; entre otras.

o Eh gerieral,' las curvas de los dos tipos de arcilla empleadas por los alfareros de Santa
»Mafia'Atzompa, presentan la misma tendencia de pérdida de peso, aunque hay pequeiias
diferencias cuantitativas con respecto a la segunda etapa, razoén por la cual un analisis
mas detallado a través de otras técnicas nos podran ayudar a determinar la diferencia en

composicion de estas dos arcillas.

5.2.- Tratamiento térmico de arcillas.

Dado que el color que presentan las arcillas, es una caracteristica de los procesos
quimicos que se llevan a cabo durante su coccién, las muestras de barro en estudio se
sometieron a distintas temperaturas de calentamiento, desde 300°C hasta 950°C con
intervalos de 50°C, tanto en atmdsfera oxidante (aire) como en atmdsfera inerte (argon).

(Ver tablas de técnicas aplicadas a las de muestras en el capitulo anterior, seccién 4.5)

" De los tratamientos térmicos, se observé que conforme se aumenta la temperatura de
coccidn bajo una atmoésfera oxidante, la arcilla tomaba un color naranja-la cual a
temperaturas-superiores a 800 °C, se tornaba de marrén a rojo (Ver apéndice D). Asi, a
altas temperaturas una vez eliminada toda la materia orginica, muestras BPMOX600 a
BPMOX950, el hierro presente se oxida a hierro (IIl). La informacién anterior se valida
en trabajos realizados de espectrometria Mossbauer en arcillas por Aburto Sergio,
Gutiérrez Salvador y Bertelle M [22,23,24,25], en los cuales s¢ ha decterminado la
presencia de hierro con estado de oxidacién (III) en arcillas sometidas a coccidn a altas
témperaturas en una mayor proporcién con respecto al oxido ferroso (Fe*") tal vez

) p;eschte como Wilstita, FeO.
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Para las dnferentes temperaturas de cocciéon bajo una atmoésfera inerte, muestras
2 1lla tomo un color gris claro a negro, o gris oscuro.

ox:geno o la duracién de la coccion es msuﬁcleme,

e;en la matena orginica, el cual al no oxidarse a bajas

,temperaturas por:el proceso de ]a combusuon, permite que éste actiie como un agente

. reductor, asi éomo el mon6x1do de’ carbono (CO) generado por la incipiente combustién
: “:,de la’ matena orgamca. En general podna pensarse en la siguiente posible secuencia de

" reacc:ones a altas temperaturas de cocclon dc la arcilla, por efecto del CO [21]:

FézQ; +co N ZFeQ (anzita)'f co; S

* FeO (Wistita) + CO —> Fe®+ CO;

C+CO;—32C0

'Las muestras de barro para golpear, también fueron tratadas térmicamente a diferentes

: fltemperaturas ba_]o una atmoésfera oxidante como inerte. En estas muestras los cambios de

1fcolorac|6n bajo una atmésfera oxidante, para las muestras BPGOX300 a la muestra

BPGOX950,'prcsentan muy poca variacion de color desde un verde olivo a bajas

temperaturas hasta un color naranja claro a una temperatura de coccion de 950°C.

: ,Con respecto a las muestras de barro para golpear tratadas térmicamente en una
'“'almosfera merte argdn, estas presentan un color que tiende de verde olivo que gris claro.
s Po:f loﬁ cual los proqesos de reduccidn son menores por una menor presencia de agentes

‘oxidantes.:
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5.3.- Determinacién de las fases cristalinas por difraccién de rayos X.

La técnica de difraccién de rayos X, como se mencioné en apartados anteriores nos
permite determinar la presencia de fases cristalinas mineraldgicas con respecto a las
condiciones de coccién. La interpretacién debe ser razonable con lo observado mediante
técnicas calorimétricas, para una adecuada determinacién de la composicién mineralégica

de las muestras.

En una primera corrida se analizé la arcilla con una baja temperatura de coccién de
300°C, que de acuerdo con los termogramas obtenidos por medio de la calorimetria
diferencial de barrido, el agua de absorcién a esta temperatura de calentamiento se ha

perdido, evitindose las interferencias de las moléculas de agua en las sefiales de la

muestra.
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Difractograma 5.3.1.- En el difractograma de la muestra de arcilla BPMOX300, se aprecian los

picos correspondientes a los minerales alcalinos como la anortita, asi como de otros minerales
como el cuarzo y la caolinita.
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" De acuerdo al diffactogrénia 5.3.1, la muestra BPMOX300, contiene los siguientes
niinei’ales 'plés'tic'os o arcillas, caolinita . (K), ilita (1), ilita-montmorilionita (I/M} y
moscoyita (M), asn como los minerales no plasticos como el cuarzo (Q), cristobalita (C) y
anomta (A), los cuales confomm se va aumentando la temperatura de coccion modifican
su’ estructura por perdlda de moléculas de agua fisiadsorbida, iones OH estructurales a

: fba_)as temperaturas como la caolmna, la ilita-montmorillonita y la moscovita.

,En la tabla sngu me, tabla ’5; se da una relacién de las distancias interplanares, asi como
las 1nten51dades de las reflexlones de Bragg representativas de los minerales mayoritarios
en la arc]lla nombrada por los alfareros como barro para moldear, la cual nos sirvié como

referencia en analisis posteriores.

Tabla S.-Relacion de distancias interplanares e intensidades, minerales arcillosos.

Minerales arcillosos 1/1, (cuentas) 20 (°) Ay (A) dy -PDF (A) 11, ~PDE (%)
Caolinita 31.086 12.387 7.139 7.170 100
PDF: 14-164 41.807 24.696 3.601 3.579 80

28.885 38.328 2.346 2.347 40
Ilita 55.477 8.888 9.941 10.000 90
PDF: 26-911 102.340 26.638 3.343 3.340 100

24.016 45.120 2.067 2.005 50
llita-Montmorillonita 45.224 7.151 12.351 12.600 70
PDF: 35-652 57.209 9.061 9.751 9.500 90

68.913 26.844 3.318 3.330 100
Moscovita 55.852 8.935 9.888 9.910 60
PDF:25-649

Tabla 6.-Relacion de distancias interplanares e intensidades, minerales no arcillosos

Minerales no arcillosos 1/1, (cuentas) 20 (°) du (A duy -PDF (A) I/, -PDF (“4)

Cuarzo 100.655

PDF: 46-1045 4.255 16

Cristobalita 123.080 21.961 4.043 4.040 100
PDF: 39-1425

Anortita 269.616 28.029 3.180 3.181 100
PDF: 14-1486
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L.- Anilisis Semicuantitativo.

Al realizar un difractograma comparativo de la muestra de diferentes arcillas sometidas a
diferentes temperaturas de coccidon podemos ver la influencia de la temperatura en la
composicién mineral6gica. Para tal propésito debemos determinar si'los coeficientes de
absorcién lineal de cada uno de los minerales mayoritarios son parecidos, de tal manera
que a partir de la altura de los picos de intensidad determinemos la variacién de la

concentracién mineraldgica con la temperatura de coccion. A través de la expresion para

: dbtengr, el coeficiente de absorcién lineal = Pig{ﬁj en donde po la densidad
B ()

‘ ivoh‘m'zétrica, gi la fraccion en peso de los elementos que conforman el mineral, y (2/p) el

coeficiente de atenuacién mdsico [26], obtencmos la tabla 7, para los minerales plasticos

y no plasticos mayoritarios.

Tabla 7.- Relacién de los coeficientes de absorcion lineal de los minerales de las arcillas.

Plormula Densidad Cocef.
Formula minima (g/mol) P (L-/cm‘) Abs_ lineal (cm™)
Caolinita Al,03.28i0,.2H,0 258.1430 ] 2.63 a 2.00 (2.62) 80.8765
Cuarzo SiO; 84.2400 2.60 a 2.65 (2.65) 173.098
Moscovita KoAli[SicAl;O020](OH), 260.3430 2.83 97.0339
1lita KAl4[Si,A]1,0,20](0OH). 232.2630 | 2.60 a 2.90 (2.75) 83.9737
Anortita Ca[ALSi;05] 244.2630 | 2.72 a 2.75 (2.75) 136.5399

De acuerdo a la expresiéon de la intensidad difractada de un mineral / en una mezcla .
policristalina

tenemos que la concentraciéon del mineral presente es inversamente proporcional a su

coeficiente de absorcién lineal, por lo cual un coeficiente de absorcion lineal tan alto

como el de el cuarzo o la anortita en la arcilla, nos indica que tenemos mucho més de este

mineral en la muestra que lo que nos indica la intensidad de los picos de intensidad

difractada, dado que lo que se absorbe s mucho mayor a lo difractado 7}, < I, .

61




IL.- Anadlisis de barro para moldear con tratamiento térmico bajo una atmésfera
oxidante.

Para determinar como influye la atmodsfera de coccion en la composicion de la arcilla,
como se mencioné en apartados anteriores se procedié a llevar a cabo el tratamiento
térmico bajo dos tipos de atmdsfera oxidante e inerte. Del tratamiento a una atmosfera
oxidante, llevada a cabo con aire, se realiza a continuacién un andlisis semicuantitativo

de los minerales presentes.
ITL.- Andlisis semicuantitativo de los minerales plisticos y no plisticos.
Debido a que los coeficientes de absorcién de los minerales arcillosos como la caolinita,

la ilita y la moscovita no son muy diferentes se realizé una comparacién semicuantitativa

de las intensidades difractadas de estos, tal como se aprecia en el difractograma 5.3.2.
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Difractograma 5.3.2.- En este difractograma comparativo de las muestras BPMOX300, BPMOX450, y BPMOX800,

se observa como varfa la composicién mineralégica de la arcilla conforme se aumenta la temperatura de coccién bajo

una atmosfera oxidante, siendo la perdida de la estructura de la caolinita evidente desde los 450°C.
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En este dlfractograma se observa que conforme se va aumentado la temperatura de
Tcoccnén de la arcilla de 300°C hasta 800°C algunos minerales ya no s¢ encuentran
‘prcsentes Tal es el caso de 1a ilita y la moscovita, cuya sefial en dyg = 3.494 A y dyy =

=9, 94l A enb la muestra sometida a tratamiento térmico a 300°C va disminuyendo en

.‘mtensxdad de 450°C a 800°C. Esta pérdida de intensidad conforme se va aumentando la

emperatura se debe a la pérdida de la estructura cristalina de la mica y la hidrémica por

pei’dlda de moleculas de agua y grupos hidréxilo alojados en sus intercapas poliédricas.

amblen se observa la pérdida la caolinita en dya =7.930 A, en los difractogramas a
"459?C y 800°C, dado que desde los 300°C la caolinita comienza a perder moléculas de
gﬁé' y ‘jones - OH, lo cual repercute en el cambio estructural de la caolinita a

: ni‘et'acgc')linifa’.

","Corzl‘forkme se va aumentado la temperatura de coccién los cambios estructurales de los
‘minerales arcillosos, son mas evidentes, tal como se muestra en las intensidades de varios
de los picos de los minerales arcillosos y no plasticos mayoritarios en las muestras de
barro para moldear. Asi, a temperaturas mas altas los minerales no arcillosos como el
cuarzo, la albita y la cristobalita siguen presentes en la muestra, dado que las
temperaturas a las cuales comienzan a perder su estructulja‘ o presentar cambios
estructurales, como es el caso de la cristobalita cuyo punto de fusién se encuentra
alrededor de los 1700°C, cambiando su estructura de B-cristobalita a un estado. amorfo

liquido.
Con respecto a la anortita, esta no varia su intensidad relativa con respecto a las

intensidades de los demds minerales presentes. Sin embargo a una mayor temperatura

esta presenta un mayor grado de los cristalinidad. Ver difractograma 5.3.4.
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Difractograma 5.3.4.- Comparacion mineralégica de las arcillas BPMOX300 y
BPMO950, en este se observa que los minerales no arcillosos mantienen una

concentracién constante durante el aumento de las temperaturas de coccion.

IV.- Andlisis de barro para moldear con tratamiento térmico bajo una atmoésfera

inerte.

Con respecto a la arcilla “barro para moldear™ en el difractograma 5.3.5, se realizo una
relacion de las intensidades de los picos difractados de esta arcilla tratada térmicamente

bajo una atmésfera reactiva (aire) y bajo una atmasfera inerte (argén).
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Difractograma 5.3.5.-Relacién de intensidades de las arcillas BPMOX300 y BPMAR300

Los minerales arcillosos como la caolinita , ilita, ilita-montmorillonita y moscovita se
encuentran presentes sin embargo la concentracién de estos a una primer tratamiento a
bajas temperaturas varia muy poco, tal como lo vemos en sus intensidades las cuales
varian segun la siguiente tabla 8 de variacién de intensidades de los minerales presentes

en la arcilla barro para moldear tratada térmicamente bajo una atmdsfera inerte.

Tabla 8.- Variacién de intensidades. (A) Minerales arcillosos.

Mincrales arcillosos [ ETINT NI duw Ay NMincrales arallosos iy € A)

Caolinita 31.086 12.387 7.139 | Caolinita 31.053 12.234 7.228
BPMOX 41.807 24.696 3.601 BPMAR 75.561 24.290 3.661
Ilita 55.477 8.888 9.941 Tlita 45.077 8.941 9.882
BPMOX 02.340 26.638 3.343 | BPMAR 43.867 | 31.981 2.796
Hita-Montmorillonita | 45.224 7.151 12.351 | Hlita-Montmorillonita | 47.216 7.105 12.431
BPMOX 57.209 9.061 9.751 BPMAR 43.096 9.134 9.673

21.207 17.670 5.015 40.449 17.703 5.005
Moscovita BPMOX 55.852 8.935 9.888 | Moscovita BPMAR 45.156 8.928 9.896
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Continuacion tabla 8. (B) Minerales no arcillosos.

Cuarzo BPMOX 100.655 | 26.572 3.351
Cuarzo BPMAR 105.488 | 26.572 3.351
Cristobalita BPMOX 123.080 | 21.961 4.043
Cristobalita BPMAR 78.233 22.068 4.024
Anortita BPMOX 268.632 | 27.262 3.268
| Anortita BPMAR 227.578 | 27.962 3.188

En los siguientes difractogramas la variacion de las fases cristalinas se hace més evidente,
dado que la temperatura de coccién aumenta, la cual es responsable del incremento de la
cinética a la cual se den los cambios de fase en las estructuras minerales. Siendo evidente,
la variacién en las intensidades de los minerales plasticos como la ilita-montmorillonita y
la caolinita a bajos angulos, tal como se muestra en el siguiente difractograma 5.3.6
comparativo de la arcilla BPMAR300, BPMAR420 y BPMARY911, el recuadro mostrado

comprende el intervalo de 26 = 6° a 18°.

T 911°C
420°C
300°C

Difractograma 5.3.6 comparativo.- BPMAR300, BPMAR420 y BPMAR911. En este se
puede apreciar la disminucién en la concentracién de los minerales plasticos ilita-

montmorillonita y caolinita, conforme aumenta la temperatura.




Por lo tanto la’atmésfera occion cn la arcllla interfiere en los procesos de oxidacién

'fa una atmésfera de argon tendera a reducirse, tal como se sefialo en capitulos anteriores

: detenmna la coloracnén de la arcilla.

5.4.- Analisis elemental por técnicas nucleares.

De las muestras tratadas térmicamente tanto en atmdsfera oxidante como reductora se
aplicaron las técnicas de origen nuclear, dispersidn elastica de particulas (RBS) y la
emision de rayos X inducida por particulas (PIXE ), las cuales dan informacién del

andlisis elemental de las muestras.

V.- Dispersién clistica de particulas, RBS.

Dado que esta técnica nos permite determinar elementos ligeros, la informacion que se
obtiene nos permite junto con las técnicas anteriores argumentar sobre la composicién
quimica de las muestras de arcilla, Asi para las muestras de barro para moldear sometidas
a tratamiento térmico bajo una atmoésfera oxidante e inerte se tiene la siguiente
_composicion quimiéa elemental. Ver tablas 8 y 9 correspondiente a los resultados de
‘RBS. Los datos de composxcxén estequiométrica estan normalizadas con respecto a la
v‘resonancxé IGO(c:t a)'GO para aumentar la sensibilidad y la precisién en la medicion del

: contemdo de oxngeno.‘
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Tabla 9.- Resultados porcentuales normalizados con respecto a silicio, correspondientes a

las muestras de arcilla sometida a tratamiento térmico bajo una atmdsfera oxidante (aire).

Temperatura ( "C ) O
300 200.00 | 72.31 92.31 8.46
400 189.23 | 76.92 84.62 7.69
450 175.38 | 76.92 84.62 7.69
500 235.38 | 100.00 | 123.08 | 10.77
550 193.85 | 107.69 | 92.31 10.00
600 110.77 | 69.23 69.23 6.92
650 186.15 | 76.92 | 100.00 | 10.00
700 178.46 | 84.62 | 100.00 | 10.00
750 155.38 | 76.92 92.31 9.23
800 147.69 | 61.54 92.31 7.69
850 156.38 | 76.92 81.54 9.23
900 169.23 | 100.00 | 84.62 10.00
950 143.08 | 76.92 80.00 7.69

Composicién estequiométrica +10%.

De las muestras de barro para moldear de acuerdo con la informacién obtenida de la
dispersion elastica de particulas, se obtiene que estas constan principalmente de oxigeno
(O), aluminio (Al) y silicio (Si), los cuales se encuentran formando aluminosilicatos en

los minerales determinados de antemano en el analisis de dispersién de rayos X.

Una consideracién importante del empleo de la dispersion elastica de particulas, es la
capacidad de poder determinar el tipo del feldespato presente a través de la cantidad del

calcio que se encuentra en las muestras de arcilla.

Con respecto a las muestras tratadas térmicamente bajo una atmésfera inerte, la siguiente
tabla nos muestra que la concentraciéon de oxigeno, aluminio, silicio y calcio es
practicamente la misma que la de las muestras anteriores, presentdndose una pequeiia
variacién del 10% o menor la cual esta dentro de la incertidumbre de la medicién de
RBS. Siendo la variacién del oxigeno del 24% en promedio con respecto a un 20.4% en
una atmdsfera oxidante.
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Tabla 10.- Resultados porcentuales normalizados con respecto a silicio, correspondientes
a las muestras de arcilla sometida a tratamiento térmico bajo una atmoésfera inerte

(argon). Composicién estequiométrica +10%.

300 206.15 | 69.23 | 100.00 7.69
350 200.00 | 72.31 92.31 8.46
420 189.23 | 76.92 | 84.62 7.69
500 176.38 | 76.92 | 84.62 7.69
573 235.38 | 100.00 | 123.08 | 10.77
602 193.85 | 107.69 | 92.31 10.00
645 110.77 | 69.23 | 69.23 6.92
710 186.15 | 76.92 | 100.00 | 10.00
813 178.46 | 84.62 | 100.00 | 10.00
876 155.38 | 76.92 | 92.31 9.23
911 147.69 | 61.54 92.31 7.69

Por lo tanto a través del estudio realizado mediante la técnica RBS, se demuestra que las
concentraciones de aluminio, silicio y calcio practicamente no varian en los dos tipos de

. atmosferas trabajadas.

Cabe seifialar con respecto a la variacién de la concentracién de oxigeno en las muestras
rde acuerdo a los resultados de la tabla 9 y tabla 10, se presenta una muy ligera variacién
conforme aumenta la temperatura de coccion de la arcilla, tericamente se esperaria una
menor concentracién de oxigeno conforme se auménta la temperatura de coccién, dada
la combustién de la materia orgénica presente en la arcilla, sin embargo esto solo seria
éiertd para un lote homogénea de arcilla en el que se presentara constante el contenido de

. .materia orgdnica como de minerales arcillosos y no arcillosos.

V1.- Emisién de rayos X inducida por particulas, PIXE.

Dado que con la emisién de rayos X inducida por particulas se puede determinar
elementos con peso atémico mayor a once, es posible determinar al igual que en RBS
silicio, oxigeno, aluminio y calcio, pero también se puede determinar elementos mas
“pesados a é;tosfcqmo;metales, de transicién como titanio y hierro. De este anélisis se

muestran las tab]as de las "ﬁiue_étras tratadas bajo una atmésfera oxidante y reductora, en
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las cuales los rayos X se normalizaron con respecto al silicio dado que cste es el clemento

que se encuentra en mayor proporcion en las muestras.

Tabla 11.-Muestras tratadas térmicamente bajo una atmdsfera oxidante (Oxigeno). Rayos

X normalizados obtenidos de los espectros PIXE.

Temperatura (°C) Al £ i
300 1383.54|8331.33| 50.97 | 787.26 | 772.39 | 41.06 0.88 149.73
400 1373.16|8482.46] 107.19 | 827.37 | 719.47 | 48.60 2.28 152.28
450 1393.94 |8509.85| 98.67 | 821.97 | 745.83 | 34.66 5.68 160.23
500 1369.16 | 8659.47| 45.89 | 796.63 | 76842 | 26.21 8.53 182.63
550 1406.67 | 8828.46{ 56.67 | 849.62 | 762.31 | 43.46 0.38 168.46
600 1382.05|8727.84] 50.45 | 860.23 | 802.27 | 48.75 0.34 169.89
650 1895.86|8983.62] 318.97 | 878.62 | 824.83 | 41.03 3.79 175.52
700 1432.73 18980.45] 92.27 | 869.32 | 832.95 | 59.09 1.82 171.82
750 1353.16|9011.93] 50.00 | 867.02 | 810.53 | 44.56 0.35 168.25
800 1387.8819002.88| 57.31 | 831.54 | 827.12 | 49.23 0.19 163.27
850 1517.05}9128.03| 64.43 | 893.61 | 798.03 | 49.51 0.49 170.82
900 1572.67 | 8930.58 | 119.30 | 873.37 | 791.05 | 44.42 0.58 175.00
950 1434.17{9150.00] 99.33 | 892.00 | 841.83 | 35.17 5.67 174.00

Tabla 12.-Muestras de arcilla tratadas térmicamente bajo una atmoésfera reductora

(Argén). ). Rayos X normalizados obtenidos de los espectros PIXE.

Temperatura ( "C) Al

182.26

300 1308.11 [8456.23 | 102.26 | 908.87 | 871.89 | 34.15 7.74

350 1363.608627.60| 76.20 | 810.60 | 741.40 | 39.00 6.00 | 163.20
420 1360.1518790.13| 86.84 | 872.39 | 893.42 | 54.48 0.18 181.90
500 1388.85|8717.83} 69.27 | 853.18 | 797.13 | 44.90 1.59 167.68
573 1283.7518725.13} 21.00 | 823.63 | 777.75 | 33.00 6.50 | 165.88
602 1342.15]18449.68] 85.81 | 836.34 | 760.00 | 45.16 1.51 164.30
645 141543 9483.86f 60.00 | 907.43 | 845.57 | 24.14 0.14 187.14
710 1463.1818522.73} 100.68 | 865.00 | 845.68 | 53.86 0.23 170.00
813 1474.48 | 8686.90) 103.10 | 866.90 | 800.69 | 54.14 5.52 148.97
876 1383.2618933.49) 65.35 | 871.40 | 900.23 | 44.88 2.79 175.58
911 1479.7718979.07} 54.88 | 903.72 | 86%.30 | 53.72 349 | 17744

De las tablas anteriores obtenidas a través de PIXE, vemos que la composicién quimica
de las muestras son muy -similares. Sin embargo los metales como el titanio (Ti),

manganeso (Mn) y hierro (Fe) presentan variaciones conforme se realizaron las
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.mediciones de las muestras, lo cual se debe a la distribucién mineralégica en las muestras

de arcilla y a su inhomogeneidad, tal como se aprecia en la griafica 5.4 VI.
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Grafica 5.4 VI.- Analisis elemental de las muestras de arcilla BPMOX tratadas
térmicamente a distintas temperaturas. Los rayos se encuentran normalizados con

respecto a la seiial del silicio.

5.5.- Voltamperometria ciclica.

De acuerdo a estudios realizados con Espectroscopia M&ssbauer en piezas ceramicas
antiguas, se ha determinado que la relacion de hierro presente bajo las formas de férrico y
ferroso (Fe**/Fe"), arrojan informacién importante sobre las técnicas de cocci6n de las

arcillas; es decir, la atmésfera a la cual esta se sometié durante la coccién.
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_Sin embargo, surg y imponantc interrogante, -;Cual es la cinética de estos procesos

de 6xido- reduccxénvdurantc la coccion de la cerdmica?-, por esta razon se hace necesario
- aphcar otras herramlentas de andlisis como la voltamperometria ciclica, empleando

! 'clectrodos electroacuvos de pasta de carbdn, los cuales se han empleado en el estudio de

‘:procesos lectroquxmxcos de diversos minerales como la calcopirita (CuFS;), y de

: mmerales conductores como la galena (PbS), entre otros [20, 27, 28].

dadb":c‘;u‘e a través de voltamperometria ciclica, se obtiene informacién de los

procesos electroquimlcos (estados de oxido-reduccion), de los iones presentes en la

e arcﬂla que pueden influir en la coloracién al presenlarse en distintos estados de

: Ia técmca de: EmlSlén de Rayos X Inducida por Particulas (PIXE). Ver resultados de

; 'anahsns eIemental por técnicas nucleares en la seccién 5.4.VIL.

Cuyos posibles cambios de estados de oxidacién a presentar serian:

Hierro Fe** + e = Fe?* E°=+771mV

Manganeso Mn** +2¢” = Mn** E°=+151 mV en H;SO,4,7.5M

MnOy + € = MnOs> E°=+564 mV

Titanio Ti*+e = Ti2" E°=-369 mV

De las primeras corridas realizadas, corridas prueba, a pesar de que estos electrodos
presentan una alta resistencia y una alta estabilidad en sistemas de flujo, se presenta el
problema de una alta impedancia, asi como una faita de homogeneidad de la pasta

obtemda, provocando una baja reproducibilidad en las corridas voltamperométricas.
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- Tal como se muestra en las curvas voltamperométricas de las muestras de.*barro para

'moldea tratadas tenmcamente a 300°C, corridas a un potencial anédico de 800mV a

una velocndad de 20mV por segundo, empleando como electrolito soporte una solucién

®

Figura 5.5.1.-Curvas voltamperométricas de las muestra BPMOX300, corridas bajos las
mismas condiciones. Potencial inicial 20 mV/s, barrido anédico de 800 mV a — 600 mV,

electrolito soporte empleado acido clorhidrico 1M.

De los voltamperogramas anteriores podemos ver que no hay una buena reproducibilidad
de las corridas debido a varios factores, como la falta de homogeneidad de la pasta, asi
como a una alta resistencia en esta; por lo cual se procedié a modificarla, realizando una
mejor molienda y mezclado de los constituyentes, asi como agregar una mayor cantidad
de-grafito, para disminuir la impedancia observada. Cabe sefialar que las corridas
"realiizidés ‘empleando como electrolito soporte el acido sulfurico presentaron €l mismo

‘comportamiento.

De las curvas de voltamperometria ciclica con la pasta del electrodo CPE-Arcilla
modificado, se obtuvieron, las siguientes curvas cuya reproducibilidad es mayor que en

las corridas prueba.
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Técnica: Voltamperometria Ciclica
004 -

i Condiciones experimentales: 503 Muestra: Barro para Moldear
| VelacidadOde Barrido: 20 (mV/s) [ Tratamiento térmico (Aire)
Po=-80(mV), P1=-600 (mV), P2~800 (mV) 008 [- Técnica: Voltamperometria Ciclica
N HClIM 3 Condicioncs experi les:001
008 - VelocidadOde Barrido: 20 (mV/s)

L Po= 200(mV), P1=800 (mV), P2=-600 (mV)
HC! 1M, 3er Ciclo

Figura 5.5.2.- Corridas de voltamperometricas ciclicas, tanto en un barrido anédico como
catddico de las muestras de arcillas tratadas térmicamente bajo una atmésfera oxidante e

inerte a una temperatura de 300°C.

Cabe sefialar que avn modificado el electrodo CPE-Arcilla, los problemas anteriores de
impedancia se siguieron presentando, tal como se observa en los voltamperogramas, en

los cuales se tienen valores de intensidad en 1x10°® amperios (A).

Razén por la cual consideramos que se debe seguir trabajando en este punto, de tal
manera que al librar este problema de impedancia se obtengan los potenciales de 6xido
reduccién que prevalecen en cada etapa de coccién, y por ende que le confieren el color a

la ceramica u arcilla.
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5.6.- Correlacién del proceso de anilisis a las urnas zapotecas.

Para confrontar ¢l problema de autenticidad de piczas ceramicas, se pretende distinguir a
través del proceso de analisis aplicado a las muestras de arcilla de la localidad de Santa
Maria Atzompa, piezas falsas de auténticas de las urnas zapotecas pertenecientes a la
coleccién Rickards del Museo Real de Ontario, Toronto Canada, dado que en tiempos
antiguos algunas piezas falsas pudicron ser puestas en los mismos recintos o mezcladas

con piezas originales y vendidas como una coleccién.

'Las urnas zapotecas en estudio, se encontraron en su mayoria en contextos funerarios

A‘(tii'r'nbas) en los Valles Centrales de Oaxaca, al suréste del pais [29]. La serie de urnas en
estudio consta de veintitrés piezas de las cuales se analizaron pequeilos tiestos extraidos,

algunas de las piezas analizadas se muestran a continuacién en la figura 5.6.1.

Figura 5.6.1.- Urnas zapotecas de la coleccion Rickards del Museo Real de Ontario. Las
piezas mostradas corresponden a la muestra 2, 16 y 5 de acuerdo al registro de

termoluminiscencia llevado a cabo en la UNN.A.M.
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Analisis anteriores de termoluminiscencia realizados a las urnas zapotecas de la coleccién
Iiickafdé, péf Shaplin [30] y posteriormente por Luz Lazos en la Universidad Nacional
Auténoma de Mexnco, muestran un conjunto de urnas falsas y otras al parecer auténticas,

fdc acuerdo a los resultados obtenidos por dicha técnica. Ver tabla 13. “Relacién Muestras

‘Mpsg‘o R:al de Ontario, Toronto, Canada™.

: _De acuerdo a'la tabla 13, las piezas catalogadas como falsas deben de tener una respuesta
va la’ radnacnén ionizante mucho menor que aquellas se designaron como auténticas, es
decxr presentan una respuesta termoluminiscente muy pequeiia, lo cual indica que su

annguedad es menor y por ende se catalogan como falsificaciones.
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Tabla 13.- Relacién de muestras de las umas zapotecas de la coleccion Rickards del Museo Real de Ontario,

ROM locacién
lab table
lab table
‘ lab table
lab table
lab table

3 ROM edu.
SAR 307

drw. 407

drw. 406.003
drw. 5.406.006
drw. $.406.003
drw. S.406.
drw. 406
drw.406.013
drw. 404.013
drw. $.406.013
drw. 406.013
drw. 406.013
drw. 406.013
drw. 406.013
drw. $.406.013
drw. S.406.013

Tamaiio (cm)
29

20.5x18.5
31x34

37

28.5x38

23

36x26
10
6.5
16.5
14
18
15
1"
18
13
16

19
14
12.5
9x29

Provincla reportada

Lachigola, Dist. de Tlacolula
Ocotllén

Sn. J Guelavia, D. Tlacolula

Tlacolula
Zimatlan

La Mixteca, Oaxaca

Sta Cruz Mixtepec, D. Octlan
Jalapa, dist, Tehuantepec
Dist. del centro

Dist. de Tlacolula

Tlacolula, Dist. Tlacolula
Zaachila, Dist. de Zimatlan

Descripcién
Falsa
Falsa
Falsa
Falsa

Brasero Falsa

Figura de jaguar

Cabeza de jaguar

Figura

Silbate

Fragmento parte superior urna
Fragmento
Pequefio tiesto

Animal pigmento blanco/rojo
Vasija, garra de Jaguar
Base de uma

TL Shaplin  TL UNAM

MT 1 (falsificacion)
MT 2 (falsificaci6n)
MT 3 (falsificacién)
MT 4 (falsificacitn)
MT 5 (falsificacion)
MT 6 (falsificacién)
MT7

MT8

MT9

MT 10

MT 11

MT 12

MT 13

MT 14

MT 15

MT 16

MT 17

MT 18

MT 19

MT 20

MT 21

MT 22

MT 23

Informacién proporcionada por Adam Sellen [29).

1

i
i
.
{
!




El analisis mineralégico a través de la difraccion de rayos X de las urnas zapotecas,

muestra la siguiente composicion:

Tabla 14.- Relacién mineraldgica de las mucstras del Museo Real de Ontario

1,3,5,7,8,11,15,23 05% 25% 70%

2,12,16,23 Trazas 15% 20% 05% 25%

4,6,10,17,18,19,21 05% 70% 25%
9,22 10% 35% 35%

13 Trazas 35% 30% 20%

14 Trazas 30% 35% 20%

20 65% 05% 05% 25%

MT2 PbO 30%, Horblenda 05%
MTI13 Fase amorfa
MT14 Fase amorfa, Estisovita 15%,

= Del anahsxs anterior, se aprecia que la composicién mineralégica de algunas muestras del
S museo, es. parec:da a la composicién de la arcilla de Atzompa, al estar constituida

: ‘fﬁmdamentalmente de minerales caracteristicos de rocas igneas, tales como el cuarzo, los

“\feldespatos como anortita y anortoclasa, las micas como ilita-montmorillonita y

h;lbscovita, etc. Ver Tabla 15.

Tabla 15.- Relacién mineralégica de las muestras del Museo Real de Ontario y la arcilla

“Barro para moldear” de las minas de San Lorenzo.

Muestras Mosco-, Cuarzo Albita Anortita NMontmo- Cristoba- Calcita Anotto-

vita nllomta lita clasa

MT1-MT23
. sem | v | v | - | <« [ - 1 v | -1 -

- Minerales no determinados a través de la técnica de difraccion de rayos X.
Esta informacion se complementa con el analisis quimico elemental a través de la técnica

PIXE, cuyas muestras fueron extraidas del interior de las urnas, empleando asi una

cantidad muy pequefia, y trabajando con una mezcla homogénea. Los resultados
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vmostrados en Ia tabla 16, se encuentran normalizados con respecto a la sefial de hierro

. (Fe), presente en la muestra MT, la cual se observé con mayor intensidad.

Siendo, los elementos que se encuentran en una mayor porcentaje el calcio, titanio,
manganeso, cobre, cinc y estroncio, ademas de presentarse en trazas circonio y plomo en

algunas muestras.

Tabla 16.- Rayos X normalizados porcentuales con respecto a hierro (Fé).

MT1 1.00 2.25 1.40 0.16 0.38 1.03 0.00 0.00
MT2 0.45 2.30 2.28 0.07 0.20 0.35 0.00 0.00
MT3 0.96 2.35 1.18 0.17 0.57 0.85 0.06 0.27
MT4 0.71 2.17 5.26 0.08 0.41 0.25 0.05 0.00
MTS 0.51 1.78 0.58 0.16 0.18 0.46 0.01 0.00
MT6 0.19 1.91 1.29 0.06 0.22 0.12 0.02 0.00
MT7 0.22 0.67 0.31 0.02 0.14 0.26 0.03 0.00
MTS8 0.14 0.37 0.19 0.02 0.05 0.13 . 0.01 0.00
MT9 0.02 0.09 0.19 0.03 0.04 0.03 0.00 0.00
MTI10 0.01 0.08 0.13 0.08 0.02 0.01 0.00 0.00
MTI11 0.08 0.11 0.06 0.02 0.06 0.03 0.00 0.03
MTI12 0.30 0.52 0.39 0.02 0.19 0.04 0.02 0.00
MTI13 0.50 0.78 0.33 0.03 0.10 0.13 0.01 0.04
MTI14 0.17 0.46 0.18 0.02 0.1 0.12 0.00 0.01
MTI15 0.09 0.48 0.43 0.02 0.13 0.04 0.00 0.00
MTI16 0.15 0.34 0.24 0.02 0.06 0.12 0.00 0.06
MT17 0.10 0.42 0.64 0.03 0.06 0.04 0.00 0.01
MT18 0.11 0.29 0.29 0.01 0.08 0.03 0.00 0.00
MTI19 0.75 0.01 0.26 0.03 0.04 0.07 0.00 0.00
MT20 0.15 0.19 0.24 0.00 0.03 0.02 0.01 0.00
MT21 0.08 0.61 0.69 0.01 0.08 0.04 0.03 0.00
MT22 1.02 0.03 0.47 0.05 0.07 0.12 0.00 0.62
MT23 0.10 0.31 0.10 0.02 0.05 0.05 0.00 0.01

A través de un andlisis comparativo de los resultados obtenidos por la técnica de
difraccién de rayos X y PIXE, de las muestras de arcilla de Atzompa y las urnas
zapotecas, podemos ver que la composicién mineralégica corresponde a el mismo tipo de
suelo Es decxr, a un tipo de suelo moderadamente acido cuya composicion fundamental

. son mmerales de rocas igneas tales como el cuarzo, moscovita, albita, entre otros.
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En el siguiente difractograma, figura 5.6.2, se aprecia la correspondencia entre los picos
de los minerales en comin de la arcilla BPM911 de Atzompa y la de una muestra de una
urna zapoteca MTS5, la cual de acuerdo al analisis realizado por termoluminiscencia por
“Shaplin [30] y posteriormente por Luz Lazos (Instituto de Investigaciones

: ‘Ahtropolégicas, U.N.A.M), corresponde a una pieza falsa.

b o . ——MT5
L BPMAR911
=
o 200 -
e}
2 |
a
s
=
" 100 |-
ol X
1 n [l 1 (] i 1 i 1 i 1 A 1
0 10 20 30 40 50 60

20 (C)

& . Figura 5.6.2.- Relacion de intensidades y desplazamientos de las urnas zapotecas del
“... 'Museo Real de Ontario y las arcillas de la mina San Lorenzo, en Santa Maria Atzompa,

Oaxaca.
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Asx, a bajos angulos las’ mtensndadcs asi como los desplazamientos de caolinita,

: cnstobahta, cuarzo Y. lbnta prmcnpalmente son muy parecidas, siendo asi la proporcion

mmeralo ica sxmxla de acuerdo al tratamlenlo semicuantitativo realizado en la seccién

dctermmar sin lugar a dudas la autenticidad.
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Discusién. -

‘De aéuérdo con los resultados obtenidos mediante las técnicas calorimétricas realizadas a
las muestras de arcnlla colectadas durante el estudio de campo; es decir, las muestras
'ethuetadas como barro para moldear y barro para golpear, de la localidad de Santa Maria

. ‘Atzompa' se determmo que la cantidad de materia orgéanica presente en éstas es muy

pareclda, presenténdose ligeras variaciones, tal como se determiné a través del andlisis

- arcnlla le conﬁeren a esta ‘diferentes grados de porosidad. Asi, a un mayor porcentaje de

) materxa orgamca perdlda, la ceramica va a presentar una mayor porosidad. También, este

‘ mlsmo excedente de materia organica en el barro para moldear con respecto al barro para
golpﬁar va'a permmr que la arcilla, al ser tratada térmicamente bajo una atmoésfera
oxndame, tome un color oscuro por efecto de una mayor cantidad de un agente reductor

“como lo esel co.

,Con respecto a la respuesta térmica de los dos tipos de arcilla, se encontré una similitud

en. el mtervalo de altas temperaturas, ya que a 830°C y 1460°C se observaron picos

'exoterrmcos que se pueden adjudicar a los cambios estructurales: caolinita a

‘metacaolinita [2] y [3-tridimita a P-cristobalita [9].

Del an_ahsm mmeralégxco a través de la técnica de difraccién de rayos X, del barro para

ongen nuclear, :

»e,ncon\t‘rarse que las mucstras estudiadas tienen un gran porcentaje de

. calc10. o
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det rm n6 que ‘desde temperatura ambiente hasta los 450°C los minerales de arcilla no

-“presentan camblos estructurales, siendo los cambios estructurales, los procesos de

nter mblo i6nico, asf como cambios de estados de 6xido-reduccién en las estructuras

cnstaliriaé'pi'esemes a temperaturas desde los 450°C, los que determinan la coloracién y
’dureza' de las ' piezas’ cerdmicas. Prevaleciendo en las arcillas sometidas a coccién de

~800°Cka 850°C los minerales anortita y cuarzo.

Del analisis difractométrico realizado tanto en las arcillas de Santa Maria Atzompa como

h. lés fumas zapotecas de la coleccién Rickards del Museo Real de Ontario, se determiné

: que .la compos:cnén mineralégica es muy parecida, es decir corresponde al mismo tipo de

especnes mmeralégxcas. Tanto en las arcillas de Atzompa como en las urnas zapotecas se

de;ermmo la presencia de anortita a través de los andlisis realizados por técnicas

ucleares que "indican un porcentaje importante de calcio. Lo cual sugiere la misma
roc encia de suelos de origen eruptivo, sin embargo este parametro de determinacién
: de amenncldad de las ceramicas arqueologicas es incompleto si no se hace uso de otras

: tecmcas de fechamxemo como la técnica de termoluminiscencia, u otras.
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Uno de los p\mtos de gran interés a resolver con respecto a la coloracion de la cerdmica

'color grls oscuro (ccrémlca gris), dado que algunas de las urnas zapotecas pencneclentcs

zir‘bén'-a‘rcilla? son una variable a controlar, ya que ésta al ser muy no permite que se

. ,lleve a cabo los cambios de estados de oxidacion de los iones presentes en el CPE-

arc:lla.
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Conclusiones.

Del estudio realizado a la arcxlla empleada por los alfareros en la localidad de Santa
Maria Atzompa, pueb]o con tradxclén alfarera en el estado de Oaxaca, asi como de las
muestras arqucologlcas de' ‘mas zapotecas proporcionadas por el Museo Real de Ontario
en Toronto Canad

e detemxna que:

o. La coloracxon de la arcxlla, esta en funcion de las temperaturas de coccion, el tipo de

. atmosfera mpleada y los procesos de éxido-reduccion presentes durante la coccidn.

: Asx, con rcspecto a la coloracién que presentan los tiestos arqueoldgicos, podemos

mfernrque estos fueron sometidos a distintas atmésferas de coccién, dado que

. algunos de estos presentan un color marrén, independiente de los pigmentos que
; contlene la muestra, pigmentos que tal vez fueron aplicados después de la coccién de
'la pxeza ceramica, asi como un color gris oscuro. Por lo tanto, acorde a nuestro
’ melodovde anilisis, se concluye que los tiestos sometidos a coccion bajo una
atmésfera inerte son los que presentan una coloracién oscura y aquellos sometidos a
una atmosfera oxidante, una coloraciéon marrén debida a una mayor cantidad del ion
férrico.- Lo cual esta de acuerdo con los resultados reportados de anilisis por

espectroscopia Mdssbauer [22-24].

e .La correlacién de los resultados obtenidos sobre la composiciéon mineralégica,
condiciones de coccién, contenido organico y analisis quimico de las arcillas de Santa
Maria “Atzompa con el andlisis mineralégico, quimico y termoluminiscente de las

- urnas’ zapotecas no se contrapone con la propuesta de que estas muestras pueden

pro‘ve_ynirﬁ de'la misma localidad.

. Por lo tanto, el modelo planteado de analisis para la determinacion de procedencia en
plezas ceramlcas tanto actuales como de piczas arqueoldgicas, debe de valerse tanto

'1zacnén quimica, su comportamiento térmico, y su anilisis

termolumlmscente, ‘como de la ceramica de una localidad cercana al sitio

: arqueologlco de donde provengan las piezas arqueoldgicas a validar.

85




Bibliografia.

{1]

(2]

131

[4]vi"‘kProgramas Santa Clara S.A. © Copyright 1998-2001. Hecho el depdsito que

.7 marca la Ley 11723, http://www.contenidos.com/arte/zapoteca/zapoteca.htm
51

171

18]

9

[10]

[11]
[12]

(13

4y -
. OPERACION. Médulo: Analisis térmico diferencial DTA. U.S.A, 1987.

Bellan  Philippe.  http://www.insa-tlse.fr/~jacobs/pharaons/piramide.htm.“Las
piramides de Nubia”.

Pérez. Arantegui, Josefina. ARQUEOMETRIA Y CARACTERIZACION DE
MATERIALES ARQUEOLOGICOS. Cuadernos del Instituto Aragonés de
Arqueologia IV. Teruel, 1996.

_Pifia’ Chan’ Roman. A GUIDE TO MEXICAN ARQUEOLOGY. Scgunda
Edicién Editorial Minutiae Mexicana, S.A. de C.V. México, 1992.

Artes e Historia ©, Foro Virtual de cultura Mexicana. http://www.arts-
history.mx/montealban/artema.html

Hendy Jean ClareAtzompa: A POTTERY PRODUCING VILLAGE OF
SOUTHERN MEXICO IN THE MID-1950’S. Publication in anthropology.
Nashville Tennessee. N.40 49-87 (1992).

Hurlbut, Jr Comelius. S. MANUAL DE MINERALOGIA DE DANA. Segunda
edicién. Editorial Reverté. Barcelona, 1981,

Betejtin, A. CURSO DE MINERALOGIA. Segunda Edicién. Editorial Mir.
Moscu. ( 1970).

Deer, W.A. AN INTRODUCTION TO THE FORMING MINERALS. Longman
Scientific & Technical. Copublished in the United State with Wiley & Sons Inc.
Sixteenth Impression. New York, 1989.

Sorrell Charles A. A GUIDE TO FIELD IDENTIFICATION ROCKS AND
MINERALS. Golden Books Publishing Company. New York., 1973.

Avgustinik, A.l. CERAMICA. Editorial Reverté, S.A. Espafia. (1983).

Skoog, Douglas A. ANALISIS INSTRUMENTAL. Cuarta edicién. Mc Graw-
Hill. México., 1994.

Du Pont Instruments. THERMAL ANALYSIS SYSTEM. 9500. MANUAL DE
OPERACION. Médulo: Calorimetria diferencial de barrido DSC. U.S.A, 1987.

Du Pont Instruments. THERMAL ANALYSIS SYSTEM. 9900. MANUAL DE

86




(151

[16]
: "VPURPOSES;

"[kis]"

' 120]

[21]

{22]
[23]

[24]

[25].

126

alc}xlo e las Contnbucnones a- Ias lntens1dades dc los

Demort er, G )

s Evans http:‘//www.eaglabs.com/cai/rbstheo/intro.htm. Copyright © 1995-

12000 Charles Evans & Associates.

Tesmer JR, Nastassi M. Eds. HANDBOOK OF MORDEN ION BEAN
* "MATERIAL ANALYSIS MATERIALS. Research society, Pittsburgh, 1995.

Bond, A.M., Scholz, F. “Field-bases identification of minerals using a battery-
operated electrochemxcal measuring system with mechanical transfer of the solid

- to a graphite electrode™. Journaj of Goechemical Exploration. 42, 227-235 (1992).

Rosenqvist, Terkel. FUNDAMENTOS DE METALURGIA EXTRACTIVA.
Editorial Limusa. México, 1987.

Aburto Sergio., Gémez Raiil. “Estudios de ceramicas mesoamericanas por medio
de espectroscopia Méssbauer”. XV Mesa Redonda. Simposium de Arqueologia e
Historia. Tomo III. 131 —140. México, 1997.

Aburto Serglo Goémez Raiil. "Uso de la espectrometria Mossbauer en el estudio
de ceramicas antiguas”. Notas Antropolégicas. 1/12 83-93. U.N.A.M. México,
1974.

Aburto Sergio., Jiménez, M. ** Archaeological ceramics; analysis of technologies

by Mdssbauer spectroscopy”._Hypertfine Interactions. 66, 3-10 (1991).

Bertelle, M., Calogero, S. “Firing techniques of the impasti from the protohistoric

site of Concodxa Sagittaria (Venice)”. Journal of Archaecological Science. 28, 197-
‘~’211 (2001)

: Ibers James A. Hamilton Walter C. INTERNATIONAL TABLES FOR X-RAY

CRYSTALLOGRAPHY. The international union of crystallography. Volumen
IV: Birmingham, England, 1974.

87




[27]

(28]

[29]

[30]

[31]

{321

S

{34]

(35]

[36]

1371

DR

Léazaro, Isabel., Martinez Medina Norma. “The use of carbon paste electrodes
with non-conducung binder for - the study of mmerals chalcopyrite™.

Hydrometallurgy, 38, 277-287 (1995).

Price, D.W., Warren, G.W. "The influence of silver ion on the electrochemical
response of chalcopyrite and other mineral sulfide electrodes in sulfuric acid™.

Hydrometaliurgy. 15, 303-324 (1986).
Sellen Adam, Litvak King Jaime. “How to spot a fake. Prcliminary results for an

authenticity study on zapotec urns from the Rickards collection at the Royal
Ontario Museum”, Articulo por publicar.

Shaplin, P.D. “Thermoluminiscence and style in the authentication of ceramic
sculpture from QOaxaca, Mexico”. Archacometry. 20/ 1 47-54 (1978).

Jiménez Acevedo Rafael. Electrodos Modificados con Arcillas Mexicanas.
Facultad de Quimica. U.N.A.M. México., 1988.

Rice, Prudence M. POTTERY ANALYSIS. A SOURCEBOOK. The University

- of Chicago Press. U.S.A, 1987.

Rosenqvist, Terkel. FUNDAMENTOS DE METALURGIA EXTRACTIVA.
Editorial Limusa. México, 1987.

Ahlberg, E., Asbjornsson, J. “Carbon paste in mineral processing: an
electrochemical study of galena™. Hydrometallurgy, 34/ 171-185 (1993).

Albertis, F., Llerena A. “A PVC-graphite electrode for electroanalytical use.
Preparation and some applications”. Analytica Chimica Acta. 355/ 23 -32 (1997).

De la Fuente Julio. YALALAG: UNA VILLA ZAPOTECA SERRANA. Instituto
Nacional Indigenista. Serie clasicos de la antropologia mexicana. No.2, México,
1977.

De los Rios Paredes Maria Magdalena. LA TERMOLUMINISCENCIA EN EL
FECHAMIENTO DE SITIOS ARQUEOLOGICOS. Serie Arqueologia.
Instituto Nacional de Antropologia ¢ Historia, México, 1989.

Diccionario’ de. Quimica. Por Bartolome Sabater Garcia. Ediciones Generales

Anaya Madrxd 1985.

'bDu Pont Instruments THERMAL ANALYSIS SYSTEM 951 MANUAL DE

- OPERACION Maddulo: Anilisis termogravimétrico TGA. U.S.A, 1987.

88




(40]

[41]
[42]

(43]
[44]

[45]
[46]

(471

[48]

[49]

(50] :
! : cnergy storage matenal" Themochimica Acta. 363 47 — 54 (2000).

(51]

[521.

- Feiman, Gary M. "The changing structure of macroregional mesoamerica: with

focus on the classic-postclassic transition in the valley of Oaxaca”. Journal of

World Systems Research. 2/7 1-10 (1996).

Giacovazzo, Carmelo. FUNDAMENTALS OF CRYSTALLOGRAPHY. Oxford
University Press. New York, 1995.

‘ anﬁths, Dafydd. "The role of the interdisciplinary science in the study of ancient

pottery”. I.ms.r.d.lssmlmanf_s_emkmm 24/4 289-300 (1999).

Gutiérrez Salvador. Barba Luis. “Estudio de ceramica prehispanica y arcilla
natural utilizando una técnica combinada de tratamiento térmico y difraccién de
rayos X". XVI Mesa Redonda. Sociedad Mexicana de Antropologia. Saltillo,
Coahuila, 275-281, México, 1998.

Iceland, Harry.B. “Late-Terminal classic Maya pottery in northern Belize: a
petrographic analysis of sherd from Colha and Kichpanha™. Journal of

Archaeological Science.26, 951- 966 (1999).

Longacre, William A Xia, Jingfeng. and Yang, Tao. “I want to buy a black pot”.
/4, 273-293 (2000).

Mirti, P. Archacometry. "On the use of colour coordinates to evaluates firing
temperatures of ancient pottery”. 40/1 45-57 (1998).

Morales, J.R., Dinator, M.I. “Sample preparation of archaeological materials for
PIXE analysis”. Journal of Radioanal Nuclear Chemistry Letters. 187/1 79-89
(1994).

Peque‘ﬁo Larousse Ilustrado. Por Ramén Garcia Pelayo y Gross. Ediciones

- - Larousse. México, 1975.

. \Ramlrez, Angel. Schaaf, Peter. FECHAMIENTOS ARQUEOLOGICOS POR EL
: ;METODO DE TERMOLUMINISCENCIA. Reportes Internos 97-14, Instituto de
'Geot’sxca UNAM Noviembre, 1997.

Sadek,vOlfat;'M Mekhamer Wafaa K. “Ca-montmorillonite clay as thermal

Sherwnod Denms BA CRYSTALS, X-RAYS AND PROTEINS. Longman.

awrence H MATERIALES PARA INGENIERIA. Compaiiia

’detohal contmcntal SA de C.V. México., 1992.

89




[531.

(541
[s5] - W
[s61

(571

Yavorski B

Wang: Peng, Wang Xlangpmg “Sol-gel-derived ceramic carbon composite
clectrode’ contamm "1sopolymolybd|c anions™. Electrochimica Acta. 46, 637-641
(2000)

Odlyha, Mananne “Thermal analyses of selected soil samples

/a-Qucun site, Shanxi, China”. Thermochimica Acta.

xcal analyses of ancient anthrosols in residential areas
ala . 27, 449- 462

: y Muller Florencia. A GUIDE TO MEXICAN
icién;, Editorial Minutiac Mexicana, S.A. de C.V. México,

)NTUARIO DE FiSICA. Editorial Mir. Moscil., 1983.

90




Apéndices.

A Termoluminiscencia.

El método de termoluminiscencia se basa en ¢l fendomeno de la radiacién ionizante
natural inducida sobre los electrones libres de un mineral que pueden quedar atrapados en
los defectos de la estructurd cristalina. Estos electrones escapan como termoluminiscencia
(TL) cuando se calientan hasta una temperatura inferior a la incandescencia. De esta
forma se registra la termoluminiscencia de un mincral como el cuarzo' y suponiendo un
nivel constante de radiacién natural, se puede datar el ultimo drenaje de electrones
atrapados en los ltimos cientos de afios 0 mads de las muestras. Cuando se aplica sobre
vasijas de barro, la muestra se calienta hasta que emiten fotones de energias
caracteristicas con intensidades que corresponden a la energia que ha permanecido

almacenada desde que fue cocida.

Por lo tanto como lo seilala Ramirez Angel y Schaaf Peter “La importancia de este
fenémeno radica en el hecho de que la cantidad de luz emitida es proporcional a la dosis
absorbida pc;r el material irradiado™, asi los electrones y agujeros atrapados en la red
: ‘cnstalma (Teoria de Bandas), al aplicar sobre la muestra energia térmica o luz suficiente

'par' llberarlos, dara la respuesta termoluminiscente y por ende un parimetro de la edad

o de la muestra.

R Estudlos reahzados recnentemente sobre ceramicas por el Dr. Peter Schaaff en el

~'Instuuto de Geof’ s:ca, UNAM han revelado que este fendmeno no es necesariamente

structuras' cnstalmas como el cuarzo, ya que muestras con una baja

pl‘OplO “de.

concentracxén .de ‘este . unaﬁ gran cantidad de vidrio, hasta un 47%, han presentado

: respucsta tcrmolumlmscentc. :
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D Glosario.

Absorcién completa .- El fenémeno de absorcién significa que cuando un fotdn es
absorbido se elimina el haz incidente en un solo evento. Los demas fotones que no se a

absorbieron continfian penetrando el material.

Amperio.- Intensidad de corriente constante que pasando por dos conductores paralelos,
rectilineos, de longitud infinita y area de seccidn circular despreciable, situados a 1 m de
distancia uno de otro, el vaci6 produce entre ambos una fuerza igual a 2x10”N por cada

metro de longitud.

Apaxtle .- Cazuela'de_ gran tamaiio, 50cm de alto por 1m de didmetro.

Arcilla.- Particulas finas de tierra, de diametro menor a 0.1 mm. En cerdmica, las arcillas

son especificamente capas de aluminosilicatos.

Atmésfera inerte.- Medio gaseoso que rodea la reaccidn quimica, cuyos componentes no

reaccionan ni con los reactivos o productos de la reaccion. Se emplean atmédsferas inertes

cuando se desea evitar.la oxidacién de alguna sustancia por el oxigeno del aire.

§ Cé_if:i_miqas' Materiales formados por elementos de metdlicos y no metalicos.

. ‘C,li’vaj'é. vCljvéje es la tendencia de algunos minerales a quebrarse a lo largo de planos

definidos éﬁaﬁdo' es golpeado con un objeto puntiagudo.
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Color .- Cuando la luz incide sobre la superficic de un mineral, parte de ella se reflcja y
.. otra parte' se reffacla. Si la luz no sufre absorcidn, ¢l mineral es incoloro, tanto en la luz

“’reflcjada’ como en la transmitida.

'hjinerales son coloreados porque absorben ciertas longitudes de onda de la luz, y el

qlgjr es el resultado de una combinacion de aquellas longitudes de onda que llegan al ojo.

: Diagramzi de fases .- Graficas de las areas de estabilidad de fases cuyas coordenadas son

- ¢l analisis y las condiciones de los alrededores (Frecuentemente temperatura).

Efecto fotoeléctrico .- En el efecto fotoeléctrico, un fotdn interactia con los electrones

atémicos, presentdndose una absorcién completa.

Electrodo de calomelanos saturado.- El electrodo de calomelanos saturado consiste en
mercurio en contacto con una disolucion saturada de cloruro de mercurio (I), asi como
una concentracion saturada, alrededor de 4,6 M, de cloruro de potasio. Las semiceldas de
calomelanos se representan de la siguiente forma:

Hg | Hg,Cl; (sat), KCI (xM) ||

Donde x representa la concentracion molar del cloruro de potasio en la solucién.

- Formas vermiculares.- Estructuras que presentan forma de gusano.

Incandescencia temperatura.- f. (del latin incandescere, albear) Estado de un cuerpo

calentado hasta que torne candente.
Ilita.- Estos minerales micaceos de la arcilla, se diferencian de las micas por tener menos
silicio sustituido por aluminio, contener mas moléculas de agua y tener parte del potasio

sustituido por calcio y magnesio.

Interferencia .- En general la mezcla de efectos de las ondas debidos a varias fuentes

acorde al Principio de Superposicién es conocido como interferencia.
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Meteorizacién.. — Los viejos conceptos acerca del mecanismo de meteorizacion,
desarrollados por Hedroits y su escuela, presuponian la disolucién y disgregacién de los
aluminosilicatos compuestos, la formacién de la solucién coloidal de silice y alimina y la

creacidn de nuevos hidrosilicatos en forma de minerales arciilosos.

Oxidante .- Agente que produce la oxidacién de otro. Los elementos no metalicos actian

como , pues tienen gran amplitud de captar electrones.

Piczocléctrico.- Materiales dieléctricos con estructuras asimétricas, de modo sus centros
con cargas negativas y positivas no coinciden. Como resultado, la polaridad es sensible a
presiones que cambian la distancia dipolar y la polarizacién.

Polimorfismo.- Se denominan polimorfismo (del gricgo “poli” —mucho) la capacidad
que posee una sustancia cristalina para experimentar una o varias modificaciones de su
estructura cristalina al modificarse los factores externos (principalmente la temperatura),

y con tal motivo también modificaciones de sus propicdades fisicas.
Proceso endotérmico.- Proceso que se lleva a cabo con absorcién de calor.

Proceso exotérmico.- Proceso que se lleva a cabo con evolucién o desprendimiento de

calor.

Rocas pluténicas o intrusivas.- se refiere a las rocas que se han formado de un magma
sepultado a gran profundidad en la corteza terrestre y cuyo proceso de cristalizacion y

-solidificacién es muy grande.

Tenacidad.- La resistencia que un mineral opone a ser roto, molido, doblado o
- desgarrado, es decir la cohesion del mineral. Las clases de tenacidad de un mineral son,

fragil, maleable, sectil, ductil, flexible, elastico
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E Anilisis quimico para la determinacién de Montmorillonita en arcillas.

Reacciones Generales (Analisis Quimico)

Muestra + Na ,CO , + K,CO , —2— SiO , -;—-H ,O + oxidos  — carbonatos

Si O2 1y ,O + 6xidos — carbonatos—<— SiO, + CO, T

SiO, + AHF — SiF, +2H 0

e ,Mygsgrja+HzSO

+ HF M—)AICI (sol)medza basico

g ffNaClO +1<czo L

.'TK*

ol :Soluczon N

99




O,KCIO, — Fe!

SHCI4SnCl,
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ABREVIATURAS.

BPG: Barro Para Golpear o

BPGOX: Barro Para Golpear, coccxon en ‘Aire.

BPGAR: Barro Para Golpear, coccnén ba_]o una ntmosfcra de Argon.
BPM: Barro Para Moldear V‘ :
BPMOX: Barro Para Moldear coccxén en Aire.

BPMAR: Barro Para Moldear, coceién bajo una atmésfera de Argoén.

DSC: Differential Scanning Calorimetry o Calorimetria Diferencial de Barrido

DTA: Differential Thermal Analysis o Analisis Térmico Diferencial

CPE-Arcilla: Electrodo de Pasta de Carbén-Arcilla

JCPDS: Joint Committee on Power Diffraction Standards

PIXE: Particle Induced X Ray Emission o Emisién de Rayos X Inducida por Particulas.
RBS: Rutherford Backscattering Spectroscopy o Dispersion Elastica de Particulas. -

TGA: Thermo Gravimetric Analysis o Anilisis Termogravimétrico




	Portada

	Índice

	Capítulo I. La Cerámica

	Capítulo II. Materiales Cerámicos Cristalinos

	Capítulo III. Técnicas
para la Caracterización de Acrillas
	Capítulo IV. Parte Experimental

	Capítulo V. Resultados y Discusión

	Discusión

	Conclusiones

	Bibliografía

	Apéndices




