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Abstract: Analytical non-destructive methods of analysis were applied in order to determine the chemical composition
of some jewelry taken from the Villaricos (Almeria-Spain) archaeological site.
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En el presente trabajo presentamos los datos del estudio, mediante métodos analiticos no destructivos, de la
composicién de algunas joyas del yacimiento de Villaricos (Almeria).

1. TECNICAS INSTRUMENTALES NO DESTRUCTIVAS EMPLEADAS EN LOS ANALISIS

Para dilucidar la composicién quimica elemental de las muestras se empleé la técnica de microfluorescencia
de Rayos X (UWFRX) utilizando para ello un espectrémetro Micro-XRF Analyzer de EDAX equipado con un
detector de gran drea Si(Li) y condiciones de trabajo 25kV, 950 pA.!

El andlisis mineraldgico de las dos caras del escarabeo se realizé6 mediante difraccién de Rayos X utili-
zando un difractometro Bruker D8-Advance con espejo Goebel (para muestras no planas), con un generador
de rayos-x KRISTALLOFLEX K 760-80F usando una radiacién Cu Ka(= 1.54A), con una energia de 40
kV y 40 mA de corriente. El rango de amplitud de 20 fue de 4 a 70 grados, con un paso angular de 0.025
grados y un tiempo de paso de 3 segundos. Los anilisis se realizaron a 2°C de temperatura ambiente. Para la
identificacion de los compuestos presentes en las muestras se usaron las fichas de la base de datos de la ICDD
(International Center for Diffraction Data).

Para identificar la composicién de la piedra del anillo analizado se utilizé la espectroscopia Raman me-
diante un espectrémetro Bruker IFS66, usando un liser Nd/YAG a 1064 nm, para minimizar los fenémenos
de fluorescencia, con 2000 espectros escaneados en un rango de 50-3800 cm™ y una resolucién de 4 cm™.

Por tltimo, el andlisis de la superficie del arete de plata se llevé a cabo mediante la técnica de micros-
copia electrénica de barrido (SEM-EDX) mediante un equipo Hitachi S-3000N equipado con un detector
de electrones secundarios de tipo centelleador-fotomultiplicador con una resolucién de 3,5 nm, un detector
de electrones retrodispersados tipo semiconductor con resolucién de 5 nm y un detector de rayos X (EDS)
tipo XFlash 3001 de Bruker capaz de detectar elementos quimicos de niimero atémico comprendido entre
los del carbono (C) y el uranio (U). La energia del haz de electrones utilizada fue de 20 KeV.

2. ANALISIS DEL ANILLO DE ORO CON ESCARABEO MEDIANTE WFRX vy DRX

El anillo de oro (cfr. Almagro-Gorbea y Lorrio, n. 1) fue sometido a andlisis mediante WFRX, mientras que
el escarabeo, ademds, fue analizado mediante DRX.
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2.1. Resultados de los andlisis mediante WFRX

a. Cuerpo del anillo: aprovechando el gran nimero de medidas realizado para confeccionar el mapping de
esta muestra se marcaron unas ‘ventanas’ que nos permiten obtener los valores medios de las medidas
realizadas en cada una de ellas. Los resultados normalizados se muestran en la Tas. 1.

Cuerpo del anillo Au Ag Cu Fe

Borde largo superior 82,70 15,42 1,03 0,86
Borde largo inferior 83,60 15,13 0,77 0,50
Borde corto izquierdo 83,94 14,43 1,17 0,46
Borde corto derecho 82,87 15,52 1,02 0,59
Valor medio mapping 83,27 15,12 0,99 0,60

Tas. 1. Valores medios normalizados de las medidas realizadas sobre el cuerpo del anillo
para obtener el mapping mediante la técnica de pFRX.

Segtin estos resultados el anillo estd realizado mediante una aleacién de Au (83,27%) y Ag (15,12%) con
presencia minoritaria de Cu (0,99%) y Fe (0,60%).
b. Escarabeo: en la TaB. 2 se muestran los resultados normalizados de los andlisis llevados a cabo tanto en
la cara anterior del escarabeo (anverso) como en su cara posterior (reverso). Hemos de puntualizar que
ambas caras presentan aspectos diferentes, el anverso es bastante plano sin que se aprecien las figuras que
lleva grabadas (Fig. 1a-b). Por el contrario, la parte del reverso presenta su superficie alterada por zonas

con grandes grietas (Fig. 1c-d).

Escarabeo Al Si K Ca Fe Cu Pb Ti
Anverso
zona blanca 1 5.23 12.36 1.35 73.74 3.10 0.69 3.52
zona oscura 1 4.59 70.58 2.13 10.90 11.80
zona oscura 2 8.05 67.08 2.30 8.93 13.64
Reverso
Zona blanca 1 30.85 21.42 3.72 20.97 23.05
Zona blanca 2 46.34 8.64 3.42 26.48 14.12
Zona oscura 1 12.47 30.88 2.73 21.84 8.06 9.24 12.87 1.91

Tas. 2. Resultados normalizados de los diferentes andlisis mediante WFRX llevados a cabo en el escarabeo.

Para interpretar los resultados de los andlisis podemos ayudarnos también del mapping de la concentracién
de los elementos presentes realizada en el anverso del escarabeo. En la F1G. 2 podemos ver la distribucién de
la concentracién de los elementos detectados en el anverso del escarabeo en una escala que va desde el 0 al
100% de concentracion y en la Tas. 3 la media de los valores de las concentraciones de todos los elementos

tomados al realizar el mapping.

Al Si K Ca Fe Cu Pb Ti

2.56 11.31 0.91 66.10 2.39 6.93 9.34 0.46
ALO, SiO, K,0 CaO Fe,O, CuO PbO, TiO,
3.94 19.28 0.76 61.61 2.12 5.32 6.49 0.48

Tas. 3. Valores medios normalizados de todas las medidas realizadas en el anverso del escar-
abeo para realizar el mapping de las concentraciones de los diferentes elementos presentes en

dicha cara.
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Fi1G. 1. Zonas del escarabeo en don-
de se han practicado los andlisis de la
TaB. 2: a) zona clara del anverso del
escarabeo; b) zona oscura del anverso
del escarabeo; c) zona anilisis reverso
pasta blanca 1; d) zona oscura 1.

En el anverso, el Ca es el elemento mayoritario y su distribucién es bastante uniforme por todo el escarabeo.
Su concentracién es muy alta y nos lleva a pensar en un cuerpo fabricado a base de carbonato cdlcico princi-
palmente. En cuanto al segundo elemento mayoritario en esta cara, el Si, vemos que su distribucién es mds
periférica, concentrdndose en los bordes y algunas pequenas manchas en el centro de la cara analizada. Esto
podriamos relacionarlo con su presencia mayoritaria en la zona del reverso y los asignarfamos a restos del
vidriado de la pieza que pricticamente ha desparecido en esta cara pero que sin embargo parece persistir, en
parte, en la cara del reverso como veremos al analizar sus resultados.

En cuanto a los demds elementos, tanto el Pb como el Cu presentan valores por encima del 10% pero
distribuidos desigualmente con zonas de muy baja concentracién, estos dos elementos se relacionarian con
una capa de vidriado que cubrirfa esta cara. El Fe presenta una concentracién mds estable en torno al 2-3%
y, por tltimo, tanto el Al como el K podriamos imputarlos tanto a contaminacién por arcillas como a restos
del vidriado.

Con una composicion tan alta en Ca podriamos descartar que se trate de un cuerpo de faienza, dado
que los andlisis de este tipo de piezas dan una composicién mayoritaria en Si y niveles de Ca que en la
mayorfa de casos no superan el 10%.?

Por lo que respecta a la zona del reverso, podemos observar como las proporciones se invierten con
respecto al anverso. En esta cara el elemento principal es el Si, bajando hasta 1/3 la cantidad de Ca detectada
en los andlisis. Por su parte, el Pb aumenta un poco sus niveles y el Cu aumenta en algtin caso multiplicando
por tres su concentracién. El Fe aumenta su concentracidn hasta niveles del 3% manteniéndose uniforme su
distribucién. Por dltimo, tanto el Al como el K presentan valores muy altos con respecto a los del anverso.

Con los datos anteriores creemos que la zona del reverso conserva mejor el vidriado que recubriria al
escarabeo y que estarfa formado por la silice, calcio, plomo, cobre y hierro.

2  Kaczmarczyk — HEDGES 1983; TiTE — SHORTLAND 2008.
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F1g. 2. Distribucién de la concentracién de los elementos (mapping) presentes en el anverso (cara decorada)
del escarabeo. La escala de concentracion utilizada es de 0 a 100%. Técnica WFRX.
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F1G. 3. Distribucién de la con-
centracién de los elementos
(mapping) Pb y Cu presentes
en el anverso (cara decorada)
del escarabeo. La escala de con-
centracién utilizada es de 0 a

15%. Técnica pFRX.

2.2. Identificacion de las figuras del anverso mediante la utilidad del mapping de pFRX

Para la identificacién de la figura del anverso del escarabeo se utiliz6 la utilidad del equipo de pFRX que
permite realizar mapas de concentracién de los diferentes elementos presentes en la muestra (técnica de ma-
pping), los resultados se muestran en la Fia. 2.

Los datos técnicos de la adquisicién del mapping son los siguientes:
- Matrix: 512 x 400 (puntos)

- X-Ray Dwell: 500 msec (tiempo de medida en cada punto)

- Data Type: Wt% Map (el tipo de mapa es de concentracién)

- Image X: 20.7 mm Y: 13.3 mm

- Tiempo Mapping: 32 horas de anilisis.

Por tltimo, y para poder identificar mejor las figuras, se eligieron las concentraciones de los elementos
Pb y Cu. Dado que, como hemos visto anteriormente, sus concentraciones no eran muy altas y no se repar-
tian muy uniformemente se redujo su escala de representacién desde el 100% al 15% de concentracién lo
que permitié que aflorasen las figuras representadas en el anverso del escarabeo (FiG. 3).

2.3. Andlisis mediante difraccion de rayos X

Pese a que se trata de una muestra sélida con una superficie bastante irregular se la sometié a un andlisis
mediante difraccién de Rayos X en ambas caras del cuerpo del escarabeo para confirmar su composicién. Los
difractogramas de ambas caras se muestran en la Fic. 4.

Un resumen de los compuestos detectados en ambas caras y de las fichas utilizadas de la base de datos
de la JCPDF se pueden observar en la Tas. 4.

Compuesto Férmula quimica Cara A Cara B
(Anverso) (Reverso)
Calcita CaCO, 05-0586 05-0586
Cuarzo SiO, 33-1161 33-1161
Cristobalita sso, - 82-0512
Tenorita CuO 72-0629 72-0629
Plumbonacrita Pb (CO)OH), 19-0680
Hematita FeO, 33-0664
Anillo:
Oro Au 04-0784 04-0784

Tas. 4. Resumen de los diferentes compuestos detectados mediante DRX en las dos caras del escarabeo.
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Antes de analizar los resultados, hemos
de advertir que en ambos difractogramas
aparecen los picos correspondientes del
Au de la montura del anillo. Evidente-
mente este compuesto no forma parte del
escarabeo.

Los difractogramas parecen con-
firmar los datos anteriores de los andlisis
mediante uFRX. En la cara del anverso
los picos dominantes, con mucha clari-
dad, son los de la calcita (CaCO,). Apa-
reciendo los del cuarzo (SiO,) en menor
cantidad y también con menor intensidad
relativa, por dltimo, solo detectamos la
presencia de la tenorita (CuO) aunque
con pocos picos y de muy escasa entidad.
No aparecen compuestos con Pb o Fe, lo que no quiere decir que no existan como hemos visto en los
andlisis precedentes.

Por su parte, el difractograma del reverso no es tan claro como el precedente, observindose también
que la calcita es el elemento dominante. Este resultado se explica porque detectamos en la muestra la pre-
sencia tanto de cuarzo como de su polimorfo Cristobalita, ambos compuestos presentan la misma férmula.
SiO,, su suma explica la preponderancia del Si en los andlisis de WFRX de esta cara.

También se detecta la presencia de tenorita y, en este caso hematita (Fe,O,) y plumbonacrita (Pb, (-
CO,),(OH) 0O).

Estos resultados parecen confirmar que en la zona del reverso se conservan mejor los restos de una
capa de material vitrificado compuesta de cuarzo + cristobalita, calcita, plomo, cobre, y hierro.

Fig. 4. Difractogramas del anverso (A) y reverso (B) del escarabeo.

2.4. Conclusiones

A partir de los datos anteriormente expuestos podemos asegurar que el escarabeo consta de un cuerpo recu-

bierto por una capa vitrificada.

El cuerpo parece estar compuesto de una mezcla 3:1 calcita/cuarzo. Tanto el plomo como el cobre o
el hierro que aparecen en los andlisis pertenecerian a restos de la capa de vitrificado.
La capa vitrificada estaria compuesta por:

— EI'SiO, que actia como vitrificante. Su procedencia mds habitual es a partir del cuarzo, cuarcitas y arenas
de cuarzo. En muchas ocasiones lleva impurezas de alimina, de hierro, sodio, etc. Dependiendo de su
composicién en impurezas aparecerin mds o menos cantidades de éstas en los andlisis del vidriado final.
La presencia de Cristobalita (baja a tetragonal), se puede deber tanto a una transformacién térmica a
partir del cuarzo como a una adicién voluntaria, este polimorfo se encuentra en lavas y rocas volcdnicas.?

— El CaO actta como estabilizante aumentando la estabilidad quimica y mecdnica del vidriado. Puede
proceder de la caliza natural en forma de carbonato cdlcico y también puede ir acompanado de silice,
alimina y 6xidos de hierro.

— ElALO, es un estabilizante, que le confiere al vidriado un aumento de la resistencia mecdnica, una mejora
de su estabilidad quimica, una disminucién de su coeficiente de dilatacién térmica, un aumento de la
viscosidad del vidriado y una ampliacién de su intervalo térmico de trabajo.

3 Kremny - HuresuTt 2003.
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— EI PbO funde con facilidad y puede ser moldeado dentro de un amplio intervalo térmico. Rebaja mucho
la temperatura de formacién del vidrio.

— El CuO existe en la naturaleza bajo la forma del mineral Tenorita y también de Malaquita. La presencia de
tenorita en cantidades superiores al 1% combinada con la presencia de plomo le conferiria al escarabeo
una coloracién verdosa similar al jaspe.* Esta coloracién es tipica de los escarabeos fenicios que pese a ello
presentan una gran disparidad en cuanto a la composicién de sus cuerpos.® La tenorita puede formarse
también cuando se calienta cobre lentamente en aire.®

— El Fe,O, es un compuesto no deseado que aparece como impureza en muchos de los compuestos antes
mencionados, sobre todo en las arenas.

Asi pues, creemos que podriamos englobar al escarabeo analizado entre los del tipo “glass-paste”.

3. ARETE DE PLATA

El arete de plata (n. 4; cfr. Almagro-Gorbea y Lorrio) se estructura en tres partes bien definidas (Fig. 5):

— El nicleo propiamente dicho del arete que no era visible (F1a. 5a).

— Una ldmina que recubre, al menos, la parte central del niicleo y que era visible, y de la que apenas quedan
unos pocos restos (Fig. 5b).

— Dos hilos aplanados, de menos de 0,5 mm de anchura, que, enrollados a modo de vendaje, van desde los
dos extremos del arete hasta cerca de la zona central donde acaban los dos a la misma altura, dejando un
espacio central en donde se apreciaba la limina anterior (FiG. 5¢).

Para conocer la composicién del arete la muestra fue sometida a andlisis mediante puRX y SEM-EDX.

3.1. Resultados de los andlisis mediante Andlisis Ag Au Fe Cu
URX Nucleo del arete
En la TaB. 5 se muestran los resultados 1 98.90 0.80 0.30
normalizados de los andlisis llevados a 2 99.17 0.61 0.22
cabo mediante PRX sobre la muestra. En 5 99.29 0.35 0.36
la F1G. 6 se muestran las imdgenes de al- 4 — 99'2,2 0.26 0.52
gunas de las zonas analizadas. Recubrimiento del nicleo
1 27.11 70.97 0.35 1.57
2 39.60 58.80 0.31 1.30
3.2. Resultados de los andlisis median- 3 28.96 69.50 0.36 1.18
te Microscopia Electrénica de Barrido v .4 ; d26'b3 5 . 71.94 0.69 1.02
aminas aplanadas brazo
(SEM-EDX) 1 ’ 7.44 91.42 1.14
Como complemento a los andlisis de 2 11.45 87.45 1.08
URX se realizaron varios andlisis median- 3 11.93 86.94 1.12
te la técnica de EDX con un microscopio | Ldminas aplanadas brazo 2
electrénico de barrido. Los resultados se 1 21.12 77.55 0.15 1.17
muestran en la Tas. 6 y las zonas analiza- 2 15.76 82.92 1.52
das en la Fig. 7a-b. 3 24.69 73.31 0.61 1.38
7Zonas analizadas: Tas. 5. Resultados normalizados de los andlisis mediante uRX efectuados al arete.

4 MartiNnEZ MIrA 2006; HATCHER et al. 1994.
5  SpIEr 1992.
6 MoHAMED — DARWEESH 2012.
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FiG. 5. Arete de plata: a) nucleo del arete, b)
ldmina que recubre la parte central del arete, ¢)
arranque de las ldminas aplanadas que recubren
los dos brazos del arete en su parte central.

FiG. 6. Imdgenes de algunas de las zonas del arete
analizadas mediante PRX: a) ndcleo del arete, b)
lémina que recubrfa al nicleo en su parte cen-
tral, ¢) ldmina aplanada que recubre al brazo 1,
d) ldmina aplanada que recubre al brazo 2.

Fic. 7. Micrografia SEM de la superficie del arete. En la F1G. 7a se muestran las dos dreas analizadas (puntos 1y 2) y en la 7b las dreas
de los tres andlisis EDX realizados (puntos 1, 2 y 3).

Imagen Ag Au C (0} Si Cl S Fe K Ca Br Na Mg Al
7a.1 47.26 20.00 1145 0.66 13.77 6.86
7a.2 28.80 68.53 2.67
7b.1 1.26 58.48 23.92 1.56 1.98 0.60 0.99 1.61 5.62 1.34  0.30 1.56
7b.2  22.67 77.33
7b.3  66.25 8.11 0.53 19.07 0.85 5.18

Tas. 6. Resultados obtenidos mediante EDX.

F1G. 7a: Se realizan dos mediciones en las zonas mds brillantes de la imagen:

— DPunto 1: Se corresponde con una zona de aleacién Au/Ag.

— Punto 2: Se corresponde con una zona de plata casi pura, presenta elementos de corrosién y contamina-
cién. Similar al punto 3 de la imagen 7b.
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F1G. 7b: Se realizan tres mediciones en tres zonas bien diferenciadas:

— Punto 1: Tierra adherida al arete, presenta una gran cantidad de elementos. Similar a la zona central del
mismo color que aparece en la FiG. 7a.

— Punto 2: Zona mis brillante de la figura. Es una aleacién de oro y plata en proporciones 2:1 aproxima-
damente.

— Punto 3: Zona metdlica menos brillante de la figura, se corresponderia con los andlisis de plata pura de
los andlisis mediante de pRX, los demds elementos que aparecen son fruto de la corrosién y de contami-
naci6én del medio circundante que se aprecia en las zonas de tonalidades mds oscuras.

Como conclusién de todos los andlisis podriamos decir que el arete presenta varias aleaciones en su compo-

sicién:

— El nicleo parece ser Ag casi pura, con porcentajes muy cercanos al 100% (Valor medio de 99.15%) y
presencia de Fe (Valor medio 0.50%) y Cu (Valor medio 0.35%) en porcentajes no superiores al 0.5%.

— Una ldmina que recubre al nicleo del arete (desconocemos si lo hace por completo o sélo la zona que era
visible) elaborada con una aleacién en donde la relacién Au/Ag estd cercana al 3:1. Sus valores medios
son: Au 67.80%, Ag 30.50, Cu 1.27% y Fe 0.43%.

— DPor su parte, las ldminas que recubren los brazos del arete parecen tener porcentajes diferentes en su
composicion:

En el denominado brazo 1 los valores medios de sus componentes son: Au 88.60%, Ag 10.27% y Cu 1.11%.
Los valores de Au son bastante superiores a los de limina de recubrimiento y ademds no se detecta la presen-
cia de Fe por lo que podemos asegurar que se trata de una aleacién diferente.

Por su parte, en el brazo 2, el Au es también el componente predominante, con un porcentaje medio
del 77.93%. Su valor es un 10% mds bajo que en la ldmina del otro brazo pero a su vez es también un 10%
mis elevado que en la ldmina de recubrimiento. En cuanto a la Ag su valor medio es de un 20.52%. Se repite
la diferencia: valor un 10% mds alto que en el otro brazo y un 10% mds bajo que en la limina de recubri-
miento central. En el caso del Cu, su valor medio es del 1.29% similar al de la ldmina de recubrimiento
central y un 0,18% mds alto que en las ldminas del otro brazo. Por tltimo, los valores del Fe en esta zona son
bastante dispares: 0.15, 0.00 y 0.61% lo que nos habla de una distribucién muy heterogénea.

Los datos anteriores nos sugieren que estamos ante dos composiciones diferentes de la misma alea-
cidn, con lo que el arete presentaria hasta tres composiciones distintas de la aleacién binaria Au/Ag.

Los datos de la HFRX se obtuvieron tras retirar la contaminacién de algunas partes del arete, pero en
las imdgenes de SEM podemos comprobar que la muestra contiene una gran cantidad de contaminacién ad-
herida a su cuerpo (las manchas mds oscuras que aparecen en las imdgenes que nos proporciona esta técnica).
Esta contaminacién debida a la tierra en donde se hallaba enterrada la muestra estd mezclada con productos
de la corrosién de la plata como lo demuestra la existencia de cloruros, bromuros y carbonatos. Por tltimo,
senalar que las zonas de contacto entre la aleacién de Ag/Au y la compuesta solamente por Ag estdn bien
definidas y delimitadas como se puede observar en la imagen del SEM 7b.

Técnicamente, en el caso del nicleo del arete, parece que estamos ante un caso de aplicacién de un
dorado a un objeto de plata (gilding) y dada la ausencia en los andlisis de Hg el método empleado seria el
denominado como diffussion bonding en el que liminas muy pequenas de Au/Ag se han depositado sobre el
nucleo de Ag aplicindosele gradualmente un aumento de la temperatura para que se produzca una interdi-
fusién entre ambos objetos que permita la fijacién de la ldmina sobre el cuerpo mediante la creacién de una
interfase que no hemos podido documentar en el arete. El proceso acaba con un brunido de la pieza.

7 Oppy ez al. 1981, pp. 239-241; Oppy 1993, pp. 171-181; PEREA et al. 2008, pp. 117-130.
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Este proceso no es muy habitual en la Peninsula Ibérica en los siglos anteriores a la presencia romana
pero existen algunos ejemplos de piezas doradas mediante este método.? La aplicacidon de esta técnica podria
perseguir dos fines que no son mutuamente excluyentes: por un lado se buscarfa una finalidad estética y, por
otra, una finalidad econdmica ya que se darfa apariencia durea a una pieza argéntea de menor coste econémico.

4. ANILLO CON ENTALLE

De esta muestra se analizaron tanto la composicién del anillo como la del entalle.

4.1. Resultados de los andlisis mediante \FRX del anillo

En la TaB. 7 se muestran los resultados normalizados de los andlisis llevados a cabo sobre diferentes partes del
anillo y en la F1g. 7 dos de las zonas analizadas.

Parte del anillo analizada Au Cu Zn
Cuerpo
Andlisis (2) Borde superior 97.93 1.85 0.22
Andlisis (4) lateral 98.01 1.49 0.49
Andlisis (5) lateral 98.04 1.68 0.28
Valor medio 97.99 1.67 0.33
Cabujoén
Andlisis (3) 97.98 1.80 0.22
Andlisis (6) 98.05 1.52 0.42
Andlisis (7) 98.28 1.36 0.36
Anilisis (8) 98.45 1.28 0.26
Valor medio 98.19 1.49 0.32
Soldadura
Anilisis (9) 96.86 2.89 0.25
Andlisis (6s) 94.98 4.33 0.70
Andlisis (10) 95.80 3.83 0.37
Valor medio 95.88 3.68 0.44

Tas. 7. Resultados normalizados del andlisis del anillo mediante WFRX.

La aleacién del anillo no contiene plata. Los valores tanto del cuerpo como del cabujén son muy similares
con un 98% de Au de media, 1.5 de Cu y 0.32 de Zn. Estas proporciones cambian en las zonas de la sol-
dadura entre el cuerpo del anillo y la parte del cabujén con una disminucién de la cantidad de Au entre un
2-3% y un aumento del Cu y, en menor medida, del Zn.

4.2. Resultados de los andlisis del entalle del anillo

Por lo que respecta a la piedra del entalle, por su aspecto es dgata, con tres bandas de diferentes colores. Pre-
senta una espiga incisa. Se halla partida en diagonal por su parte central. Se analiz6 su composicién mediante
WFRX y FT-Raman.

4.2.1. Resultados de los andlisis mediante WFRX

Como era de esperar, el resultado del andlisis mediante WFRX de la piedra del entalle muestra que su com-
posicién es 100% de SiO,. En la F1G. 8 se muestra el drea analizada.

8 DPEREA er al. 2008, pp. 117-130; FIGUEIREDO ez al. 2010, pp. 283-291; Cuesta GOMEZ er al. 2012, pp. 51-56.
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Fig. 8. Imagen de pPFRX de
algunas de las zonas del anillo
analizadas: a) analisis (4) cuer-
po y b) andlisis (6) cabujén.

Fic. 9. Imagen de WFRX de la zona analizada de la pie-  Fic. 10. Perfil FT-Raman de la piedra del anillo.
dra del entalle.

4.2.2. Resultados de los andlisis mediante F1-Raman

Para identificar los compuestos que forman la piedra del entalle hemos optado por la técnica de FT-Raman.
Como hemos podido comprobar los anilisis de WFRX nos dan un 100 % de SiO,. Sin embargo, por su
aspecto exterior pensamos que se trata de dgata bandeada con coloraciones rojas y blancas, este tipo de pie-
dras pertenecen a la familia de las calcedonias y estdn compuestas por cuarzo microcristalino. Dentro de su
composicién se encuentra, en diferentes proporciones segin su origen, un mineral de reciente identificacién
denominado moganita, que es un polimorfo del cuarzo. Su identificacién es complicada mediante difraccién
de rayos X debido a que sus picos aparecen muy cercanos y se suelen solapar, por lo que la técnica raman
es la més indicada para identificarla. Dentro de esta técnica se ha optado por la FT-Raman con un ldser de
1064 nm, Nd-YAG, con una precisién de aproximadamente 4 cm™, para intentar minimizar el efecto de
fluorescencia que presentan la mayoria de los materiales arqueoldgicos (debido tanto a impurezas que conlle-
van como al haber estado enterradas largo tiempo) y que suele impedir su andlisis mediante espectroscopia
raman. El espectro se realizé entre 100 y 4000 cm™ pero solo se representa en la F1g. 9 hasta 1200 cm™ dado
que mds alld no aparece ningtin pico.

Las asignaciones de las bandas del raman (TaB. 8) se han hecho de acuerdo a Kingma y Hemley.” En el es-
pectro raman destacan los picos situados a 465 cm™! caracteristico del cuarzo y el de 504 cm™ caracteristico

9  Kinema— HeEmLEY 1994,
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de la moganita, por lo que podemos afirmar que en su composicién entran estos dos compuestos. Dadas las
alturas relativas de los dos picos principales parece que la proporcién de moganita en la piedra del entalle no
es muy alta.

Longitud de onda (cm™) Asignacién Compuesto

131 E om0 Cuarzo, Moganita
211 A Cuarzo

268 E(LO+T()) Cuarzo, Moganita
327 Moganita

361 A Cuarzo

465 A Cuarzo

504 Moganita
1077 A Cuarzo, Moganita
1164 Moganita

Tas. 8. Identificacion de los picos del FT-Raman de la piedra del anillo.
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