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ARCHAEOLOGICAL AND GEOLOGICAL DATING BY MEANS OF
THERMOLUMINESCENCE

ABSTRACT

In this thesis an especific method for dating local archaeological and geological
samples based on the phenomenon of thermoluminescence (TL) using the fine
grain and quartz inclusion techniques is developed.

Taking into account that this work is interesting for profesionals working in the
fields of Physics, Chemistry, Archaeology, Antropology and related sciences,
some basic concepts are described to have a better comprehension. Chapter 1
describes the concept of radioactivity, remarking the importance of the different
decay types as well as the main radioactive series and the energy liberated in
the process. The causes of radioactive desequilibrium are also considered in the
case for radon. Another important aspect taken into account in this chapter is
the radioisotope production and its relationship with the neutron activation
analysis used for the determination of the Uranium and Thorium concentrations
in the samples. The TL phenomenon is described in Chapter 2, emphasizing the
importance of the process of thermally stimulated luminescence best known as
TL and its application for dating minerals of different origin. Chapter 3 shows
some important antecedents remarking some aspects of the techniques
commonly used for dating purposes.

Chapter 4 shows the different methods used for the sample preparation. The
techniques used for the “°K, #**U and #**Th determination as well as for the
cosmic radiation measurement using locally made TLD, are also described. The
methods used for the determination of the paleodosis as a function of the TL
intensity of each sample are described; special emphasis is taken on the
moisture effects as well as in the error limits in the age estimation. Results and
conclusions of this study are presented in Chapter 5. These results gave an age
of 980#90 years for the Edzna ceramic and 1520%90 vyears for the
Calixtlahuaca ceramic. The age of the Teotihuacan ceramic was not estimated
due to the lack of a stable region of the traps. In the case of paleodunes from
the Sonora desert the age estimated was 38104110 years. The results of this
study are shown as they were obtained from the reader.

In conclusion, it can be said, looking at the results of this study, that the TL
dating method is a promising method compared with the other techniques
traditionally used for dating. This method could be used in the future to date
samples from other archaeological sites in which its inhabitants did not leave
any “written” testimony of their presence. On the other hand, the dating of the
paleodunes offers the possibility to study the goelogical phenomena provoked by
the climatic changes in the past. The results showed here are the first obtained
in Mexico in this field.



FECHAMIENTO GEOLOGICO Y ARQUEOLOGICO POR TERMOLUMINISCENCIA

RESUMEN
En esta tesis se desarrollé6 un método especifico para fechar muestras geoldgicas
y arqueoldgicas locales, basado en el fendmeno de termoluminiscencia (TL) y en

las técnicas de grano fino y de inclusiones de cuarzo.

Considerando que este trabajo es de interés para profesionales en el campo de la
Fisica, la Quimica, la Arqueologia, la Antropologia y ciencias afines, se describen
algunos conceptos basicos para una mejor comprension. En el Capitulo 1, se
muestran los conceptos de radiactividad haciendo énfasis en la importancia de
los diferentes tipos de decaimiento, asi como de las principales series radiactivas
y la energia que liberan. Se consideran también las causas de desequilibrio
radiactivo, como es el caso del radon. Otro aspecto importante que se considera
en este capitulo es la produccién de radiois6topos y su relacién con la técnica de
analisis por activacion neutronica para la determinacion de uranio y torio en las
diferentes muestras. En al Capitulo 2, se describe el fenbmeno de TL haciendo
énfasis en la importancia de la luminiscencia térmicamente estimulada, mejor
conocida como TL, asi como en su aplicacién al fechamiento de minerales de
diferentes procedencias. En el Capitulo 3, se muestran algunos antecedentes
importantes y se hace énfasis en las técnicas mas comunes de TL para

fechamiento.

En el Capitulo 4, se presentan los diferentes métodos para la preparacion de las
muestras, se describen también las técnicas usadas para la determinacion de
0K, 28U y 2%Th, asi como de la medicion de la radiaciéon cdésmica, usando
dosimetros TL elaborados en el propio laboratorio. Se describen los métodos
usados para la determinacion de la paleodosis en funcion de la intensidad TL de

cada muestra. Se pone especial énfasis en el efecto de la humedad asi como en



los limites de error para la estimacion de la edad. En el Capitulo 5, se muestran
los resultados y las conclusiones de este estudio. Se obtuvo una edad de
980490 afios para la cerdmica de Edzna, la edad de la ceramica de
Calixtlahuaca fue de 152090 afios, mientras que la ceramica de Teotihuacan
no se estimé su edad ya que no se identifico la region estable de trampas.
Mientras que para las paleodunas del desierto de Sonora se estimé la edad de
3810110 afos. Los resultados del estudio TL se muestran tal como se

obtuvieron del equipo lector.

En conclusién, el método de fechado por TL resulta ser promisorio respecto a
otras técnicas tradicionales y podra ser utilizado en lo sucesivo para fechar
muestras de otros sitios arquelégicos, donde sus pobladores no hayan dejado
testimonio escrito de su presencia. Mientras que el fechamiento de las
paleodunas, permitira el estudio de los fendbmenos geoldgicos que provocaron
cambios climaticos en el pasado. Los resultados aqui mostrados son los primeros

en su tipo que se realizan en México.



INTRODUCCION
La Geologia de México posee una gran cantidad de rocas cuaternarias que
requieren la utilizacién de diferentes métodos de fechamiento, como el **C, U-

Th, hidratacién de obsidianas, o la termoluminiscencia (TL).

En la Geoquimica isotdpica son bien conocidos métodos como los de Rb-Sr, Sm-
Nd o U-Pb, sin embargo, a causa de las vidas medias tan altas de los is6topos
involucrados no son utiles para fechar rocas con edades menores a un millon de

anos.

En México, solamente algunos investigadores extranjeros han podido fechar
algunos sedimentos por la técnica de **C. En el caso de las lavas de la Sierra de
Chichinautzin, existen fechamientos por **C del derrame del Pedregal de San
Angel emitidas por el Volcan Xitle, que dan una edad de 24224250 afios™.
También existen fechamientos con esta técnica de las capas de ceniza de este
mismo volcan de 150884150, 11420+120, 8143483 y 2065+80 afios®. Los
mismos autores reportaron también fechamientos de 27190+930 vy
25077680 afios para dos horizontes de depdésitos glaciales del Ajusco. En la
parte occidental de la Sierra de Chichinautzin se determinaron también edades
de 9400 y 3500 afios®.

En sedimentos de la cuenca de México, en Chalco, se ha establecido una escala
de tiempo para los ultimos 45000 afios, a partir de doce fechamientos por *C
que abarcan edades entre 5400 y 34000 afios®”. En el complejo volcanico de
Colima, cuyas edades fueron calculadas en 18520 afios®, 9370 afios®, 4280
afios” y 2690 afios®, esta discrepancia dificulta la interpretacion de los

eventos.



Para el empleo del método de **C es necesario la presencia de materia organica,
lo que representa una fuerte limitacion para este tipo de muestras. Ademas este
método representa errores sistematicos con respecto a las edades verdaderas
obtenidas en los registros histéricos, de dendrocronologia, paleomagnetismo y

las obtenidas por otros métodos isotopicos de fechamiento®?.

Las investigaciones que se plantea realizar en este trabajo con TL, son las
primeras en México que estdn enfocadas a la resolucion de problemas

geoldgicos.

La Antropologia y la Arqueologia, estudian la evolucion de las culturas antiguas
por medio de los restos de utensilios o instrumentos rudimentarios. Asi por
ejemplo, cuando se excava un sitio que tuvo diferentes niveles de ocupacién, en
los niveles inferiores apareceran los utensilios toscos de la edad de piedra y a

medida que ascienden se encontraran instrumentos de mejor acabado.

Las tumbas son una importante fuente de informacién, ya que en los pueblos
antiguos se acostumbraba enterrar a los muertos con artefactos principalmente
de cerdmica, joyas y alimentos. En el caso de la ceramica, cada region tenia su
forma peculiar de fabricarla, por lo que era muy diferente de un lugar a otro. Por
tal motivo, la alfareria es de interés particular para el estudio arqueoldgico de
culturas prehistéricas que no dejaron testimonio escrito de su presencia en
determinado lugar. Siendo que los cacharros de los utensilios de ceramica que se
rompian, no tenian ninguna utilidad se dejaban esparcidos en el sitio como
basura, por lo que es comun que aparezcan en las diferentes excavaciones
arqueoldégicas. El estudio de esta ceramica revela el tipo de arcilla usada, el
grado de avance en las técnicas de coccién y por ende el avance cultural de

cada comunidad, y lo mas importante, la edad de la pieza arqueoldgica, esto es,



el tiempo que ha transcurrido desde que fue sometida al calor para darle forma y

dureza.

Considerando la gran riqueza de joyas arqueoldgicas con las que cuenta el pais,
asi como del riesgo que corren éstas de ser sacadas al extranjero como cualquier
vasija comun, en este trabajo se presenta también la bondad del método de TL
para comprobar primero su autenticidad y posteriormente su edad. Actualmente
los pocos fechamientos de este tipo de muestras, que se han realizado por el

método de C, se atribuyen también a investigadores extranjeros™".

La termoluminiscencia (TL) natural de las muestras geoldgicas y arqueoldgicas se
debe a la accion prolongada de un flujo de radiacién nuclear tanto ambiental,
como emitida por impurezas radiactivas contenidas en la misma muestra o de los
alrededores del sitio donde quedd sepultada. Los elementos radiactivos
presentes son generalmente “°K, ®Rb #**Th y 2*®U. Estos se encuentran en
concentraciones de pocas partes por millébn (ppm) y tienen una vida media muy
larga (entre 10° y 10*! afios) por lo que el flujo de radiacién es constante. De
esta forma, la intensidad de la TL producida por una lava o vasija por ejemplo, es
proporcional al tiempo que ha transcurrido desde la erupcion del volcdn o del
cocimiento de la vasija. Las elevadas temperaturas de estos procesos borra
completamente la TL adquirida por los minerales contenidos en las muestras
durante tiempos geoldgicos o arqueoldgicos; por lo que, a partir de la erupcién

del volcan o cocido de la vasija, se considera el cronémetro en tiempo cero®?.
La importancia del método de TL radica en el hecho de que la intensidad de la TL

natural es proporcional a la dosis que han recibido los diferentes minerales de

una muestra, ya sea geolégica o arqueoldgica a través del tiempo.

Vi



Los mecanismos por medio de los cuales se lleva a cabo el fendbmeno de TL en
los minerales no son del todo conocidos, en general solo algunos laboratorios
muy avanzados en esta técnica han podido estudiar el fenbmeno en cristales
sintéticos, ejerciendo un estricto control en la incorporacion de las impurezas al
momento de su preparacion*®*2Y, Esto se debe a que la respuesta TL depende
muy marcadamente de la concentracion de estas impurezas, asi como también
del tratamiento térmico. Los diversos minerales tienen diferente mecanismo; por
lo que, para el mismo mineral, cada muestra debe ser calibrada individualmente

ya que ésta puede ser influenciada por su contenido de impurezas.

El fechamiento por *C es muy diferente al fechamiento por TL, ya que aquel se
lleva a cabo mediante el decaimiento radiactivo de los ndcleos de **C, mientras
gue en el fechamiento por TL, la condicién principal es que existan defectos en
la estructura de la red cristalina para que se produzcan trampas de electrones y
huecos o agujeros. Los electrones y huecos que se estan generando durante la
exposicion del cristal a la radiacién son retenidos en trampas, donde permanecen
en un estado metaestable de energia durante un tiempo geolégico. La cantidad
de trampas ocupadas aumenta en relacion lineal con la edad de la muestra

durante la exposicion a una tasa de dosis de radiacién constante®?.

El propésito de este trabajo consiste en establecer la termoluminiscencia como
un método sencillo y confiable para el fechamiento de muestras arqueolégicas y
geoldgicas, a partir de los efectos causados por la radiacion ionizante en los
minerales presentes en cada muestra. EIl método se aplicé especificamente a los
sitios arqueolégicos de Edzna, Campeche, Calixtlahuaca y Teotihuacan en el
Estado de México, asi como en paleodunas del desierto de Sonora. Debido a las
caracteristicas especificas de los minerales presentes en las diferentes muestras
fue necesario el establecimiento de técnicas especiales en la preparacion de

cada muestra para poder estimar su edad.

Vi



La cerdmica de Edzna, presentd un pico TL bien definido y por lo tanto la razén
de la TL natural (TLN) entre la TL natural mas la artificial (TLA) si mostré6 meseta
entre 320 y 340 °C, considerandose este intervalo de temperatura para la

determinacion de la paleodosis, necesaria para la estimacion de la edad.

Las muestras de Calixtlahuaca y Teotihuacan, no mostrtaron un pico TL bien
definido por lo que la razon TLN/TLA tampoco mostré meseta. Por tal motivo se
establecid6 un método para determinar la paleodosis cada 10°C, en el intervalo
de temperatura entre 250 y 370°C; posteriormente graficar temperatura contra
paleodosis. Con este método solamente la muestra de Calixtlahuaca mostré
meseta, entre 340 y 360°C, con lo cual se pudo determinar también su edad.
Mientras que la muestra de Teotihuacan tampoco mostré meseta mediante esta

técnica y por lo tanto no fue posible estimar su edad.

Para el fechamiento de las paleodunas, mediante la técnica de inclusion de
cuarzos, se requiere una pureza de estos minerales O98%, por lo que se separ6
el resto de los minerales con el uso del separador magnético tipo Frantz.
Posteriormente se separ0O el resto de minerales mediante la técnica de liquidos
pesados. Para esta separacidon se establecié una técnica especifica consistente
en tomar una alicuota de la muestra y adicionar acido rodizénico, con el cual se
tifien de rojo las plagioclasas; la separacion se realiz6 en varias ocasiones hasta
gue la muestra ya no tomaba coloracién, indicando con esto que los cristales
eran cuarzos con la pureza deseada. Con estos cuarzos fue posible realizar el
estudio completo para la estimacién de la edad de la muestra. Un aspecto
novedoso propuesto en este trabajo es el uso del tefiido de las plagioclasas para
separarlas completamente de los cuarzos y poder ser usados éstos para

propésitos de fechamiento.
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Los resultados mostraron que las edades estimadas por el método de TL,
concuerdan con los datos histéricos, por lo que, con este método se podran
fechar en lo sucesivo, muestras de ceramica de otros sitios arqueoldgicos,
donde sus pobladores no hayan dejado testimonio escrito de su presencia. Por
otro lado, el fechamiento de las paleodunas, permitira el estudio de fenémenos
geolégicos que provocaron cambios climaticos en el pasado. Parte de los

resultados de este trabajo ya han sido reportados en revistas especializadas®*?%,



1. RADIACTIVIDAD

1.1. Introduccién

En los ultimos cinco afos del siglo XIX, se llevaron a cabo descubrimientos que
tuvieron efectos profundos sobre el progreso y el sentimiento cientifico. Estos
descubrimientos fueron el de los rayos X, por Roentgen, en 1895; el de la
radiactividad, por Becquerel, en 1896, y el descubrimiento o postulacion de la
naturaleza de los rayos catédicos, por J.J. Thomson, en 1897, y el concepto

fundamental del cuanto introducido en 1900, por, Planck®®.

El descubrimiento de la radiactividad fue consecuencia directa del
descubrimiento de los rayos X. Estos rayos habian sido producidos en un tubo
de descarga por la accién de los rayos catddicos que incidian sobre las paredes
del tubo de vidrio. Asi la produccion de estos rayos iba acompafiada de una
fuerte luminiscencia del vidrio, se especulé mucho sobre si esta luminiscencia, o
fluorescencia, podria estar asociada necesariamente con la produccion de rayos
X. Esta inquietud condujo a una intensa investigacion sobre la emision de rayos

X por sustancias que se volvian fluorescentes o fosforescentes por la luz visible.

En la sesion del 24 de febrero de 1896 de la Academia de Ciencias de Paris,
Antoine Henri Becquerel presentdé una breve nota en la que anunciaba los
resultados de su experimento realizado con un sulfato doble de uranio y potasio
en forma de una delgada pelicula transparente. En estos experimentos habia
tomado una placa fotografica envuelta en papel negro, de tal grueso que la luz
del sol durante el dia no la veld. Luego coloco la sal fluorescente por fuera del
papel negro y la expuso nuevamente a la luz del sol durante varias horas. Al
revelar la placa aparecia sobre ella, en negro, la silueta del cristal fluorescente.

Ademas al interponer entre el cristal y la placa una moneda o una placa de metal



en la cual se habia perforado un disefio, también aparecia su contorno en la
placa. Becquerel interpuso una fina lamina de vidrio entre la sal fluorescente y la
placa envuelta en el papel negro, para evitar la posibilidad de la accién quimica
de los vapores que se pudieran producir al calentarse la sal por los rayos solares.
(Ahora se sabe que el efecto observado por Becquerel, fue causado
principalmente por las particulas beta, ya que las particulas alfa no pudieron

haber atravesado el papel negro que envolvia la placa).

En la sesion del 2 de marzo de 1896, Becquerel informé sobre los experimentos
gque habia iniciado en esa semana en la que el sol solo salia de manera
intermitente, por lo que tuvo que guardar en un cajon sus placas fotograficas en
su envoltura de papel, dejando en su lugar las capitas cristalinas de la sal de
uranio. Como el sol no salié en los dias que siguieron, reveld las placas el 1 de
marzo, esperando hallar imagenes muy débiles. “Por el contrario las siluetas
aparecieron con gran intensidad”. Becquerel habia descubierto que el efecto
sobre la placa fotogréafica era independiente del fendmeno de fluorescencia. En
esta comunicacion hizo referencia a las radiaciones activas (radiations actives)
adelantandose al término de radiactividad usado mas tarde por Marie Curie,
quien confirmara posteriormente que todos los compuestos de uranio producian
radiacion ionizante. Los descubrimientos mas importantes de esta investigadora,
junto con su esposo Pierre Curie, fueron los de la identificacion del polonio y del

radio®+29,

Actualmente se conocen mas de 300 isétopos radiactivos de los elementos
naturales, de los cuales aproximadamente 70 se pueden clasificar en tres
categorias: los radiois6topos primarios, los secundarios y los inducidos. Los
primeros son aquellos que tienen una vida media (T12) extremadamente grande,
se formaron desde la creacion de la Tierra (—4600 millones de afios) y aln

existen. Los segundos tienen una Ti2 tan pequefia comparada con la edad de la



Tierra que su existencia solo se explica porque se estan formando
continuamente por la desintegracion de los is6topos primarios. Finalmente la
tercera categoria, los radiois6topos inducidos son aquellos que se generan
continuamente por la interaccion de la radiacion césmica con los elementos

existentes en la atmdsfera.

Radiacion Césmica. La mayor parte de la radiacion césmica estd formada de
particulas con energia extraordinariamente elevada; el 70% esta constituida por
protones, 20% de particulas alfa, 0.7% de iones de litio, berilio y boro, 1.7% de
iones de carbono, nitrégeno y oxigeno, el 0.6% residual de iones de Z=10. Las
particulas de la radiacién cosmica se dividen en dos principales grupos; el
primero tiene energias cercanas a 1GeV y consiste principalmente de protones,
siendo su principal fuente el Sol. El segundo grupo tiene energias que rebasan
los 10'°GeV®). La radiacion cosmica interactiia con los atomos de nitrégeno,
oxigeno, etc., originando radiacibn gamma, electrones, neutrones, mesones y
otras particulas energéticas, cuyo conjunto constituye la radiacion cdsmica

secundaria.

Radiactividad en la corteza terrestre. Los elementos radiactivos naturales se
encuentran distribuidos en forma bastante uniforme en las rocas y los suelos de
la corteza terrestre, la cual estd constituida en México, por una gran parte de
rocas igneas de granito y basalto. La contribucién primordial de la radiactividad
en la corteza proviene de las series radiactivas naturales: la del #**Th, la del ***U
y la del #*®U, is6topos que se denominan cabezas de serie, y una contribucion

menor proviene de “°K, ®’Rb y **'Sm.

1.2. Constitucion de la materia
Antes de hablar de radiactividad, recordemos brevemente como esta constituida

la materia desde su nivel elemental.



El &tomo es la unidad mas pequefia de un elemento, la cual puede existir sola,
conservando sus propiedades quimicas. Cada atomo estd constituido por el
nucleo y varios electrones; el nacleo a su vez esta formado por protones y
neutrones, tiene carga positiva y los electrones que giran alrededor del nucleo
carga negativa. El namero de protones (numero atémico Z) indica de que
elemento se trata. Los neutrones no tienen carga eléctrica pero su presencia en
el ndcleo en niumero N contribuye a la masa nuclear, protones y neutrones se
llaman comunmente nucleones. Los nucleos atraen a los electrones necesarios
para balancear su carga, siendo éstas de igual magnitud pero de signo contrario.
Asi que el atomo es neutro por tener igual cantidad de electrones que de

protones.

1.3. Is6topos

Los atomos de un elemento particular, que tienen el mismo nimero de protones
pero diferente nUmero de neutrones, se conocen como isotopos del elemento en
cuestién y son quimicamente idénticos, por lo que no se pueden separar por
medios quimicos. Su significado en el mismo lugar nos indica que comparte el

mismo sitio en la tabla periddica.

A un is6topo, se le llama ndclido y a un isOGtopo radiactivo se le llama
radiontclido. Asi el **C es un nuclido mientras que el **C es un radiontclido y
ambos son is6topos del carbono. El **C se le puede llamar también radiois6topo
del carbono. Para identificar un nudclido se le asigna el nimero de masa (0
numero masico) A como superindice del lado izquierdo del simbolo elemental y el
numero atémico Z como subindice también a la izquierda; sin embargo el nUmero
atomico es generalmente omitido, ya que el simbolo por si solo indica el nimero

atomico®,



Los is6topos radiactivos sufren cambios siempre con emisién de radiaciones,
este tipo de isétopos también se obtienen artificialmente en aceleradores o
reactores nucleares, donde un nucleo estable se bombardea con particulas
subatomicas. El primer isétopo radiactivo producido en el laboratorio fue el *°P,

en 1934 por F. Joliot e Irene Curie®®®.

1.4. Radiactividad

La radiactividad se puede definir como los cambios espontaneos que dan lugar a
la formacion de nuevos nudcleos. Estos cambios se llevan a cabo por diferentes
mecanismos que involucran la emision de particulas o la captura de electrones
orbitales. Cada una de estas reacciones puede ir acompafiada o no por la
emision de radiacion gamma. La radiactividad y las propiedades radiactivas de
los nuclidos estan Unicamente determinadas por consideraciones nucleares por
lo que son independientes de los estados quimicos y fisicos del elemento.
Ademas, estas propiedades no se pueden cambiar por ningln medio y son
caracteristicas de cada material radiactivo. El modo de decaimiento depende de
factores tales como la estabilidad nuclear; es decir, si la razén neutrén/protén es
demasiado alta o demasiado baja; y la relacibn masa-energia entre el nudcleo

padre y el nucleo hijo y el tipo de radiacién emitida.

Entonces, la radiactividad es un fendmeno esencialmente probabilistico, ya que
no es posible predecir con exactitud en que momento se desintegrara un ndcleo
y ademas la muestra por muy pequefia que sea a nivel macroscépico, siempre

contendrd un namero muy grande de nucleos®® 2729,

1.4.1. Decaimiento radiactivo
El decaimiento radiactivo se rige bajo la hip6tesis basica de que cualquiera que

sea la edad del nucleo, su probabilidad de desintegracion por unidad de tiempo



es constante. Este es el principio conocido como decaimiento radiactivo de un
nucleo determinado y se expresa como:

(dN / dt) (1.1)
N

dN/dt=-1N (1.2)

La ecuacion (1.2) indica el numero de atomos que se estan desintegrando por
unidad de tiempo, donde N es el numero total de &tomos en el tiempo, t. El signo
negativo indica que se trata de una desintegracion; por lo tanto, esta ecuacion

muestra el nUumero de nudcleos radiactivos que desaparecen en un tiempo dt.

La disminuciéon del numero de nucleos es proporcional a una variacion
determinada de tiempo y al niumero de nudcleos presentes; siendo | el factor de
proporcionalidad. Esta relacion se indica con la siguiente ecuacion diferencial:

dN _ (1.3)
o=l

Integrando entre No, el niumero de nucleos presentes en el tiempo t=0 y N, el
numero de ndcleos presentes en el tiempo t, se tiene:
dN

N _ €
QN - ot

N
InN—=-It \ N=N0e'“

0

(1.4)

(1.5)

1.4.2. Actividad

En la practica, es de uso mas comun el concepto de actividad que el de numero
de nucleos desintegrados. La actividad se define como la disminucion del
numero de nucleos por unidad de tiempo y se indica con la siguiente ecuacion:

dN :
A:-Eleleoe'“zAbe'“ (1.6)

donde: Ao es la actividad al tiempo t=0.



La unidad de actividad en el Sistema Internacional de Unidades (SI) es el
becquerel (Bg) que es igual a una desintegracion por segundo. La unidad
tradicional de actividad es el curie (Ci) el cual, por definicién, corresponde a la
actividad de un gramo de radio y equivale a 37x10° desintegraciones por
segundo; es decir 37x10° Bq.

1.4.3. Actividad especifica

Las unidades antes mencionadas, Bg y Ci, no hacen referencia a la masa o
volumen del material radiactivo en que esta ocurriendo un namero determinado
de desintegraciones por segundo. La concentracion de radiactividad o la relacion
entre la masa o el volumen del material radiactivo y su actividad se conoce como
actividad especifica. Por consiguiente indica la actividad por unidad de masa o
volumen, es comun expresarla como becquerels por kilogramo (Bg/kg) o

becquerels por litro (Bg/l).

La actividad especifica correspondiente a una concentracion dada del isétopo
padre puede ser calculada como se ilustra en el caso del ***Th. Considerando
una Tz de 1.4x10' afos, la probabilidad de decaimiento seria de
In2/1.4x10%°=4.95x10** afios™. Para una concentracion de 1ppm por peso, que
es 1mg de ***Th por kilogramo de muestra, hay (6.02x10%°/232)=2.6x10"®
atomos de #**Th por kg. Por lo que la actividad especifica del padre conteniendo

1ppm de **°Th es:

4.95x10 "' x2.6x10"
365x24x3600

=4.08 Bq/ kg

Para el uranio natural, los padres de las dos series estan en la siguiente
proporcién atémica; 99.28% de **®U y 0.72% de ***U. De la misma forma que el
ejemplo anterior, 1ppm de uranio natural corresponde a una actividad especifica
de 13.0 Bg/kg, de los cuales 4.4% corresponden a la contribucion del ?*°U (este
valor tan pequefio se debe a que la Tw2 del ?°U es mas pequefia). Para el caso

del potasio natural, 1% por peso del metal corresponde a una actividad



especifica de “°K de 317 Bqg/kg, de los cuales 89.5% corresponden a radiacion
beta 'y 10.5% a radiacion gamma. Para el Rb natural una concentracion de 1ppm
por peso corresponde a una actividad especifica de ®’Rb de 0.88 Bg/kg, de

radiacion beta?.

1.4.4. Vida media

Debido a que los diversos radiois6topos se desintegran a diferentes velocidades
y que cada radiois6topo tiene su velocidad caracteristica de decaimiento es
conveniente determinar el tiempo requerido para que cualquier radioisétopo
decaiga a la mitad de su actividad original, el cual se denomina vida media (T12);
ya que este periodo es una medida de la velocidad a la cual el nicleo decae.
Cada radiois6topo tiene una velocidad de decaimiento Unica y no se conoce
actualmente ningun procedimiento quimico o fisico que cambie esta propiedad.
La vida media tiene valores desde microsegundos hasta millones de afios. La
vida media se expresa como:

A T 1_ 1 (1.7)
A=—"= v2 —= v2
2 ~ A b

In2 (1.8)
|

-In2=-1T,, \ T,=
1.4.5. Vida promedio
Cualquier atomo en particular de un radiois6topo se puede desintegrar en
cualquier instante de tiempo desde cero hasta infinito después de ser observado,
por lo que es conveniente definir la vida promedio de un radiois6topo como la
suma de las vidas medias de los 4tomos individuales dividida entre el numero

total de &tomos presentes originalmente.

La rapidez instantanea de desintegracion de una cantidad de radiois6topos

conteniendo N &tomos es | N. Durante el intervalo de tiempo comprendido entre t



y t+dt, el nUmero de desintegraciones es | Ndt. Cada uno de los atomos que ha
decaido durante este intervalo ha existido por un tiempo de vida total t desde el
comienzo de la operaciéon. La suma de los tiempos de vida de todos los 4tomos
gue decayeron durante el intervalo comprendido entre t y t+dt, después de haber
sobrevivido desde el tiempo t=0 es tINdt. La vida media promedio de las

especies radiactivas, t, es:

1 (1.9)
t = N, ql Ndt
No es el nUmero de atomos que existen al tiempo t=0
Entonces se tiene:
_ 1 it (1.10)
t = NOQtI Noe 'dt

Integrando esta expresion se obtiene la vida promedio o periodo de
semidesintegracion de un radiois6topo como:

t :% (1.11)

Usando la expresion para la constante de decaimiento en términos de la vida
media,

0693 (1.12)
T]JZ

obtenemos la relacion entre la vida promedio y la vida media como:

Ty (1.13)
t =—2-=14
0603~ M2

1.5. Tipos de decaimiento

Los cambios nucleares que se manifiestan en un ndcleo radiactivo se llevan a
cabo mediante diferentes mecanismos tales como: emision de particulas alfa,
beta o positrones y captura de electrones orbitales, dando lugar a los diferentes

tipos de decaimiento.



1.5.1. Decaimiento alfa

Una particula alfa es un nucleo de helio muy energético el cual es emitido desde
el ndcleo de un is6topo radiactivo. La particula alfa posee masa y carga, esta
constituida por dos protones y dos neutrones. Al ocurrir una transicion alfa, se
conservan el numero atémico Z y el nimero masico A, por lo que el ndcleo hijo
tendra el niumero atémico del padre menos dos (Z-2), mientras que el numero
masico se vera disminuido en cuatro unidades (A-4). Esta reaccion se indica
como:

A 4 A- 4
X® JHe+ ;70X

1.5.2. Decaimiento beta
Una particula beta es un electrén expulsado del nicleo de un atomo inestable.
Esta particula tiene una carga unitaria de 1.60217733x10™"° C y una masa de
0.00055 uma=9.1093897x10°" kg. Puesto que las consideraciones tedricas
impiden la existencia independiente de electrones en el nucleo, se postula que
una particula beta se forma al instante de la emision por el decaimiento de un
neutron en un protdn y un electrén

N ® H' + e+n
Esta transformacion muestra que el decaimiento beta ocurre entre aquellos
isotopos que tienen un exceso de neutrones. Debido a que durante el
decaimiento beta se pierde una carga negativa, y a que la masa de la particula
beta es mucho menor que 1 uma, el ndcleo hijo tiene un nimero atémico con
una unidad mayor que el del padre (Z+1), pero el mismo namero masico (A).

A A 0
X ® 07X + €

1.5.3. Emisién de positrones
En los casos en que la razén neutrén/protén es baja y no es energéticamente

posible la emision alfa, el nlcleo puede, bajo ciertas condiciones, alcanzar la



estabilidad emitiendo un positrén o particula beta positiva (b™) que es igual a una
particula beta negativa (b) en todos los demés aspectos. Debido a que el nucleo
pierde una carga positiva cuando emite un positron, el nudcleo hijo tiene un
numero igual al del padre menos una unidad (Z-1); mientras que el namero
masico permanece sin cambio (A) como en las transformaciones nucleares que
involucran electrones negativos.

X ® X+ € +n
1.5.4. Captura electrénica
Para que un atomo con deficiencia de neutrones alcance la estabilidad por
emision de positrones, su masa debera exceder a la del hijo en al menos dos
unidades de masa. Si no se cumple este requisito, entonces la deficiencia de
neutrones es superada por el proceso conocido como captura electrénica o
captura K. En esta transformacion radiactiva, uno de los electrones orbitales es
capturado por el nudcleo para unirse con un proton y formar un neutrén de
acuerdo con la siguiente reaccion:

&€+ H ® n'+n
Puesto que los electrones de la capa K son los mas cercanos al ndcleo, la
probabilidad de que un electron capturado pertenezca a la capa K es mucho
mayor que para cualquier otra capa; de aqui que el proceso se le denomine
captura K. En la captura electronica como en el caso de emision de positrones,
el numero atémico del hijo es una unidad menor que el del padre (Z-1), mientras

gue el nUmero masico no cambia.

1.5.5. Transiciones isoméricas

Los isbmeros son nucleos de igual numero atomico (Z) y del mismo namero
masico (A) y por consiguiente con el mismo numero de neutrones y de protones.
De hecho son dos estados diferentes de energia de un mismo nucleo; uno con
exceso de energia con respecto al otro. Asi, el nlcleo excitado se puede

deshacer de su energia de excitacion ya sea emitiendo un foton gamma para



decaer al estado base o mediante la conversion interna. A la transicion isomérica
que provoca la emisién del fotbn gamma se le conoce como desintegracion
gamma. Esta se representa como:

;X7 ® X+ 5g,
Los rayos gamma son radiaciones electromagnéticas y son emitidos por los
nucleos en estado excitado después de una desintegracion radiactiva. Estos
rayos proporcionan el mecanismo para que el nidcleo excitado se libere de su
energia de excitacion.
1.5.6. Conversion interna
La conversion interna es un mecanismo alternativo por medio del cual un nucleo
excitado puede liberarse de su energia de excitacién. Este proceso compite con
la emisiobn gamma y en ocasiones puede predominar. Consiste en una interaccion
en la cual un electron fuertemente ligado absorbe la energia de excitacion del
nucleo, resultando expulsado del atomo. Estos electrones convertidos
internamente aparecen en grupos monoenergéticos cuya energia cinética es
siempre igual a la diferencia entre la energia del foton gamma emitido y la
energia de enlace del electréon convertido del elemento hijo. Puesto que los
electrones L de los elementos de niumero atémico alto estan fuertemente ligados,
la conversién interna en estos elementos produce dos grupos de electrones los
cuales difieren en energia por la diferencia entre las dos energias de enlace de

los niveles Ky L.

Puesto que los electrones de conversidn interna son monoenergéticos, aparecen
como una linea superpuesta sobre el espectro continuo de particulas beta de un

isotopo.

Un ejemplo interesante de conversién interna es el del **’Cs. Este isétopo decae

por emisién beta a un estado excitado del **’Ba. Este emite un fotén de 0.66



MeV el cual sufre conversion interna el 11% de sus transformaciones; por lo

tanto, el coeficiente de conversion interna es 0.11?"298),

1.6. Series de decaimiento

Como se comento antes, la contribucion mas importante de la radiactividad en la
corteza terrestre proviene de las series radiactivas naturales: la del #**Th, la del
23U y la del **®U, consideradas estas como cabezas de serie. La desintegracion
radiactiva de estos is6topos puede dar origen a un isétopo del mismo elemento o
a otro totalmente distinto; si este ultimo es radiactivo producira un tercero y asi
sucesivamente hasta llegar a un isétopo estable. Los is6topos generados por
desintegraciones sucesivas son los descendientes o0 hijos. La T2 de las cabezas
de serie son del orden de la edad de la Tierra, lo cual explica la existencia de

cantidades apreciables de ellos y de sus descendientes.

El Th y U naturales son cabezas o padres de las series o cadenas de
decaimiento; asi el padre de la serie del Th es el ***Th y cuando este nucleo
decae, con la emisiéon de una particula alfa, el nucleo hijo formado es el **®Ra,
gue también es radiactivo. Este proceso continla generando mas hijos
radiactivos hasta llegar finalmente al ***Pb, que es estable. Por otro lado el
uranio natural consiste de dos series radiactivas; el padre de la serie principal es
el U y el de la menor es el *°U, esta Ultima representa solamente el 0.72% de
los atomos de uranio natural. Los diferentes miembros de las series del Th y U
(Tablas 1.1, 1.2 y 1.3) emiten una gran variedad de particulas alfa y beta, asi

como de radiacion gamma.

En el estudio de las series de decaimiento se puede apreciar que todos los
isotopos conservan su mismo nombre, por ejemplo, los del radio, son
guimicamente idénticos pero de diferente radiactividad; siendo asi que para el

primer hijo del ?*®Ra, el primer hijo de la serie del Th, tiene una T2 de 5.75 afios



y es un emisor de radiacion beta; el #*’Ra el siguiente hijo de esta serie tiene una
T2 de 3.6 dias y es un emisor de particulas alfa, mientras que el *°Ra de la serie
del ?*®U, también es un emisor de particulas alfa pero tiene una Ti2 de 1600

anos.

Ademas de los radioisd6topos considerados anteriormente como cabezas de serie,
existen otros como el *°K, el ®Rb, el **'Sm vy el *"®Lu. El primero contribuye en
gran medida a la radiactividad de la corteza, mientras que los tres ultimos, su
influencia es considerable solo en el fechamiento de rocas y minerales con mas
de 10 millones de afios. Otro ejemplo de radiactividad natural es el **C formado

por el bombardeo de la radiacion cosmica sobre el nitrdgeno atmosférico.



Tabla 1.1. Serie de decaimiento del *°Th.

Is6topo y radiacion Vida media a Pmax g
emitida (MeV) (MeV) (MeV)
232Th
T a 1.40x10%a 4.01
228Ra
b 5.75a 0.055
228AC
b 6.13a 1.205 0.8750
228Th
a 1.91a 5.38 0.0024
224Ra
a 3.64d 5.67 0.0099
220Rn
a 55.3s 6.29 0.0002
216PO
a 0.15s 6.78
212Pb
b 10.64h 0.371 0.1055
ZlZBi
64% 36%
b B 60.6min 1.336 0.1013
212P0 -
T a - 3.0x107’s 5.63
208pp - (64% de 8.78 MeV)
a 60.6min 2.18 0.0039
2087 (36% de 6.06 MeV)
b 3.07min 0.580 1.2070
208Pb

Contribucion de rayos X: 0.1197MeV.

Total de energia a: 35.94MeV

Total de energia b: 1.41MeV (Contribucion por conversion interna de 0.18MeV)
Total de energia g 2.43MeV



Tabla 1.2. Serie de decaimiento del 2%®U.

Is6topo y Vida media a Pmax g
radiacion (MeV) (MeV) (MeV)
emitida

238U

"a 4.49x10% 4.16 0.0111
234Th

b 24.1d 0.162 0.0305
234|:)a

b 1.17min 2.265 0.0177
234U

T a 2.48x10%a 4.76 0.0150
230Th

- a 7.7x10% 4.66 0.0006
226Ra

- a 1620 a 4.77 0.0009
222Rn

- a 3.82d 5.49 0.0004
218PO

- a 3.05min 6.00 0.0001
214Pb

b 26.8min 0.724 0.2430
214Bi

b 19.8min 1.783 1.5088
214P0

- a 1.62x10"s 7.69 0.0001
ZlOPb

b 21.3 a 0.024 0.0019
ZlOBi

b 5.01d 1.161

ZlOPO

T a 138.4d 5.31

206Pb

Contribucion de rayos X: 0.0252MeV.

Total de energia a: 42.87MeV

Total de energia b: 2.30MeV (Contribucion por conversion interna de 0.13MeV)
Total de energia g 1.86MeV



Tabla 1.3. Serie de decaimiento del %*°U.

Is6topo y Vida media a Pmax g
radiacion (MeV) (MeV) (MeV)
emitida

235U

T a 7.1x10%a 4.39 0.1485
231Th

b 25.5h 0.219 0.0151
23l|:)a

T a 3.25x10% 4.92 0.0287
227AC

b 21.8 a 0.069 0.040 0.0099
227Th

- a 18.2d 5.84 0.0988
223Ra

- a 11.43d 5.82 0.0865
219Rn

- a 3.96s 6.76 0.0576
215PO

- a 1.78x107°s 7.39 0.0003
lePb

b 36.1min 1.323 0.0764
leBi

T a 2.15min 6.57 0.002 0.0491
207T|

b 4.79min 1.434 0.0024
207Pb

Contribucion de rayos X: despreciable.

Total de energia a: 41.78MeV

Total de energia b: 1.20MeV (Contribucion por conversion interna de 0.16MeV)
Total de energia g 0.57MeV



1.6.1. Equilibrio radiactivo

Si algan nucleo del padre se separa por algun proceso quimico, entonces se
considera en ese momento el tiempo inicial para la generacion de los hijos, los
cuales se incrementan en forma exponencial, determinados por su propia Tiz
hasta que su rapidez de decaimiento es exactamente balanceada por su rapidez
de produccion que es (I 2N2=I1Ni1). Por otro lado, si por algun proceso se
incrementa el numero de hijos, la rapidez de decaimiento puede exceder la
rapidez de produccion y la cantidad puede disminuir hasta que las condiciones
de equilibrio (I 2N2=I 1N1) son otra vez alcanzadas. La produccién del hijo
permanece constante mientras el padre se encuentre presente, si por algun
motivo el padre desaparece de la muestra, el hijo empieza a decaer

exponencialmente con el tiempo en funcién de su Tue.

Las mismas consideraciones se aplican entre miembros sucesivos de la cadena,
considerando el equilibrio:
| tN1=I 2N2=|[ sN3=....

La cantidad presente de un miembro esta dada por Ni=(l 1/l )Ni. Si el padre de
cada serie ha tenido una T2 muy grande, la cantidad de cada hijo presente
permanece efectivamente constante. Para un hijo de T2 corta la cantidad, que
es proporcional a su T2, es muy pequefia; para el **°Ra con una Ti. de 1600
afios, la cantidad en equilibrio con 1g de su padre, el **U es solamente de
1600/(4.5x10°)=0.36ug. De este modo la actividad especifica de los diferentes
miembros presentes es pequefia. Para una serie en equilibrio la actividad de

todos los miembros es la misma®>2®,

1.6.2. El raddn y otras causas de desequilibrio
Hacia la mitad de cada una de las series de decaimiento se presentan is6topos
del raddn. Estos is6topos son el ?*°Rn en la serie del Th, llamado antiguamente

torén, el #*°Rn (radon) y el ?**Rn (actinén) en las dos series del uranio. Debido a



gue estos elementos son gaseosos, se pueden liberar facilmente de la muestra o
del suelo. Este escape se ve favorecido en materiales porosos. Si por ejemplo,
escapa el 25% de raddn, entonces no solamente la actividad del radon baja sino
también la actividad de todos sus descendientes en la misma proporcion. Es mas
probable que el ?*?Rn se libere de la muestra ya que los otro dos is6topos por
tener Tz muy corta de 55 y 4 segundos respectivamente, tienen mayor

probabilidad de quedar dentro de la muestra.

Otro is6topo que puede generar el desequilibrio en las series es el radio, el cual
es soluble y puede ser arrastrado por el agua presente en el suelo. El uranio

también puede migrar, incorporandose al carbonato de calcio de una calcita*?.

1.7. Produccion de radiois6topos

Cuando la produccién de un radioisétopo es continuda, la acumulaciéon del isétopo
esta dada como la diferencia entre la rapidez de produccion y la rapidez de
decaimiento del mismo, como lo indica la siguiente expresion:

aN_ (1.14)
dt

donde P, es la rapidez de produccion de nucleos radiactivos y se considera
constante. La solucién de la ecuacion (1.14) es:

P .
Nzl_(l_ e-|t)+N0e-|t (1 15)

Es comun que el numero inicial de &tomos radiactivos No sea cero, por lo que:

Pl (1.16)
N_I@ e'")

La rapidez de desintegracion de los 4&tomos radiactivos a cualquier tiempo esta

dada por:
A=IN=P1- ") (1.17)



La saturaciéon de la actividad ocurre después de un tiempo finito de irradiacion y
alcanza el 99% de saturacion después de siete vidas medias de irradiacion. De la
ecuacion (1.17):

A = Pl [4™] (1.18)
y cuando: t=T,

A, =P1-1)=1P (1.19)
Por lo que, solamente que sea necesario alcanzar la maxima actividad, resulta
innecesario irradiar al material por mas de una vida media. Para tiempos de

irradiaciébn mas cortos que una vida media, la relacion entre la actividad inducida

y el tiempo de irradiacién es aproximadamente lineal.

En el caso de las cadenas de decaimiento, algunas veces es mas conveniente
medir la actividad del hijo, que medir la actividad del padre; en estas
circunstancias, la produccién del hijo (Pn) estd dada por la rapidez de

decaimiento del padre:
RN, =R e") .20
Asi, durante la activacion del padre, la rapidez de acumulacién del hijo esta dada

por la diferencia entre la rapidez de produccién del padre y la rapidez de

decaimiento del hijo:

dN, ot (1.21)
= P(L-e'")-1,N,
La solucién de la ecuacion anterior considerando Nn=0, cuando t=0 es:
P P . (1.22)
N, =—2(1- ')+ —L(e't- g
h [, ( ) [, - p( )
la actividad del hijo (An), es:
P (1.23)

A1:|hNh:Pp(1'elht)+ - (e_lht_e_lpt)

-1,

Cuando la vida media del hijo es mucho mas corta que la del padre,



| (1.24)
entonces:
A =PR1-e') (1.25)
y cuando la vida media del hijo es mucho mas grande que la del padre
| F, (1.26)
entonces:
A, =P (1- ") (1.27)

En la ecuacién (1.25), la actividad del hijo puede llegar a la mitad en una vida
media del padre, mientras que en la ecuacién (1.27), ésta puede llegar a la mitad

en una vida media del hijo®>2329),

1.8. Andlisis por activacion

Cuando los materiales son irradiados para su andlisis por activacion, la rapidez
de produccién es constante, independientemente de la naturaleza de las
particulas incidentes (sujetas, por supuesto, a que el flujo de éstas sea
constante). El numero de atomos activados debe ser una pequefa fraccién del
total ya que de no ser asi, esta produccion constante no se verificaria en vista
de que cada vez habria menos &tomos inactivos. En general esta condicion
siempre se cumple, por lo que la rapidez de produccion es:

P=fsN, (1.28)
donde Ni es el numero de atomos presentes, f es el flujo de particulas incidentes
(particulas/cm? seg) y s es la seccion eficaz de activacion para la reaccion (cm?)
y es la probabilidad de que los atomos inactivos interaccionen con las particulas
incidentes. Por lo tanto la rapidez de desintegracion o actividad de los
radiois6topos producidos esta dada por:

A=fsN(1- ') (1.29)
Puesto que algunos elementos tienen mas de un isétopo, solo la fraccion r de

estos puede tomar parte en la reacciéon, donde r es la abundancia fraccional del



is6topo en cuestion. También el nimero de atomos se puede obtener del peso W
del elemento presente, con peso masico M, y el nUumero de Avogadro Aw. Por lo
que:

A=fs WrV(l- e'')A, (1.30)

En general la actividad puede ser determinada sélo después de un tiempo T de
haber finalizado el bombardeo, por lo que los atomos radiactivos habran decaido
por un factor €'"; por lo que

A=s(1- e")(e )T A, a3

Despejando W se tiene:
' 1.32
W = MA e (1.32)
fsr (1- €')A,

en principio todos los factores de la derecha son conocidos o pueden ser

calculados. Asi puede ser posible calcular el peso del elemento presente. En la
practica, algunas veces s no se conoce con exactitud, f no puede ser
determinada exactamente, y no es facil determinar la rapidez absoluta de
desintegracion A. En consecuencia, es conveniente usar un método de
comparacion, donde el aumento de actividad de una muestra se compare con el
aumento de la actividad de un estandar del elemento por determinar®®. Resulta
sencillo entonces calcular el peso del elemento en la muestra a partir de la
relacion:

C :
Pesodel elementoenlamuestra = Pesodel elementoenel estandar x ?X (1.33)

donde

C es el nimero de cuentas observadas en la muestra

X
C es el namero de cuentas en el estandar, bajo las mismas condiciones

S



2. TERMOLUMINISCENCIA

2.1. Aspectos teoricos

La luminiscencia se presenta en materiales inorganicos y organicos. En los
primeros la luminiscencia se debe principalmente a la formacion de electrones
libres y agujeros, mientras que en los organicos a la formacién de radicales
libres. En algunos casos se emite luz solamente mientras se mantiene la
excitacion, fenbmeno que se conoce como fluorescencia, con una duracién
aproximada de 10® segundos; y en otros, la luz persiste cuando se elimina la
excitacion, fenomeno que se conoce como fosforescencia, con una duracién
mucho mayor. Estos dos fendmenos tienen similitud con el fendmeno de
termoluminiscencia (TL); ya que tienen el mismo origen y solo difieren en la

manera en que se libera la energia que les fue impartida®®.

Los detalles del mecanismo por medio del cual se lleva a cabo el fenédmeno de
termoluminiscencia (TL) en algun mineral dado no son del todo conocidos, en
general se tiene conocimiento de esto solamente para cristales crecidos en el
laboratorio con un estricto control en la adicion de las impurezas®*?Y. Esto se
debe a que la TL es fuertemente dependiente de la minima variacion del
contenido de éstas, asi como del historial térmico al que son sometidos los

minerales.

En fechado por TL los minerales tienen diferente comportamiento ante la
radiacion, por lo que para el mismo mineral, cada muestra debe ser calibrada
individualmente en funcién de su sensibilidad ya que ésta puede ser influenciada
por el contenido real de impurezas de cada muestra. El fenbmeno de TL puede
ser discutido ampliamente en términos de un modelo simple, el cual se basa en

el modelo del cristal i6bnico como se muestra en la Fig. 2.1.
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Fig. 2.1. Representacion tridimensional de un cristal perfecto

El fendmeno de TL también se manifiesta en otros materiales tales como soélidos
covalentes, vidrios, etc., mientras que en los metales no se presenta. Un cristal
ionico, como el carbonato de calcio o el cloruro de sodio por ejemplo, consiste
de una red cristalina de iones positivos y negativos. En un sélido cristalino
perfecto, los &tomos ocupan posiciones ordenadas en una estructura reticular
periddica, sin embargo pueden tener defectos en su orden regular causados por
impurezas o por efectos de la radiacion nuclear. Existen muchos tipos de
defectos de los cuales, los mas comunes se deben a la ausencia de un ion
negativo, llamada vacancia. Esta actia como una trampa de un electrén debido
al déficit local de carga negativa o exceso de carga positiva, atrayendo a un
electron que pase cerca de dicha trampa. Generalmente los electrones que

pueden pasar cerca de las trampas y ser atrapados por éstas son aquellos que



han sido sacados de su atomo por efectos de la radiacion nuclear, este proceso
incrementa la sefal TL.

Una vez que el electron se encuentra dentro de la trampa, permanece dentro de
ella hasta que es expulsado por la vibracion de la red. Cuando se incrementa la
temperatura estas vibraciones son muy fuertes y la probabilidad de expulsién se
incrementa rapidamente en un intervalo corto de temperatura. Un electrén
expulsado puede tener diferentes destinos; puede ser atrapado otra vez y
expulsado, puede ser atrapado en diferentes tipos de trampas mas profundas de
donde dificilmente podra salir con pequefias vibraciones de la red, o bien puede
combinarse con un ion que haya perdido previamente un electron. Esta
recombinacion puede ser de dos formas: radiativa, es decir con emisiéon de luz o
no radiativa. Estos iones o imperfecciones son lo que se conoce como centros
luminiscentes y la luz emitida por éstos se conoce como termoluminiscencia. En
su mayoria los centros luminiscentes son un tipo particular de defectos causados

por impurezas tales como Ag®** o Mn**, por ejemplo.

Los electrones expulsados tienen la posibilidad de encontrar todo tipo de
defectos o centros luminiscentes presentes en el cristal. Normalmente la luz
emitida es caracteristica del tipo de impureza, asi por ejemplo la plata emite luz
azul/violeta, el manganeso emite luz naranja, etc. Sin embargo, cuando las
impurezas forman diferentes arreglos dentro de la red cristalina el color de la luz

puede ser modificado.

Existe un tiempo de vida finito para un electron que ha sido capturado en una
trampa. A temperatura ambiente también existe la posibilidad de escape del
electron (desvanecimiento). La vida puede ser tan pequefia o tan grande como
millones de afos. En un cristal hay diferentes tipos de trampas cada una con su
temperatura caracteristica, las mas profundas requeriran de mayor temperatura

para ser desocupadas por los electrones. Para las de menor profundidad el



tiempo de vida del electrén dentro de la trampa puede ser de solo una hora o
menos, con un pico TL por debajo de los 100°C. Obviamente para fechado las
trampas que nos interesan son aquellas cuyos tiempos de vida a temperatura

ambiente son de decenas de miles de aflos 0 mas.

2.2. Diagrama de niveles de energia

A la fecha, no hay teoria que explique completamente el fenbmeno de TL. Sin
embargo, varios modelos tratan de explicarlo a partir de tres elementos
principales: los centros de recombinacion, los entes moviles o portadores de
carga y las trampas®". Ademas se usa el modelo de bandas del sélido respecto a
sus estados electronicos de energia. Se supone que en la banda prohibida
existen estados excitados de energia que tienen una vida media relativamente
grande (estados metaestables) y que son producidos por los defectos de la red
cristalina del material, dichos estados pueden funcionar como trampas o0 centros

de color.

Al interaccionar la radiacién nuclear con el sélido, se puede proporcionar la
energia suficiente para crear los entes moviles; es decir, los electrones y los
agujeros. Los primeros son transferidos de la banda de valencia (BV) a la banda
de conduccién (BC), mientras que los agujeros quedan en la banda de valencia al

ocurrir la transferencia de los electrones.

Estos portadores de carga (electrones y agujeros) viajan por el cristal hasta que
se recombinan o bien son atrapados en estados metaestables de energia,

asociados con los defectos del material, tal como se muestran en la Fig. 2.2a.

Posteriormente, durante el calentamiento del soélido irradiado, los electrones y los

agujeros son liberados de sus trampas para viajar por el cristal, hasta que se



recombinan emitiendo un foton de luz visible como se muestra en las Figs. 2.2b,

2.2cy 2.2d.
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Fig. 2.2. Diagrama de bandas de energia



a) Exposicion del cristal a la radiacion
b), ¢) y d) Calentamiento del cristal

2.3. Formacién de la curva TL

El proceso de emision luminosa durante el calentamiento del cristal implica la
desocupacion de las trampas en éste, por lo que la probabilidad de desocupacién
de las trampas a temperaturas bajas es despreciable, ya que los portadores de

carga no tienen la energia cinética suficiente para escapar del pozo de potencial.

Por lo tanto a medida que aumenta la temperatura, la probabilidad de
desocupacion de las trampas es mayor. Durante cierto intervalo de temperatura,
una fraccion de los portadores de carga liberados se dirige hacia los centros de
recombinacion haciendo que disminuya la poblacion de portadores de carga
atrapados, por lo que la intensidad de luz emitida alcanza un maximo dando
origen a un patrén de luminiscencia en funcion de la temperatura llamado curva

TL.

Es comun que un cristal tenga mas de un tipo de trampas, por lo que este
proceso se repite para cada grupo de ellas, dando lugar a varios puntos de
maxima intensidad de emision luminosa en la curva TL, los cuales se conocen
comunmente como picos TL. En la Fig. 2.3. se muestran algunas curvas TL del
LiF:Mg,Cu,P preparado en el Laboratorio de Desarrollo de Dosimetros TL del
ININ®Y, Cada pico esta caracterizado por la temperatura a la cual se presenta la
maxima intensidad de la emisién, por la energia de activacion o profundidad de

la trampa (E) y por el factor preesponencial o factor de frecuencia (s)*”.

2.4. Desvanecimiento de la sefial TL
La relacidon establecida entre las energias de activacion o profundidades de las

trampas, la estabilidad de las mismas y la temperatura de liberacion, involucra



consideraciones de caracter vibracional entre los entes moéviles y la red
cristalina, esto se basa en el hecho de que los minerales una vez excitados no
permanecen en tal estado, sino que tienden a perder cierta cantidad de
informacion TL con el transcurso del tiempo, sin que haya necesidad de
aplicarles algun tipo de energia. A la informacion perdida de esta forma se le
conoce como desvanecimiento TL (fading), es caracteristico de cada material y

esta relacionado con el tiempo de vida media de los picos TL®?.

INTENSIDAD TL (u.a.)
INTENSIDAD TL (u.a.)

L L L I I I I L L L L L I I h
1 21 il 61 81 101 121 141 181 181 1 21 M 61 81 101 121 141 181 181

NUMERO DE CANAL NUMERO DE CANAL
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T

INTENSIDAD TL (u
INTENSIDAD TL (u.a.)

I T I I I I L I I I I L L L
1 21 41 &1 81 101 121 141 181 181 1 21 41 &1 81 101 121 141 161 181

NUMERO DE CANAL NUMERO DE CANAL

Fig. 2.3. Curvas TL de LiF:Mg,Cu,P tratado a diferentes temperaturas®"

Una curva TL es normalmente una prolongacion continua, aunque en realidad
esta compuesta de varios picos sobrepuestos. Para un tipo dado de trampas de
electrones, la curva TL presenta varios picos que van a depender de la forma en
gue los electrones fueron atrapados, asi por ejemplo, para trampas profundas el
grado de vibracion térmica de la red cristalina requerida para la liberacion de los

electrones es mayor que para las trampas poco profundas. Similarmente, durante



el periodo en que la muestra ha estado sepultada, el tiempo de vida de los
electrones en trampas profundas es mayor que para los electrones capturados
en trampas superficiales. Esto explica la ausencia de picos TL por debajo de
200°C en muestras geoldgicas y arqueoldgicas. Para propdsitos de fechado, las
trampas de interés son aquellas que han acumulado una gran cantidad de
electrones a lo largo del tiempo, o sea las trampas cuyos picos aparecen a
300°C 0 maés.

2.5. TL espuria

Este tipo de TL se presenta en muestras que no han sido irradiadas con ninguna
fuente, una de las posibles causas es la quimioluminiscencia, al ocurrir algunos
cambios térmicamente estimulados o algunos cambios de fase, por ejemplo
cuando la aragonita pasa a calcita. Otra causa es la llamada tribo-
termoluminiscencia, al ocurrir agitacion o vibracion entre los granos de la
muestra. Para suprimir la TL de muestras no irradiadas (TL espuria), es
esencialmente importante realizar las lecturas de las muestras en atmoédsfera
inerte. Esto se logra con un flujo de nitrdgeno o argén, con un contenido de
impurezas como oxigeno y agua en pocas partes por millon (ppm). La presencia
de trazas de aire en la cAmara de calentamiento de la muestra puede incrementar
fuertemente la sefal TL, dicha contribucion no correspondera a la TL verdadera
inducida por la radiacion. Por lo tanto, conviene evacuar completamente la
cdmara de calentamiento antes de alimentar el flujo de gas inerte. Esto se logra
con presiones bajas, del orden entre 0.02 y 0.10 Torr (2.7 y 13.5Pa). También
en condiciones severas de humedad, es conveniente contar con un buen

desecante tal como el pentoxido de fosforo.

De no suprimir totalmente la TL espuria, la edad de la muestra puede ser
substancialmente sobrestimada y una imitacion artistica de ceramica puede ser

considerada erréneamente como auténtica. Afortunadamente el estudio de la



meseta es un buen indicador para comprobar si la TL espuria ha sido suprimida

adecuadamente®?,

2.6. Respuesta TL en funcién de la dosis

La respuesta TL de cualquier mineral que presente este fendbmeno, comprende
por lo general cuatro regiones: supralineal, lineal, sublineal y de saturacion,
como se muestra en la Fig. 2.4. La region lineal es la mas importante ya que en
ella se realizan las mediciones con la méaxima precision. Esta zona esta limitada
por los fendmenos generadores de sefiales espurias mencionadas anteriormente,
los cuales alteran las mediciones reales. Para fines practicos, se recomienda

utilizar la region lineal de respuesta TL del material en cuestion.

Sublineal

Saturacién

Lineal

INTENSIDAD TL

Supralineal

DOSIS

Fig. 2.4. Respuesta TL en funcion de la dosis

En la regiébn de supralinealidad, la sensibilidad de muchos materiales se
incrementa con la dosis, el origen de este fendbmeno aun no esta bien
determinado y puede ser diferente segun el material considerado. Si bien la
sensibilidad del material es mayor en la zona de supralinealidad, la precisién de
las mediciones es menor a la que se obtiene en la zona lineal. Esto se debe a la

necesidad de introducir algun factor de correccion, el cual genera errores



suplementarios y que varian considerablemente con la transferencia lineal de

energia de la radiacion®®2%3b,

La zona de sublinealidad se presenta por la inversiéon de la sensibilidad, ésta
antecede a la zona de saturacion, donde todas las trampas estdn ocupadas. En
la zona de saturacion se presenta coloracion de los cristales y ocurre la
destruccidén de ciertos elementos de la estructura cristalina por efecto de la
radiacion. Generalmente los materiales que se han irradiado hasta los niveles de
saturacion son dafiados irreversiblemente en la mayoria de sus propiedades

TLEY,

2.7. Cinética del fenbmeno

Como se comentd con anterioridad, el proceso fisico que da lugar a la emision
termoluminiscente (TL) de un solido, estd relacionado con el movimiento de
portadores de carga (electrones y agujeros) entre diferentes estados de energia
debidos a las imperfecciones en la red cristalina del sdlido. El estudio de la
cinética del proceso TL implica entonces, la investigacion de las transiciones
electrén-agujero entre estados de energia relacionados con las diferentes
imperfecciones (impurezas y defectos), tanto durante la irradiacién de la muestra

como durante el proceso de lectura.

Los diversos fendmenos relativos a la excitacién TL y al proceso de lectura se
describen con referencia a las transiciones de electrones y agujeros entre la
banda de valencia y la de conduccion del material TL y los estados localizados
de los centros de atrapamiento y recombinacion. La descripcion de estos
procesos se lleva a cabo mediante parametros relacionados con las
imperfecciones, tales como energia de activacion o profundidad de la trampa (E),
probabilidades de recombinaciéon (p), factor de frecuencia o factor

preexponencial (S).



Dichos parametros determinan el tipo de cinética que se puede esperar; por
ejemplo, linealidad de la respuesta TL en funcion de la dosis, dependencia de la
rapidez de dosis durante la irradiacion y primer orden, segundo orden o cualquier

otro tipo de cinética durante la lectura v,

Asumiendo trampas para electrones y centros de recombinacion para agujeros, y
suponiendo que a una temperatura constante (T) se tienen n electrones

excitados, existen dos mecanismos de transicion radiativa posibles:

Cinética de primer orden. La recombinacion es el proceso dominante sobre el
reatrapamiento, por lo tanto, existe una probabilidad constante de que el nimero
de electrones excitados disminuya; entonces, si, p denota la probabilidad de que
un portador de carga escape de su trampa, y n, la concentracién de portadores
de carga retenidos en las trampas, se tiene:

- dn/dt (2.1)

dn
? =- pdt
entonces n decae exponencialmente:

n=n,e ™ (2.2)
La intensidad de la TL (I, no confundir con el factor de correccion por
supralinealidad) estéa relacionada con la razon de cambio de la concentracion de
electrones en sus estados excitados, porque es la recombinacién de los
electrones la que provoca la emision de luz. Ademas la eficiencia en la emision
de luz es menor que la unidad; asi

d
=- cd—? donde c<1 (2.3)

Entonces | también decae en forma exponencial; por lo que tomando c=1, para
simplificar se tiene:

| =n,pe ™ (2.4)



Las condiciones iniciales I=Ilo para t=0, implican lo=no p; entonces, para una
cinética de primer orden se tiene:

| =1,e" (2.5)

Cinética de segundo orden: En este caso la probabilidad de recombinacién es
proporcional al nimero de centros disponibles y se supone que existe un fuerte
reatrapamiento.

geing (2.6)

Sdt 0 dn
gy 0 F—-pdt

Por lo tanto, n decae en forma hiperbdlica

n= Mo (2.7)
1+n,pt

La ecuacion de decaimiento de la luminiscencia esta dada entonces por:

_ O (2.8)
=-C a cpn
Tomando las condiciones iniciales I=lo para no y c=1 se obtiene:
I
l=—"— donde a=(l,p" (2.9)

(1+at)?
La distribuciéon estadistica de los electrones atrapados en estados metaestables
se puede considerar como una distribucion en equilibrio; es decir, como una
distribucion de Boltzmann. Por tanto, la probabilidad p, de que un portador de
carga escape de la trampa esta dado por:
p=sxe BN (2.10)
donde:

factor de frecuencia
energia de activacion
temperatura (K)
constante de Boltzmann
1.38x10% J- K*
8.617x10° eV K*

~4me

la rapidez con que se liberan los electrones es:



@:-np es decir @z-nse'E”‘T (2.11)
dt

donde:

n concentracion de portadores de carga retenidos en las trampas

La intensidad de la luz emitida I, es proporcional a la rapidez de recombinacion
radiativa, es decir:

I :-C@:CSHG_ E/KT (2'12)
dt

de (2.11) se tiene:

% - g ENT Gt (2.13)

Si se eleva la temperatura de obtencion de la sefial TL a una velocidad lineal, b,
se tiene:

dT
T:T0+bt (0} b :E (214)

Despejando dt y sustituyendo en la ecuacién (2.13) e integrando, se tiene:
(2.15)

n=n, exp- g(jogse' E”‘TdTa (2.16)
Esta expresion representa la variacion de la densidad de portadores de carga
atrapados en funcién de la temperatura. Si se sustituye en la ecuacion (2.12) se
obtiene una representacion de la curva TL para un nivel Unico de atrapamiento
(un pico en la curva TL).

& S E/kT) Ol}l (2.17)
— dT=
€ b Q i

90

| =cn, se" &/

CDC&CD\

Para segundo orden, se supone que existe un fuerte reatrapamiento, entonces:

| =- @ = 'n2e N (2.18)
dt



S (I::i(cm3 xs‘l) (2.19)
nO

e, S @ E/KET Y (2.20)
= A+ — T ¢,
1(t) =sn, e @1 bq%e d ¢E|
Considerando una cinética de orden general se obtiene:
| = @:Sﬂhbe' E/KT (2.21)
dt
S
o= F(Cma(b- 1) xs—l) (2.22)
0
entonces:
b (2.23)

1

| =sn,e = db- 1) % cf)e- EATE Ly

La primera exponencial es responsable del crecimiento de la sefial y representa la
aceleracion en la rapidez de liberacion de portadores de carga a medida que

aumenta la temperatura.

La segunda exponencial se origina del decrecimiento de la sefial a consecuencia

de la disminucion en la densidad de portadores de carga en las trampas.

2.7. Deconvolucion

Se han propuesto diferentes métodos de andlisis de las curvas TL para la
determinacion de la energia de activacion en este fenémeno®*3°, sin embargo, la
mayoria de ellos se basan en la presencia de un solo pico para su analisis, cosa
gue es muy dificil por la variedad de trampas con diferente energia, presentes en

la mayoria de los sdlidos cristalinos.

La deconvolucion, es un método general que permite el ajuste de una curva
compleja, como la suma de componentes elementales. Este método puede

aplicarse en particular a curvas TL de varios picos.



Para este estudio Chen®”, nos muestra la ecuacion (2.23) para una cinética de

orden general de la siguiente forma:

sny expg? €9
b ;
(7)= T (2.2
= ex .
gl q o p% ku ]
donde:
To es la temperatura inicial en kelvin

es la temperatura en kelvin (variable independiente)
es la constante de Boltzmann
es la rapidez de calentamiento en kelvin/segundo

o =~ —

Los parametros a determinar son:

s*  factor preexponencial (cm3*"Y/segundo)

No poblacién de electrones atrapados (cm™)
orden cinético

e energia de activacion (eV)

Es importante observar que cada uno de los pardmetros a determinar en la
expresion analitica de Chen para un pico, no estan relacionados en forma
explicita con la posicién y la altura del pico. Por lo que Lopez®®, optd por las

siguientes expresiones:

n expg? £0
. :
I(T) = kT2 5 (2.25)
é s(b- )J ed, U@
Q expg - —=dug
& g Q%P8 o™y
aqui
s=snl>Y

La expresion anterior esta en términos de: el factor de frecuencia s, el nUmero de
electrones atrapados inicialmente no, el orden cinético b y la energia de

activacion e.
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La expresion (2.26) esta en términos de: la temperatura donde el pico alcanza su

maxima intensidad Tm, la maxima intensidad TL Im, el orden cinético b y la

energia de activacion e.

I(T) — p(W(T - )) -
él 16 Ulb-1) (2.27)
+§1- o p(W(T- T ))H
donde
e
" KT?

Como se aprecia en la ecuacion (2.27), es una expresion aproximada a la (2.26),
se obtiene al aproximar el integrando con su serie de Taylor truncada hasta el

término de primer orden ©®,

También se observa en la ecuacion (2.27) que es mas facil de evaluar ya que no
aparece ninguna integral a calcular numéricamente, ademas ya se tiene relacion
grafica con dos de los parametros, Tm e Im, asi se podran dar buenas
estimaciones iniciales de estos parametros a partir de la curva TL de los

resultados experimentales.

Con respecto a los parametros b y e se conocen los rangos para éstos, b
gobierna los semianchos izquierdo y derecho de los picos en la curva TL, sus
variables estan entre 1 y 2, se puede iniciar con 1.5; e gobierna el ancho total
de cada pico, sus valores estan entre 0.5 y 3.0, se puede iniciar con 1.0 si el

pico es ancho, con 1.7 o mas si el pico es estrecho.



A partir de los parametros: Tm, Im, b y €; se pueden obtener los parametros: s, s*
y no, e€s decir, existen funciones para calcular los tres ultimos pardmetros cuyas

reglas de correspondencia dependen de los cuatro primeros.

La deconvolucién de la curva TL de las muestras geoldgicas y arqueolégicas se
puede llevar a cabo mediante el Software matemético para la optimizacion no-
lineal con restricciones de desigualdad y de caja, de Fortran 77, basado en el
algoritmo de Programacion Cuadratica Secuencial modelo Aproximado, de
Microsoft 77 llamado “PCSDTLA.FOR”®”. Después se procesan los datos
obtenidos con el paquete Lotus 123, finalmente se obtienen las graficas en

Harvard Graphics, todo esto en una microcomputadora personal.



3. FECHAMIENTO POR TL

3.1. Antecedentes

La luminiscencia ha sido estudiada por muchos cientificos a través de los afios.
En un articulo registrado ante la Royal Society el 28 de octubre de 1663, Robert
Boyle relata las observaciones que realiz6 la noche anterior acerca del resplandor
de un diamante en la oscuridad. Este fue el primer reporte de Ila
termoluminiscencia, la cual es exhibida por muchos minerales y su intensidad
varia en funcion de la composicion de cada uno. La emision de la luz ocurre
esencialmente cuando una sustancia se calienta. Esta emision de luz representa
la energia liberada que ha sido retenida en la red cristalina del mineral, dicha
energia es emitida por los electrones que habian sido atrapados en los defectos
de la red cristalina por efecto de la radiacion. Al calentar el material, por
ejemplo, los electrones atrapados en los defectos son excitados y expulsados de
las trampas o defectos de la red para después recombinarse con agujeros

emitiendo luz.

No fue sino hasta principios de los afos 40 en que, con la llegada del tubo
fotomultiplicador (TFM), la TL fue considerada como la Unica herramienta para la
identificacién de minerales para usos geolégicos, siendo por lo tanto el estudio
del fendmeno, de interés en Fisica y Quimica. Después, a principios de los afios
50, este método se uso para dosimetria de la radiacion ionizante, a partir de los
trabajos de Farrington Daniels en la Universidad de Wisconsin, donde este
fendbmeno fue sugerido para la determinacibn de la edad de muestras
arqueoldgicas®®. En los inicios de los afios 60, la TL fue aplicada por primera

(40)

vez para fechar muestras de alfareria antigua en la Universidad de Berna®” y en

California®?. Subsecuentemente durante esta década se incrementd el uso de

esta técnica para fechamiento arqueoldgico##%49),



Actualmente diferentes laboratorios en el mundo consideran el uso de la TL
como un método promisorio para fechar muestras geoldgicas del cuaternario y

arqueolodgicas o para comprobar la autenticidad de ceramicas de arte“’ =9,

Una aplicacion del fechado por TL realizada por Goksu en Birmingham®?,
permitié estimar edades del periodo paleolitico, mas alla del intervalo del **C. La
lava volcanica es obviamente otro material de interés geoldgico, aunque para
este tipo de muestras ha habido dificultades inesperadas para su
fechamiento®*%%, E| estudio de varios tipos de sedimentos en la antigua URSS,
fueron importantes para la geologia y la arqueologia®®®. En todas las
aplicaciones, los limites de fechamiento son dependientes de las caracteristicas
propias de cada material. La termoluminiscencia es también usada para el

estudio de muestras de meteoritos y material lunar®”>9.

Algunas otras técnicas para fechado mediante la liberacion de electrones o
vaciado de trampas son: la resonancia del spin electréonico (ESR), la emision
electrénica térmicamente estimulada (TSEE) y la luminiscencia fotoestimulada
(PSL); esta ultima técnica tiene grandes ventajas, particularmente para

sedimentos(©®%9,

3.2. Medicion de la TL

Existen algunos minerales geolégicos con una sefial TL natural tan alta que es
posible apreciar la emision de la luz a simple vista, pero para propdsitos de
fechado generalmente se trabaja con niveles muy bajos de intensidad TL.
Solamente con el uso del tubo fotomultiplicador (TFM) ha sido posible hacer de
la TL un método atractivo para fechamiento. Cuando la luz incide en el
fotocatodo (Fig. 3.1), se genera una emision de electrones en el material
fotoeléctrico (por ejemplo del tipo bialcalino tal como SbKCs) con el cual el

fotocatodo ha sido recubierto. Estos electrones son atraidos por el polo positivo



en el primer dinodo y a causa del recubrimiento que posee éste (por ejemplo Sb-
Cs), dos o tres electrones son emitidos por cada fotoelectron que incide. Estos
electrones son atraidos hacia el segundo dinodo, donde se incrementa la
multiplicacion. Con un buen TFM, digamos con diez dinodos, varios millones de
electrones alcanzan al anodo por cada electrén que sale del fotocatodo. De este
modo hay una sucesion de pulsos eléctricos hacia el anodo. Cada uno
corresponde a la liberacion de un fotoelectrén del fotocatodo debido a la llegada
de un fotén de luz. Sin embargo, no todos los fotones liberan un fotoelectrén; la
proporciéon del éxito o “eficiencia cuantica” es entre O y 25% dependiendo de la
longitud de onda. Los pulsos del anodo son amplificados y enviados a un
contador, la cantidad de pulsos registrados es proporcional a la intensidad TL.
Esta informacidn llega finalmente a una PC donde es digitalizada y guardada para

su analisis.

En un sistema convencional, se calienta la muestra eléctricamente por medio de
un contacto de niquel-cromo (o tantalio); la muestra se encuentra generalmente
en forma de polvo y se usan discos de 0.5mm de espesor y 1cm de didmetro,
estos discos pueden ser de aluminio, acero inoxidable o plata. La temperatura se
mide por medio de un termopar, comunmente de “Cromel-alumel” el cual se
conecta debajo de la plancheta o disco. Este termopar proporciona los valores de
temperatura que se requieren para estudiar el comportamiento de la intensidad
TL. El termopar también esta acoplado a un sistema que permite el control sobre
el calentamiento de la plancheta. Comunmente se usan velocidades de
calentamiento arriba de 20°C/s. Es de vital importancia que la velocidad de
calentamiento sea reproducible de una lectura a otra. Desde principios de los
afos 80 existen métodos muy precisos de calentamiento directo, por ejemplo,
de rayos laser, con los que se alcanzan altas velocidades de calentamiento del
orden de 10° °C/s®.



Otro aspecto muy importante para la medicién de la TL es la seleccion de un
buen filtro que permita la visualizacion de fotones de cierta energia de emision.
Generalmente un filtro 6ptimo proporciona una curva TL con los picos bien

definidos para un determinado tipo de muestra.
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Fig. 3.1. Equipo lector de TL convencional.

En alfareria antigua es comun la presencia de una gran variedad de minerales,
cada uno a su vez con una gran variedad de trampas; como resultado de esto
los picos TL individuales se sobreponen entre si para formar un espectro

continuo llamado cominmente curva TL, como se muestra en la Fig. 3.2.
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Fig. 3.2. Curva TL de una cerdmica mostrando diferentes picos.

3.3. Estudio de la meseta
Como se mencion6 anteriormente, la intensidad de la TL natural es proporcional
a la dosis que han recibido los minerales presentes en la muestra de interés a lo

largo de los afos, por lo que la edad se puede expresar como:



TL natural de los minerales (3.1)
TL adquirida/afio

Edad (afos) =

Sin embargo, considerando la contribucion de las particulas alfa (a), de las
particulas beta (b), de la radiacibn gamma (g), de la radiacion césmica (c), asi
como del factor de correccion por supralinealidad (1), de cada muestra a la
radiacion, la expresion anterior toma la forma siguiente:

DN + | (3.2)

Edad (afios) =
(afios) D, +D, +D, +D_

donde:

DN = dosis natural (paleodosis)

| = factor de correccién por supralinealidad

Da, Dy, Dg, Dc = tasa de dosis anual de radiacion a, b, gy césmica
respectivamente.

En la ecuacion (3.1), solamente se considera la TL que corresponde a la region
estable, con el estudio de la meseta se identifica claramente esta region. En el
estudio de la meseta, la forma de la curva TL natural (la curva TL observada de
una muestra que no ha recibido ninguna irradiacion artificial en el laboratorio,
Fig. 3.3a), se compara con la curva TL artificial, Fig. 3.3b, observada como
resultado de la irradiacién de la muestra por medio de una fuente artificial. En
esta Ultima se aprecia que una buena parte de la curva TL artificial esta por
debajo de los 200°C, y por arriba de esta temperatura se incrementa la razén de
la TL natural respecto a la TL artificial de cero hasta una meseta por arriba de los
300°C. La region continua (Fig. 3.3c), indica claramente que las trampas son lo
suficientemente profundas como para permanecer inalteradas a lo largo del
tiempo. La estabilidad correspondiente de un pico, en una posicion dada de la
curva TL se incrementa muy marcadamente con el aumento de la temperatura;
puesto que a 200°C puede corresponder a un tiempo de vida de pocos afos,
300°C corresponden a un tiempo de vida de varios miles de afios y 400°C a
varios millones de afios. De tal manera que la razén constante entre la curva TL

natural y la artificial da una indicacion de que, en el intervalo de esta region de la



meseta, ha habido una liberacion despreciable de electrones desde el momento

en gue quedod sepultada la muestra hasta el momento de tomar las lecturas TL.
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Fig. 3.3. Curvas termoluminiscentes
a) natural (TLN), b) natural+artificial (TLA), c) razén TLN/TLA.

El valor obtenido de la razon TLN/TLA, permite estimar el nivel de la TL natural.
Sin embargo, dicho valor no es necesariamente el valor correcto de la dosis que
la muestra recibié durante su exposicion a lo largo del tiempo, la paleodosis,
porque puede ser modificada por el efecto de supralinealidad. Por lo que en
términos de paleodosis la ecuacion basica de la edad (3.1) puede ser escrita

como:

paleodosis (Gy) (3.3)
tasa dedosisanual (Gy/ a)

Edad =

Donde la paleodosis suele ser representada en la literatura especializada por la
letra P, otros términos usados para la paleodosis son; dosis acumulada,

arqueodosis o dosis total. Es comun usar el término de dosis equivalente “DE”



para una evaluacion donde no ha sido considerada la correccién por
supralinealidad. Sin embargo, para indicar la dosis equivalente se usa la letra Q,
mientras que para indicar la correccion de supralinealidad se usa comunmente la
letra I. Por lo que la paleodosis estara finalmente indicada como:

P=Q+I (3.4)
En vista de que los tiempos de vida de los electrones en las trampas han sido
considerados a diferentes temperaturas de la curva TL, este tiempo de vida
puede ser determinado en algun punto de la meseta. Puede ser adecuado utilizar
los niveles de TL en la region arriba de 300°C de la curva. Sin embargo, no se

puede aplicar para todos los casos por las siguientes razones:

Las trampas de algunos minerales pueden verse afectadas por el fendmeno de
desvanecimiento TL andémalo, que implica que la estabilidad observada es mucho
menor a la predicha por métodos cinéticos. Una muestra que presenta un alto
desvanecimiento TL andmalo no presenta una meseta bien definida. Por lo que
se tendra que realizar un estudio completo de almacenamiento para poder
cuantificar la pérdida de la informacion por este fendbmeno. En la practica, se
puede afirmar que aquellas muestras que presentan la meseta, son candidatas

para un fechamiento por TL®24%),

Si la muestra no fue bien cocida de origen, la TL en el tiempo inicial no era
necesariamente nula (cero tiempo - cero TL), esto es, que las trampas mas
profundas todavia contenian electrones acumulados durante tiempos geoldgicos.
Esto puede causar un incremento de la meseta a altas temperaturas. Si la
muestra fue cocida en forma muy rudimentaria o no fue cocida totalmente,
entonces la TL geoldgica puede permanecer intacta. Excepto para minerales que
han sufrido calentamientos geoldgicos relativamente recientes, en estos casos
puede ser que no se presente bien definida la meseta o que se presente a

temperaturas mas altas.



Si la curva TL natural tiene una contribucion de TL espuria, entonces elimina la
meseta ya que esta contribucion impide que la meseta se presente en el mismo

intervalo de temperatura en la curva TL artificial.

La importancia de la TL espuria se debe a que al incrementarse la sefal en un
posible intervalo de la meseta, la razon TLN/TLA se incrementa, como es el caso
de las muestras pobremente cocidas. La TL espuria tiende a variar de una

porcion a otra de la misma ceramica.

Finalmente existe la posibilidad de que las muestras hayan sido contaminadas en
el momento de su preparacion. Esto puede ser con algun material TL de alta
sensibilidad tal como el sulfato de calcio o el fluoruro de litio, cominmente
presentes en el laboratorio para fines dosimétricos, o en el caso de estudios de
autenticidad, con suelo o incrustaciones en la superficie del objeto a estudiar. La
meseta puede ser anulada cuando la curva TL del contaminante no tiene la
misma forma que la de la muestra verdadera. La interferencia puede también
incrementarse por la presencia de residuos de otra muestra en los discos como

algunos granos residuales en la misma plancheta.

Existen dos razones que no se pueden descartar por las cuales la meseta es
mala. Estas razones son que el factor de correccidon por supralinealidad y la
eficiencia de las particulas alfa en relacion con la radiacion beta puede ser
diferente para temperaturas diferentes de la curva TL. Sin embargo, las
indicaciones andmalas de la meseta en estas condiciones se pueden evitar por la
generacion de la meseta de edad; para esto se calcula la edad a intervalos de
25°C de la curva TL, por ejemplo, haciendo las correcciones apropiadas para los

dos efectos de intervalo en intervalo. Si la meseta de edad es mala, entonces



alguna de las causas antes mencionadas puede estar interfiriendo

considerablemente por lo que la muestra debe ser descartada.

3.4. Técnicas de fechado por TL

Las dos técnicas basicas usadas para fechar piezas de ceramica, ladrillos, y
tejas; son la técnica de inclusiones de cuarzo y la técnica de grano fino. La
técnica de borrado parcial (blanqueo), se deriva de la técnica de inclusiones de
cuarzo. En seguida se dan los principios basicos de estas técnicas y se describe
el porqué éstas han sido las mas apropiadas tanto para la comprobacién de la
autenticidad de una ceramica, ya sea utilitaria o artistica como de su

fechamiento(©®%®

3.4.1. Técnica de inclusiones de cuarzo®®

En esta técnica, la TL medida corresponde Unicamente a los granos de cuarzo
gque se separaron del resto de la muestra, a los cuales se les ha retirado la parte
gque pudo haber sido irradiada por las particulas alfa de los alrededores donde
quedod sepultada la muestra, teniendo la certeza de que las particulas alfa no han
interaccionado con los nucleos del cuarzo por el corto alcance de éstas (el cual
no excede de 0.05mm). El cuarzo puro esta relativamente libre de radiactividad
por lo que la dosis recibida en los centros de los cuarzos se debe Unicamente a
la radiacion beta, gamma y cOsmica. Se separan los granos de aproximadamente
0.1mm de diametro, donde se supone gue solamente una capa muy delgada ha
sido irradiada por las particulas beta. Haciendo una correccién por esta
contribucion del 10%, la ecuacién de la edad para esta técnica se puede escribir
como:

Paleodosis (3.5)

Edad =
0.90D, + D, + D,

donde D es la dosis anual de la radiacién incidente, ¢ corresponde a la

contribucién de la radiacion césmica®?.



3.4.1.1. Preparacion de la muestra

Después de rebajarle por lo menos 2mm a la superficie de la muestra con la
ayuda de discos recubiertos de diamante, los fragmentos de la ceramica son
triturados a vacio. La capa exterior se desecha debido a que la sefial TL de ésta
corresponde a la contribucion de la radiactividad del suelo. También porque esta
sefial TL no es constante por la posible exposicién de la muestra a la luz del sol
0 porque el suelo en el que quedd sepultada la cerdmica puede contener
residuos de alguna muestra que contenga elevados niveles de TL geoldgica. El
material obtenido después de la trituracion es posteriormente molido en un crisol
de agata con mucho cuidado para no obtener granos demasiado pequefios, ya
que el tamafio de grano apropiado para esta técnica es entre 90 y 120 um. Los
granos con el tamano deseado son seleccionados por medio de tamices y
posteriormente son separados por métodos magnéticos. Deben eliminarse las
impurezas de calcita de la fraccion cristalina con HCI diluido y los feldespatos
son eliminados con HF concentrado. En todos los casos, la preparacion de las
muestras para fechamiento por TL, se debe hacer en ausencia de luz y
solamente se podra trabajar con la ayuda de luz roja, para evitar efectos de

borrado de la seflal TL en la muestra en cuestion.

3.4.1.2. Evaluacién de la dosis geoldgica

El método més sencillo para la evaluacién de la paleodosis, es por la medicion
precisa de la TL natural de una porcién de granos de cuarzo de la muestra y
comparando con la TL artificial de los mismos granos después de exponerlos a
una dosis conocida (por ejemplo de particulas beta de °°Sr, o radiacibn gamma
de ®°Co o **'Cs). Sin embargo, este procedimiento cominmente proporciona
solamente un valor aproximado a causa de que la sensibilidad puede sufrir algan
cambio después de obtener la primera curva TL. Este cambio en la sensibilidad

ocurre en casi todos los minerales, por lo que es conveniente el método del



incremento de la dosis. Una de las causas de este cambio es simplemente que la

transparencia del material se ve afectada por el calentamiento.

3.4.1.3. Método del incremento de la dosis

Mediante el incremento de la dosis, se realizan las mediciones de cierto nimero
de porciones de las muestras previamente pesadas. Varias de estas porciones se
utilizan para la medicién de la TL natural (TLN) y otras para medir la TL natural
mas la TL artificial (TLA). Después se realiza una normalizacién de acuerdo con
la masa de la muestra. La intensidad TL se grafica en funcion de la dosis (Fig.
3.4), de donde se obtiene la dosis equivalente Q. La Q obtenida de este modo no
necesariamente es igual a la paleodosis; esto es debido a que a bajas dosis, el

crecimiento de la sefial TL con la dosis es supralineal® ™,

El efecto de supralinealidad indica que la respuesta TL de ciertos minerales, no
es proporcional a la dosis recibida, en este caso la sefial emitida es mayor,
mientras que en el efecto de sublinealidad la sefal disminuye, como se muestra
en la Fig.2.4. La explicacion mas aceptada para el fendbmeno de supralinealidad
esta dada en términos de la competencia entre electrones y trampas causadas
por la radiacién, pero que no generan TL, estas trampas se saturan mas
rdpidamente que las trampas responsables de la TL, las cuales se saturan
gradualmente con una sensibilidad TL constante. La competencia puede ocurrir
durante la excitacion (irradiacién) o desexcitacion (calentamiento) de los

cristales*® 7279

Los minerales que presentan el efecto de supralinealidad, generalmente

conservan esta propiedad después de varios ciclos de calentamiento, esto es,



después de haber obtenido varias lecturas. Esto permite medir
experimentalmente dicho fendmeno al regenerar la sefial TL en las muestras que
fueron previamente leidas. La condicion es que las dosis artificiales deben ser las
mismas que se dieron para la determinacién de la dosis equivalente Q (1b, 2b,
3b, etc.). Ademas en ningun caso se deben tomar en cuenta para esta prueba,
muestras que hayan recibido con anterioridad alguna dosis artificial, para evitar
la contribucién de alguna sefial remanente en la muestra causada por la
radiacion. Con las lecturas obtenidas en la regeneracion de la sefial TL a
diferentes dosis, se grafica nuevamente dosis contra intensidad TL y mediante
un ajuste por minimos cuadrados se obtiene una curva de calibraciéon como la de
la Fig. 3.5, donde por extrapolacion se determina la dosis que le corresponde a
una intensidad y=0, esta dosis comunmente se conoce como factor de
correccion por supralinealidad |I. Usando la interseccion I, la paleodosis P, seria
Q-+I. La validez de esta consideracion se debe a que el valor de | no ha sido

cambiado con el calentamiento de la primera lectura®?%®),
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Fig. 3.4. Método de incremento de la dosis
N es la TL natural (TLN), N-+nb es TL natural mas la artificial (TLA), | es el factor
de correccién por supralinealidad, Q es la dosis equivalente y P es la paleodosis,
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Fig. 3.5. Regeneracion de la sefial TL.

3.4.1.4. Tasa de dosis anual

Se usan una gran variedad de técnicas para la determinacion de la dosis anual.
Sin embargo, casi en todas existen serias complicaciones, por lo que solamente
comentaremos las mas comunmente usadas. En el método TL, se han usado dos
tipos de materiales TL de alta sensibilidad, el fluoruro de calcio natural y el
sulfato de calcio artificial (dopado con disprosio). Estos materiales en pocas
semanas de exposicion muestran una intensidad TL que se puede medir
correctamente. Un método desarrollado por Bailiff”, para medir la dosis anual

de radiacion beta con un material TL se muestra en la Fig. 3.6.



+— 18mm —%

Luchta
.‘—
Plastico
Musatra ._____,_.ll- I -
|

iz
7

Material TL

Fig. 3.6. Sistema para medir la dosis de radiacion beta.

Se coloca aproximadamente 1mg de la cerdmica en el contenedor de plastico; en
el fondo de este contenedor hay una ventana de plastico muy delgada (de
0.18mm de espesor) por la que pueden pasar Unicamente las particulas beta,
evitando el paso de las particulas alfa. El dosimetro TL en forma de polvo se
coloca lo mas cercano posible debajo de la ventana, dicho material esta
contenido en un disco de cobre con un didmetro de 10mm, y se ha fijado en el
disco con silicon. Con un equipo lector convencional se mide la TL adquirida
durante varias semanas de exposicion, colocando el disco que contiene el
material TL directamente a contacto con la plancheta de calentamiento del
equipo lector. La dosis medida por el material TL es menor que la del centro de
la cerdmica, debido a que las particulas llegan al dosimetro solamente de un solo
lado y porgue hay alguna absorcion en la ventana. Por medio de muestras con
concentraciones conocidas de potasio, torio y uranio se puede evaluar

comparativamente entre la muestra problema y la muestra testigo.



El alcance de las particulas beta en la ceramica es de s6lo unos milimetros por lo
tanto un didmetro de la muestra de 1cm o mas es efectivamente infinito; por lo
que, aunque se incremente el diametro de la muestra, la dosis recibida por el
dosimetro permanece constante. Con radiacion gamma la situacion es
completamente diferente, debido al largo alcance de este tipo de radiacion, el
cual es mayor que 30cm en el suelo. Por lo que la dosis que reciben los granos
de cuarzo en una muestra de pocos centimetros, proviene completamente del

suelo donde se tomo la muestra.

La tasa de dosis dentro de la muestra, es afectada por el contenido de humedad
ya gque parte de la radiaciéon es absorbida por el agua presente en la muestra. Por
conveniencia se evalla la dosis en condiciones secas y posteriormente se aplica
el factor de correccién por efecto de la humedad, por lo que se debe estimar el
contenido de agua durante el tiempo que permanecio sepultada la muestra, asi

como el grado de saturaciéon de la humedad.

La incertidumbre en la determinacion de la humedad repercute en la exactitud de
la edad que se puede obtener con el fechado por TL; también afecta el grado de
pérdida de humedad durante el tiempo que la muestra ha estado sepultada, por
lo que tanto el contenido de agua como el grado de saturacién deben

determinarse antes de la trituracion de la muestra.

Para la medicién de la tasa de dosis de radiacion gamma, es mas practico hacer
las mediciones en el sitio arqueldgico con dosimetros TL, que llevar grandes
cantidades de suelo al laboratorio. Para determinado sitio de interés, el material
TL se coloca en capsulas de cobre y se cierra perfectamente, se fija a la capsula
una cuerda para su recuperacion y se introduce en una fosa con una
profundidad de por lo menos 30cm, donde permanecerd durante varios meses 0

afos. Esta capsula después del periodo de exposiciéon, se lleva al laboratorio



donde se extrae el material TL para tomar las lecturas correspondientes y con el
promedio de éstas se determina la dosis en una curva de calibracion previamente

elaborada. Esta dosis también incluye la contribucién de los rayos césmicos.

3.4.2. Técnica de borrado parcial

Uno de los problemas para el fechamiento es que se desconoce la sefal TL
geoldgica gue tenian los minerales al momento en que se depositaron, en el caso
de que la cerdmica no hubiera sido bien cocida. La técnica de borrado parcial
nos permite evaluar la TL remanente en el momento que fueron depositados los
cristales. En cerdmicas casi no se usa esta técnica, pero en el fechamiento de
sedimentos o dunas, ésta resulta casi imprescindible para la obtencién de
buenos resultados. Con esta técnica, mediante el estudio de la meseta se llega a

determinar eficientemente la edad de cualquier muestra.

La preparacion de las muestras es enteramente igual a la técnica anterior. En
este método, un buen numero de discos con muestra son expuestos
directamente a la luz del sol por diferentes periodos de tiempo, para obtener un
intervalo de intensidad TL residual. Con los valores obtenidos se obtiene la
grafica de la misma forma que con el método de incremento de la dosis o la
técnica de regeneracion, obteniéndose de esta forma una serie de paleodosis
(Figs. 3.7a y 3.7b). Con los valores obtenidos de las paleodosis, se vuelve a
graficar, s6lo que ahora en funcién de la temperatura. A cada muestra con
diferente periodo de exposicion a la luz del sol, le correspondera una curva
caracteristica, como se muestra en la Fig. 3.8. De esta gréfica se determinara la
paleodosis verdadera en la curva que presente la meseta mejor definida y mas

extensa, como la Fig. 3.8b""®.

La base de este método es que la sefial residual que se grafica como una funcion

de la temperatura, varia en forma sistematica con el grado de borrado por la luz



del sol. Sin embargo, una larga meseta extendiéndose hasta cerca de los 500°C,
se puede obtener solamente cuando el nivel residual, es semejante al que estuvo

presente en el momento en que se depositd el sedimento o duna®’,

(a)

IMTEMSIDAD TL

(h

INTEMSIDAD TL
_..II

IR\

Fig. 3.7. Determinacion de diferentes paleodosis
(a) Método del incremento de la dosis
(b) Método de regeneracion de la sefal TL



Rn es la intensidad TL residual al tiempo n
Pn es la paleodosis correspondiente

100
a)
80
=
e
» 60
7 b)
8
E do‘_____.____.‘— £ o = —an - & "]
" I———
——
20

0
300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500
TEMPERATURA (°C)

Fig. 3.8. Paleodosis vs temperatura
a),b) y c) corresponde a diferente periodo de tiempo de exposicién al sol.

3.4.3. Técnica de grano fino®?

Esta técnica se usa principalmente para cerdmicas, es indispensable considerar
los dos conceptos siguientes: Primero, los granos que se van a estudiar deben
ser lo suficientemente pequefios (entre 4 y 11um) para que las particulas alfa
puedan interaccionar en toda la masa del grano, estas proporcionaran la dosis
correspondiente a la radiactividad de la matriz. Es por supuesto esencial que
solamente se trate de los granos obtenidos del proceso de trituracién y tamizado
de la muestra. Segundo, que con los granos obtenidos se puedan preparar capas

muy delgadas para poder medir la eficiencia de éstos a las particulas alfa. Una



ventaja basica es la influencia que ejercen estas particulas sobre la respuesta TL
de la muestra. Otra razon por la que se requiere de esta técnica alternativa es la
opacidad que presentan los granos de cuarzos (técnica anterior) de algunas
ceramicas fabricadas. Por otro lado, los granos finos usados en esta técnica
contienen una mezcla de minerales desconocidos y existe el riesgo de que
algunos de estos puedan tener caracteristicas adversas a la TL, tales como
desvanecimiento anémalo de la sefial. Por lo que se debe poner un riguroso

control en la preparacion de las muestras.

3.4.3.1. Preparacion de las muestras

Los fragmentos de cerdmica se trituran de la misma forma que en la técnica de
inclusiones de cuarzos. Posteriormente el producto se lava con acetona, se
obtiene una suspension de granos finos, en un bafio ultrasénico para evitar la
coagulacion. Los tiempos establecidos para la separacion estan en funcién del
diametro del grano, asi por ejemplo se separan los granos con tamafio entre 1 y
8 pum con tiempos de 20 y 2 minutos respectivamente, en una columna de 60
milimetros de acetona. Con los granos separados mediante el proceso anterior se
prepara una suspension en acetona, para después depositarlos en los discos de
aluminio (comunmente de 10mm de diametro y 0.5mm de espesor) de tal forma
gue se deposite sobre el disco una capa muy delgada, del material de interés (del
orden de pocos um de espesor); para esto, los discos se colocan en el fondo de
tubos de vidrio, los cuales a su vez, se han clasificado sobre gradillas de
plastico. El resto de la acetona se elimina por evaporacion. Comdnmente se
preparan alrededor de sesenta discos con muestra para obtener las lecturas TL
con una dispersién que no podra ser mayor de *5%. Para el manejo de los
discos que contienen la muestra de interés, éstos deberan ser bien identificados
y colocados en contenedores planos, preferentemente de plastico. Los granos de
menor tamafio son desechados ya que estos presentan una TL espuria muy

elevada.



3.5. Eficiencia de las particulas alfa

Como se menciond anteriormente, las capas muy delgadas de la muestra
permiten medir la TL efectiva causada por las particulas alfa. También se
menciond que para una dosis (en términos de energia depositada) este tipo de
radiacion es menos efectiva que la radiacién beta y gamma. La proporcion entre
la radiacion alfa y la radiacion beta es estimada por medio del valor k
determinado para la muestra. La sensibilidad a la radiacion alfa se puede medir
usando una fuente calibrada tal como **Am, empleando el mismo método de
incremento de la dosis como se ilustra en la Fig. 3.4; de donde se obtiene Q,
que puede inducir un nivel de TL igual a la TL natural considerado
frecuentemente como equivalente de dosis alfa. Entonces tanto Q, como Q, el
equivalente de dosis beta, son inversamente proporcionales a la sensibilidad
respectiva, esta relacion se puede escribir como:

Q (3.6)

donde Q es determinada usando una fuente calibrada de radiacion beta, de la
misma forma que en la técnica de inclusion de cuarzo. Para este propdsito se
requiere que la masa de la muestra depositada en los discos sea la misma. Sin
embargo, como no se puede evitar una pequefia variacién, para fines
estadisticos se deben tomar varias lecturas para la elaboracion de la curva de

calibracion y asi poder determinar Q.

La TL efectiva de una particula alfa depende de su energia, por lo que el valor Q,
antes de ser incluido en la ecuacion (3.6), debe ser corregido por la diferencia
entre la energia del espectro de la fuente alfa y la de la dosis natural proveniente

del torio (Th) y uranio (U). De acuerdo con Zimmerman®?, si se usa una energia



de 3.7MeV para evaluar Q, entonces el valor obtenido directamente debe ser
dividido por 0.85 antes de insertarse en la ecuacion (3.6). En la practica, una
importante consideracidon con respecto a la energia, es que la placa de muestra
depositada en los discos sea lo suficientemente delgada para que toda la
muestra sea alcanzada por las particulas alfa; de otra forma el valor obtenido de

k puede ser errbneamente mas bajo®".

3.6. Efecto de la humedad

El agua presente en los poros de la ceramica absorbe parte de la radiacion, que
de otra forma alcanzaria a los granos termoluminiscentes, por lo tanto el agua
disminuye la intensidad TL por unidad de masa. Asi el grado de pérdida o
ganancia de humedad en la muestra durante el periodo de entierro es un serio

obstaculo para la exactitud de la edad calculada.

Para ceramicas, el nivel de saturacion puede ser muy bajo, cercano a 5% para
fabricaciones compactas; pero muy alto, cercano a 25% para ceramicas no muy
bien cocidas. Los materiales mas porosos como el suelo presentan valores
probables entre 20-40%. El problema para la determinacién de la saturacién ya
sea en ceramica o en suelo se debe a que no se conocen en muchos de los
casos el tamafio y distribucion de los poros. También existen dudas acerca de la
saturacion en el pasado, ignordndose si se debe a cambios climéticos naturales o
por la interaccién del hombre en el drenado del sitio. Excluyendo las condiciones
secas, se ha llegado a promediar el contenido de agua (F) como (0.8 &= 0.2)W.
Donde W es el contenido de saturacion expresado como (peso humedo / peso
seco), F es el contenido de agua retenido durante el periodo de entierro y dF

como la incertidumbre, esto quiere decir que F=0.8 y dF=0.2.

Como se mencioné anteriormente, el agua absorbe una cantidad de radiacién en

funcién de la masa de la muestra. Para ceramicas se ha estimado, que el



coeficiente de absorcidon en el agua es de 50% para el caso de particulas alfa,
25 y 14% para particulas beta y radiacion gamma respectivamente®?.
Consecuentemente, si la rapidez de dosis ha sido evaluada por la medicion en
material seco, el valor actualizado para usarse en la ecuacion de la edad (3.3)

estard dado por:

D, = Da-SC0 (3.7)
& 1+15WF

D = D,,seco (3.8)
b 1+125MF

D = D, ,seco (3.9)
9 1+114WF

donde W se refiere a la muestra y W al suelo. La incertidumbre esperada
considerando dF=%0.2 para F=0.8, representa la incertidumbre resultante en la

edad calculada mediante la técnica de inclusiones de cuarzo.

La incertidumbre antes expresada en F produce un 7% de desviacién en la edad
calculada para ceramicas (alfareria) y suelo, teniendo respectivamente 20 y 40%

de porosidad.

A causa del corto alcance de las particulas alfa en la cerdmica, cercano a 20 um,
es dificil saber si el agua interviene en su trayectoria. Sin embargo, los poros de
la cerdmica son muy finos, una proporcion substancial de estos sigue siendo
menor que 10 um de didametro; no obstante la posibilidad de que el efecto de la
humedad en la dosis de radiacion alfa sea menor que aquel dado por la ecuacion
(3.7) no puede ser generalizado™?.

Zimmerman©®®

, recomienda que después de hacer las evaluaciones de la tasa de
dosis, tanto de la muestra como del suelo en condiciones secas, éstas deben ser

corregidas por el efecto del agua de acuerdo con las siguientes ecuaciones:



D, eco s/t (agua) 150 (3.10)

D, = _sirlagua) _
14 Enuestracon agua_ 0 s/ r (agua) s/ (muestra)
muestraseca  gs/r (muestra)
D. = Dp seco s/r(agua) 105 (3.11)
° 1 4 Enuestracon agua 0 s/ r (agua) s/ r(muestra)
muestraseca  gs/r (muestra)
5 - Dy seco m, / r (agua) 114 (3.12)
° L 4 Euestracon agua 19 m,, / r (agua) m, / r (muestra)
muestraseca  gmy, / r(muestra)
donde

s/r  es el poder de frenado masico
Hen s el coeficiente de absorcion de energia

La razén entre el poder de frenado masico (s/r) y el coeficiente de absorcion de
energia (mn/r) se obtiene de las tablas estandar®*®®, suponiendo que los valores

para la ceramica y para el suelo, son los mismos que para el aluminio®?.

Para evaluar las ecuaciones antes mencionadas, es necesario estimar el
contenido de agua en el momento de tomar la muestra en el sitio de interés, asi
como el grado se saturacion de ésta. Este valor “in situ” se puede evaluar por la
recoleccion de los pedazos de ceramica y del suelo en contenedores
herméticamente cerrados para evitar que puedan absorber humedad del medio
ambiente durante el trayecto al laboratorio, donde se pesan para determinar el
contenido de agua que han retenido con el tiempo. Posteriormente las muestras
se introducen en recipientes donde son cubiertas totalmente por el agua,
permaneciendo por varios dias. Finalmente se sacan y se deja escurrir el resto de
agua, cuando la muestra presenta el aspecto de humedad y no de mojada se
procede a tomar el peso correspondiente. Este método, permite obtener valores
para aquellos casos donde es dificil medir el grado de saturacion, como es el

caso de suelos.



3.7. Efecto del radon en la dosis anual

Tal como se menciona en capitulos anteriores, en la cadena de decaimiento del
28U hay un producto de decaimiento, el #*°Rn, el cual es un gas inerte
guimicamente. Consecuentemente es capaz de moverse libremente en los poros
de la ceramica, a través del suelo y liberarse a la superficie. EI movimiento del
radon es solamente suspendido por su propio decaimiento a **®Po. Como la vida
media del radén es de 3.82 dias, tiene tiempo suficiente para difundirse mas de
un par de centimetros sobre el suelo. De este modo, en fechamiento por TL debe
tomarse en cuenta la liberacion de este elemento, ya que para una ceramica y
suelo con una pérdida del 100% del radon, la tasa de dosis anual disminuye en
un 25 y 20% para la técnica de grano fino y para la técnica de inclusiones de
cuarzo respectivamente. Sin embargo, la mayoria de las cerdmicas tienen poros
muy estrechos y generalmente contienen suficiente humedad, por lo que la

liberacion del radon es de aproximadamente del 20%"2.

Un método de evaluacion del radon es mediante el contador de particulas alfa,
en el cual se coloca la muestra directamente sobre una capa muy delgada de
sulfuro de zinc, usando una nueva capa de sulfuro para cada muestra. La capa
delgada se puede preparar sobre una cinta adhesiva muy delgada y colocada
sobre un anillo de plastico. El diametro del anillo debe ser preferentemente de
42mm. El anillo de plastico con la muestra se coloca sobre la cavidad de lucita
que esta sobre el tubo fotomultiplicador y se inicia la medicion que sera dada en
cuentas/kseg. Todo el proceso debe realizarse en condiciones minimas de luz, de

preferencia solamente con la ayuda de una ldmpara con filtro rojo.



Cada centelleo de luz producido por una particula alfa en el sulfuro de zinc causa
fotoelectrones que son emitidos al fotocatodo del fotomultiplicador, iniciando la
accion de multiplicacion en la cadena de dinodos, por un factor de alrededor de
un millon de pulsos eléctricos son obtenidos en el anodo. Estos pulsos son
contados por medio de circuitos electronicos después de pasar por un
discriminador. De esta forma los pulsos causados por la radiacién beta y gamma
son rechazados. Las cuentas se registran a intervalos regulares de tiempo,
generalmente en periodos de kilosegundos. Finalmente, con las cuentas
obtenidas se hacen las conversiones apropiadas para obtener las dosis

correspondientes®?,

Para evaluar la cantidad de radon que se libera de la muestra, se debe medir la
cantidad de particulas alfa primero en un recipiente sellado y después medir
nuevamente en un recipiente abierto, por diferencia se conoce el niumero de

particulas alfa que libera el radon.

Otro método usado para medir la liberacion de radén es mediante el uso de
detectores sdlidos de trazas nucleares. Estos dispositivos tienen la finalidad de
medir el numero de marcas que dejan las particulas alfa en un determinado

periodo de tiempo®?.

Estos detectores son generalmente peliculas delgadas de nitrato de celulosa, las
cuales requieren de procesos quimicos y de un contador de chispa®®. Al incidir
las particulas alfa en estos materiales, forman regiones de dafio intenso a escala
atomica, estas regiones pueden presentarse como un cilindro de material que ha
sufrido ionizacion y desplazamientos atémicos alrededor de la trayectoria de las
particulas. El resultado son cambios estructurales permanentes en la materia
original. A la regién afectada a lo largo de la trayectoria de las particulas, se le

conoce como traza latente. El radio del cilindro es de solo unas cuantas docenas



de angstroms. En materiales aislantes a temperatura ambiente, la traza latente es
permanente. En materiales conductores, por el contrario, no se observan trazas
permanentes debido a que la movilidad de los electrones del material permite la
regeneracion del dafio provocado por la particula, de manera que el material
vuelve a su forma original antes de que se forme cualquier traza incipiente. Dado
el tamafo de la traza latente, es preciso amplificarla. Un método sencillo,
consiste en sumergir el material irradiado en solvente quimico que ataque en
forma preferente a la region dafiada. Esto da lugar a pequefios canales huecos
en el material en los sitios donde se formaron las trazas latentes estas cavidades
se denominan trazas reveladas. El diametro superficial de estas trazas puede
llegar a medir unas cuantas micras, lo que las hace observables por microscopia
Optica convencional®®.

Los detectores de trazas son generalmente insensibles a radiacion beta y
gamma. Para el caso de las particulas alfa emitidas por el raddn se utilizan en
general plasticos. Las peliculas de nitrato de celulosa conocidas comercialmente
como LR-115, dan resultados proporcionales a la concentraciéon del radén y la de

sus productos de decaimiento®”.

3.8. Limites de error

La incertidumbre en la edad de una ceramica o lava, por ejemplo, es tan
importante como la edad misma, ya que en algunos casos la incertidumbre esta
entre los limites de la transicién de un periodo histérico o geoldgico, por lo que
se deben considerar todas las fuentes posibles de error. Generalmente se
consideran dos principales fuentes; errores fortuitos que suelen ocurrir durante el
desarrollo experimental, tales como el andlisis de las curvas TL de cada muestra,
la determinaciéon de la concentracion de los diferentes elementos que
contribuyen a la tasa de dosis anual, etc. y errores sistematicos, que estan
involucrados con la calibracion de equipo, como por ejemplo, las fuentes de

irradiacion, los detectores de centelleo, etc.



Independientemente de si la fuente de error es fortuita o sistematica, se
considera el porcentaje de error de cada uno de los parametros o cantidades
medias para obtener finalmente el error global como la raiz cuadrada de la suma
de los cuadrados de los errores individuales. Suponiendo que la dispersion de los
valores tiene una distribucién gausiana, la desviacion estandar s se usa para la

medicion del limite de error?%®,

3.8.1. Error en la medicién de la TL

Los errores del primer tipo de fuente se determinan de Q e | mediante el analisis
de las curvas TL, asi como en la determinacidén de los diferentes componentes
gue influyen en la tasa de dosis anual. Considerando st, como la dispersion de
estos errores se tiene:

S?=52+s? (3.13)

Si dQ, dI y dk representan la incertidumbre de Q, | y k con un nivel de confianza
del 95.5%, entonces el porcentaje de error correspondiente en la edad si, esta

dado por:
é dQtf é100di O & dk o (3.14)
2 —x _ _x, A o4 A -,
s/ 8100(1 f,) o *8or1f *EO% (g
La incertidumbre de k, esta influenciada por la incertidumbre de Q, como se
aprecia en el primer término de la ecuacion (3.14), por lo que dk/k puede ser

sustituida por dy/y. Donde y es la ordenada al origen y dy es su desviacion®?,

3.8.2. Error en la evaluacion de la dosis anual

Tomando en cuenta un 3% de error en la eficiencia del detector de centelleo y
considerando la incertidumbre en la medicion de la radiacion beta y gamma por
TL como dDy, y dDg respectivamente, el porcentaje de error sz en la edad esté

dado por:



2
u

s

dp, U (3.15)

ng

é é
s} =25f 2 +gl00f, +@al00f
e e

OC C

U
b U
donde:

D es la dosis correspondiente para radiacion a, by g
f es el factor de dispersiéon paraa, by g

Para el método de grano fino f,—=0.4, f,—=0.4 y f;=0.2, mientras que para el
método de inclusiones de cuarzo los valores son; 0.0, 0.7 y 0.3

respectivamente®®.

3.8.3. Error sistematico

Este error comprende la incertidumbre en la calibracion absoluta de las fuentes
de radiacion usadas en el analisis de las curvas TL y en la calibracion de los
dosimetros TL, la pérdida de raddn, cuando se usa el contador de particulas alfa
para determinar el contenido de U y Th, asi como en la determinacion “in situ”
del agua. La incertidumbre de las fuentes de irradiacion y la medicion de la dosis
gamma con dosimetros TL ya fueron consideradas en las ecuaciones (3.14) y
(3.15), solamente falta por considerar la dispersion en la determinacion del agua.
Por lo que:

sZ=s? (3.16)
donde

2
sZ =(dF)* {100m(15fa +125fb) +1OOWl(ll4fg )} (3.17)

donde

F es el contenido de agua retenida durante el entierro de la muestra
dF es la incertidumbre

w es el indice de saturaciéon de la muestra

W1 es el indice de saturacion para el suelo

Finalmente se obtiene la incertidumbre global por la siguiente expresion:

s2=s?+s? (3.18)



4. DESARROLLO EXPERIMENTAL

4.1. Toma de muestras

Para este trabajo se estudiaron fragmentos de muestras de ceramica de los sitios
arqueolégicos de Teotihuacan y Calixtlahuaca, Estado de México, y de Edzna,
Estado de Campeche. Mientras que las muestras geoldgicas, provienen de

sedimentos eolicos del desierto de Sonora.

Teotihuacan es un sitio arqueoldgico que se encuentra a 19°42”~ de latitud norte
y 98°52” de longitud oeste, a 45 km al noreste de la ciudad de México (Fig.
4.1). En este sitio se encuentran los restos de la ciudad mas antigua del
continente americano. El lugar fue ocupado por primera vez en los siglos | y I
a.C. De ser un pequefio asentamiento pasé a convertirse en una importante
ciudad desde el siglo Il d.C. hasta cerca del ailo 700 d.C. La ciudad ocupaba una
superficie muy amplia 21 km? y llegé a estar poblada por 125000 habitantes,
consideradndose en ese entonces como una de las ciudades mas grandes del

mundo®&°9,

Calixtlahuaca es un sitio arqueolégico de la Cultura Mexica que se encuentra a
19°20”° de latitud norte y 99°42” de longitud oeste, a 66 km de la ciudad de
Meéxico (Fig. 4.1). Este sitio estaba ocupado por los Matlazincas antes de la
llegada de los espafioles. Sin embargo, se cree que ya habia pobladores en el
lugar desde mucho antes. Se han encontrado pedazos de ceramica que podrian

corresponder desde el Clasico Temprano hasta el Posclasico Temprano®?,

En el occidente de la peninsula de Yucatan, a unos 50 km de la costa, se
establecido una pequefia comunidad alrededor del afio 600 de nuestra era. Sus

pobladores practicaban la agricultura y la alfareria, la unidon de estos pequefios



asentamientos humanos se convertirian mas tarde en el mundo maya que se

conoce.

Edzn& esta ubicado en los 19°35” de latitud norte y 90°19’ de latitud oeste, es
un sitio arqueoldgico de la cultura maya que se encuentra en Campeche (Fig.
4.1). Este sitio es conocido por su desarrollo cultural desde el clasico temprano
hasta el posclasico temprano (600-1200 afios d.C). Sin embargo, la edad
determinada por *C en el interior de algunos edificios, no concuerda con los

datos histéricos°2,

Sonora, estado ubicado al noroeste de México, al norte de la sierra Madre
occidental, limita al norte con los Estados Unidos. Las paleodunas del desierto
son de interés para gedlogos y geofisicos principalmente, para conocer los

cambios climaticos y sus efectos ocurridos hace miles de afios.
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Fig. 4.1, Mapa de la Republica Mexicana ( ® ciudad capital; B sitio arqueoldgico)

En las zonas de interés, se realizaron pequefias excavaciones hasta obtener

pedazos de ceramica, sedimentos o dunas. Se recogieron las muestras y se tomé



una muestra del suelo que rodeaba a la ceramica. Ambas muestras se colocaron
en bolsas de color negro oscuro y luego se envolvieron con aluminio para
protegerlas de la luz, se trasladaron al laboratorio tomando todas las
precauciones para no exponerlas a alguna fuente artificial de radiacién, tal como

camaras de rayos X, escaners etc.

4.2. Determinacion del contenido de humedad en las cerdmicas

Cuando la muestra se recoge en época de lluvias, para determinar la humedad se
limpia perfectamente y se pesa (PMh); se seca en un horno eléctrico a una
temperatura no mayor de 50°C, durante tres dias y finalmente se pesa
nuevamente para obtener el peso de la muestra seca (PMs). Cuando las muestras
se recogen en época de secas, como fue nuestro caso, la humedad se determina
de la forma siguiente: uno de los fragmentos de cada vasija se limpia
perfectamente y se coloca en un vaso de vidrio con agua deionizada durante tres
dias. Después de este tiempo se pesa, obteniendo el peso de la muestra hUumeda
(PMh). Posteriormente se seca en un horno eléctrico en condiciones normales
durante tres dias mas, al término de los cuales se vuelve a pesar, obteniéndose
de esta forma el peso de la muestra seca, (PMs). En cualquiera de los casos antes

mencionados, el resultado obtenido se expresa en porciento de humedad.

4.3. Determinacién de los elementos

4.3.1. Descortezado

De cada vasija se descortez6 un fragmento, rebajando por lo menos dos
milimetros del total de la superficie para remover todo el material que estuvo
expuesto a la radiaciéon ambiental o al sol. Este proceso se llevé a cabo con la
ayuda de fresas a muy baja velocidad para evitar que la muestra se calentara.
Esta operacion se llevé a cabo en presencia de luz roja. Posteriormente se triturd
y se molié la muestra descortezada en un mortero de agata y se tamizé con una

malla de 125 pm.



4.3.2. Determinacién de potasio

Este elemento es muy importante en el fechamiento por TL debido a la
contribucion en la tasa de dosis anual, principalmente de radiacion beta. Sin
embargo, en la separacién de la materia organica es posible que parte de este
elemento sea también eliminado, pero los efectos causados por la radiacion
liberada por éste, ya quedaron registrados en los diferentes minerales de la
muestra. Lo mismo ocurre al separar los diferentes minerales en la técnica de

inclusiones de cuarzo, al separar los feldespatos de potasio (KAISizOs).

La determinacion del K y de los diferentes elementos presentes en las muestras,
se llevd a cabo con un microscopio electrénico de barrido de la marca PHILLIPS,
modelo XL30 propiedad del ININ. Este microscopio cuenta con un filamento de
tungsteno como fuente de electrones y esta acoplado a una microsonda, por
medio de la cual se pueden llevar a cabo los estudios de microanalisis. En teoria
este sistema puede medir todos los elementos que se encuentran en

concentraciones por arriba de las 100 ppm.

4.3.3. Determinacion de uranio y torio

Otra parte de cada muestra se molié y se tamizd con tamafo de grano entre 60 y
80 um, con la cual se determiné el contenido de U y Th. EI método utilizado en
este caso fue el de andlisis por activacion neutronica®°¥, en el reactor TRIGA
MARK III del ININ, cuya potencia es de 1IMW.

4.4. Dosis anual

Una vez determinadas las concentraciones de K, U y Th, se determiné la tasa de
dosis anual de cada uno de ellos. Mediante el analisis radioguimico®®, se
determind la actividad especifica de acuerdo con las leyes de decaimiento
radiactivo discutidas ampliamente en la sesion 1.4 del primer capitulo,

posteriormente se determind la tasa de dosis anual en funcion de la energia



depositada en los diferentes minerales de cada muestra, usando los valores de

energia de las Tablas 1.1, 1.2 y 1.3,

4.5. Técnica de grano fino

4.5.1. Tratamiento de materia organica

Una vez que las muestras de ceramica fueron descortezadas, molidas y
tamizadas, se pesaron 100 g de cada muestra de 125 um y se colocaron en un
vaso de teflon, agregadndoles H20:2 al 10% hasta cubrir por completo cada
muestra. Posteriormente se dejaron en reposo aisladas completamente de la luz.
Las muestras permanecieron en estas condiciones entre cinco y diez dias.
Posteriormente se les agregé H20:2 al 30%, y se lavaron varias veces con agua
deionizada dejando decantar durante dos horas en cada lavado. Este proceso de
lavado se repitié tres veces para cada muestra. Finalmente cada una de las
muestras se sometié a un bafio ultrasonico con agua deionizada durante diez

minutos.

4.5.2. Eliminacién de carbonatos

Los carbonatos son malos transmisores de la luz, por lo que se deben eliminar
completamente antes de tomar la lectura TL de la muestra. Para la eliminacién de
carbonatos de las muestras tratadas mediante el proceso anterior, se cubrieron
totalmente con HCI al 10%, de pH conocido. El recipiente que contenia cada una
de las muestras con el acido se meti6é al bafio ultrasonico durante tres minutos,
en seguida se dejé reaccionar durante diez minutos mas. Al término de este
tiempo de reaccidon, se midi6 nuevamente el pH, como no se aprecié ningun
cambio se estimO que la muestra ya no contenia carbonatos. Se decant6 el 4cido
y se procedid a lavar tres veces con agua deionizada, finalmente se lavaron las
muestras en el bafio ultrasénico. Las muestras ya limpias se secaron en un horno

eléctrico a una temperatura por debajo de los 50°C durante tres dias.

4.5.3. Obtencién de grano fino



Esta técnica consiste en separar granos con tamafo entre 4 y 11 um. En nuestro

estudio este proceso se llevo a cabo de la forma siguiente:

En cada uno de tres tubos de ensayo se colocé un gramo de muestra, en seguida
se les adicionaron 6 ml de acetona. Se agitaron perfectamente y se dejaron
decantar durante dos minutos, el sobrenadante de cada tubo se vertié en tres
tubos més. Posteriormente a los tres primeros tubos, se les agregaron
nuevamente 6 ml de acetona, se volvieron a decantar durante dos minutos y se
vertié el sobrenadante en otros tres tubos limpios. Este proceso se repitid hasta
gue el sobrenadante de los tubos iniciales present6 aspecto transparente. De esta
forma se separé la muestra con tamafio de grano entre O y 11 um. Para separar
la muestra con tamafo de grano menor que 4 um se dejaron decantar todos los
tubos que contenian el sobrenadante durante 75 minutos. Al final de este tiempo
el sobrenadante se verti6 en un recipiente que se habia rotulado previamente
como “acetona sucia”, ya que contiene granos con tamarfo entre O y 4 um. El
precipitado que quedé en los tubos de ensayo contiene la muestra con tamarfio de
grano entre 4 y 11 ym. Esta muestra se recogioé en uno o dos tubos a los cuales
se les agregaron nuevamente 6 ml de acetona. Estos tubos se agitaron y se
dejaron decantar nuevamente durante 20 minutos para separar el resto de granos
con tamafio menor de 4 um; se vertido el sobrenadante en el recipiente de la
acetona sucia, repitiendo este proceso hasta que la acetona se aprecid
transparente, indicando con esto que los granos de menor tamafo se habian
separado completamente®. Finalmente el polvo precipitado en los tubos se
recogio en un solo tubo y se dejé evaporar la poca acetona que contenia. De esta
forma se obtuvo la muestra util con tamafio de grano entre 4 y 11 um, con la
cual se prepar6é una suspension para depositar la cantidad deseada de muestra

sobre los discos de aluminio, para tomar su lectura TL.

4.5.4. Preparacion de los discos con muestra



La muestra util obtenida mediante el proceso anterior generalmente pesa un poco
mas de 200 mg, con los cuales se prepara una suspensién con acetona de 2

mg/ml de cada muestra en estudio.

Se colocaron los discos de aluminio de 0.5mm de espesor por 10mm de diametro
en los tubos de vidrio de fondo plano, estos tubos se colocaron a su vez en una
gradilla multiple de acrilico, en seguida se agregaron tres microlitros de acetona
en los tubos que contenian los discos, con la finalidad de que el disco de aluminio
permanezca pegado al fondo del tubo al momento de agregar la suspension de la
muestra, asi como de verificar que no queden burbujas de aire. Posteriormente se
agregé un mililitro de la suspensibn a cada tubo con una micropipeta
especialmente calibrada, agitando la suspensiéon cada tres tomas para mantenerla

homogénea.

Finalmente la gradilla que contiene todos los tubos con la muestra se aislo
completamente de la luz, donde permanecidé hasta que los restos de acetona se
evaporaron completamente. De esta forma la muestra arqueoldgica quedd
perfectamente adherida homogéneamente en toda la superficie del disco de
aluminio. Se prepararon por lo menos 60 discos Utiles de cada muestra para su

estudio.

4.6. Andlisis de las curvas TL

Se tomod la lectura TL natural (TLN) de 20 discos preparados de acuerdo con el
método mencionado en el parrafo anterior. Cada muestra se le tomé una segunda
lectura y se resté a la primera para obtener la intensidad TL neta, este

procedimiento se aplic6é en todos los casos.

4.6.1. Método de incremento de la dosis
Se tomaron otros 16 discos con la muestra sin leer y se agruparon en cuatro

grupos de cuatro cada uno para ser irradiados a diferentes dosis (1b, 2b, 3b ,



etc.) y obtener la curva de calibracién a partir de la cual se determiné la dosis

equivalente Q.

4.6.2. Método de regeneracion de la sefal TL

Se tomaron 16 discos de los 20 a los que se les habia tomado la TLN y se
irradiaron a las mismas dosis de la prueba anterior para regenerar su sefial TL. Al
graficar la dosis contra la intensidad TL, se obtiene la curva de calibracion como
la de la Fig. 3.5, donde se determind el factor de correccion por supralinealidad I.
En cada estudio se irradiaron por lo menos cuatro discos con muestra para cada
dosis, el intervalo de irradiacién fue entre 10 y 200 Gy de radiacién beta. Una
vez realizados los estudios anteriores se determiné la paleodosis de acuerdo con

la ecuacion (3.4).

4.7. Irradiacion de las muestras

La fuente utilizada para la irradiacion de las muestras fue un emisor de radiacion
b de °°Sr, Amersham, cuya actividad es de 3.7GBg (100 mCi) y que da una
rapidez de dosis de 3.6 Gy/h. Para el uso de esta fuente se tomé en cuenta que
el espesor de las muestras no afectara en forma apreciable la trayectoria de la
radiacion, ya que al pasar a través de la materia, las particulas beta sufren una
gran variedad de interacciones; pueden cambiar de trayectoria, pueden perder
energia por la produccion de electrones energéticos secundarios o por la
produccion de rayos X. Por ejemplo, la energia maxima del *°Y de 2.27 MeV es
disminuida en aproximadamente la mitad con una lamina de aluminio de 0.4mm
de espesor, y una lamina de 3mm de este material reduce la energia a solamente
el 1% del valor inicial.

En minerales para fechamiento por TL el grado de atenuacion es similar al del
aluminio. Para una muestra de grano fino, cuyo tamano de grano es entre 4 y
11um, la atenuacién es despreciable, pero para muestras con tamafo de grano
mayores de 0.1mm éste comienza a ser significativo. En el caso de la técnica de

inclusiones de cuarzo, la contribucion se hace despreciable con la corrosion que



causa el acido fluorhidrico en toda la superficie del grano, disminuyendo a menos

de 100um su tamafio®%°®),

4.8. Equipo lector de TL

Para la lectura tanto de las muestras no irradiadas, como irradiadas, se utilizo el
equipo analizador TL 1100 AUTOMATED TL SYSTEM fabricado por Daybreak
Nuclear and Medical System, Guilford, CT (EE UU). Tanto el emisor de radiacién
b como este equipo, se encuentran en el Instituto de Geofisica, en la UNAM. Este
equipo cuenta con un portamuestras tipo carrusel, con capacidad para 20 discos.
Aunque el equipo permite también la medicion de la sefial fotoluminiscente, en

esta ocasion solo se midié la sefal TL.

Este equipo cuenta con un tubo fotomultiplicador (TFM) convencional y con un
filtro que permite la medicion de la luz entre 400 y 600 nm. Sin embargo, en
casos especiales se puede cambiar. El equipo cuenta también con su propia
bomba de vacio y un sistema de alimentacion de nitrogeno (ultrapuro, 99.998%).
Con el Software correspondiente, se controla todo el proceso de lectura de las
muestras. Algunas de sus aplicaciones mas importantes son; ajuste del vacio de
operacion (25-28 umHg), ajuste del alto voltaje (894 V), ajuste de la rampa de
calentamiento, lectura TL, resta el fondo a cada lectura para dar la TL neta,

guarda la informacion en disco duro y disco flexible, etc.

4.8.1. Pardmetros de lectura

La lectura de las muestras en estudio se llevO a cabo con los siguientes

parametros:

Vacio 25-28 umHg
Nitrogeno 10 I/h

Alto Voltaje 894 Vv

Calentamiento 20°C/s

El intervalo de integracion de la sefial TL fue entre 150 y 500°C.



El Software de este equipo permite ademas obtener las graficas de los
resultados, el cual mediante el ajuste por minimos cuadrados determina el valor
de Q, asi como el valor de |. Permite también el andlisis de la meseta, para definir

cuando una muestra se puede o no fechar.

4.9. Muestras geoldgicas

4.9.1. Determinacion del contenido de humedad en las dunas

Como estas muestras se encuentran en forma de polvo de arena, se tamizaron a
125 uym y se pesaron. Una alicuota de cada una se pesoO para obtener el peso de
la muestra seca, en seguida se colocO en un pequefio crisol de plata y se cubri6
completamente de agua. Las alicuotas permanecieron en el agua durante tres
dias, al término de los cuales se volvieron a pesar para determinar el grado de
saturacion. En seguida se secaron en un horno a 50°C durante tres dias mas y
finalmente se volvieron a pesar para conocer el contenido de humedad de la

misma forma que para las ceramicas.

4.9.2. Técnica de inclusiones de cuarzo

Se realiz6 un estudio previo en condiciones de luz natural para conocer el tipo de
minerales que contiene la muestra, y asi establecer las técnicas de separacion
mas convenientes; entre las que se cuentan: separacion magnética, separacion

por liquidos pesados, tefido, etc.

4.9.3. Separacion de minerales

De los diferentes minerales identificados en la prueba anterior, solamente los
feldespatos, las plagioclasas, y los cuarzos presentan buenas propiedades TL.
Aprovechando la susceptibilidad magnética de los minerales presentes en la
muestra, se realizé primero una separacidn magnética con el equipo conocido
como Frantz. En esta separacion se eliminan casi todos aquellos minerales que no
presentan buenas propiedades TL. Como se vio que los cuarzos eran abundantes

en la muestra, se decidi6 separarlos para aplicar la técnica de inclusiones de



cuarzo. Para esta técnica se requiere una pureza de los cuarzos 2 98%, por lo que
después de la separaciéon magnética, se procedié a separar el resto de minerales
mediante la técnica de liquidos pesados, aprovechando la diferencia en su
densidad. Con politungstanato de sodio se preparoé el liquido con una densidad de
2.67 g/ml.

4.9.4. Tefido de minerales

Durante la separacién de los cuarzos con el liguido pesado, se tomaba una
alicuota de éstos y se tefiila con acido rodizénico. Con este reactivo las
plagioclasas se tifien de rojo. El proceso de separacion se repitio hasta que la
coloracion practicamente desaparecié. Esta identificacion se llevé a cabo con el

uso de un microscopio comun (binocular).

4.9.5. Seleccion de granos entre 105y 125 pm
Una vez obtenida la pureza deseada (3 98%) en la muestra, ésta se pas6 por una

serie de tamices para seleccionar los granos con tamafo entre 105 y 125 pm.

4.9.6. Preparacion de los discos con muestra

A diferencia de la técnica de grano fino, donde se requiere aproximadamente de 1
mg de muestra para cada lectura, para la técnica de inclusiones de cuarzo se
requieren aproximadamente 3 mg. Se describe brevemente la técnica que se
siguid para la preparacion de estos discos:

Se colocaron los discos de acero en un contenedor de acrilico con capacidad para
50 o 60 discos. Este contenedor cuenta con la numeracién bien visible para su
identificacién. Una vez colocados los discos en los nichos del contenedor, se
deposita una capa de silicon por aspersion sobre ellos. Se coloca una malla de
acero inoxidable de 125 pum sobre el contenedor y sobre ésta otra placa de
acrilico con un orificio que la atraviesa. En seguida se coloc6 una segunda malla y
finalmente otra placa de acrilico. El orificio de las placas de acrilico es de 9 mm

de diametro, igual al diametro del disco de acero. Cuando este arreglo quedo fijo



se agreg0l, con una cucharilla previamente calibrada, la muestra de cuarzos,
obteniéndose de esta forma una distribucion homogénea de la muestra en el
disco de acero. Este arreglo se vuelve a desarmar y nuevamente se aplica una
capa de silicon por aspersion. Después de 24 horas de reposo, los discos quedan

listos para las siguientes pruebas.

4.9.7. Blanqueo parcial

Se tomd un lote de discos preparados mediante el proceso anterior y se
clasificaron para exponerse a la luz del sol, durante diferentes periodos de
tiempo, desde pocos minutos hasta mas de 24 horas. Después de la exposicion
al sol, se dejaron enfriar hasta la temperatura ambiente y en seguida se procedi6

a tomar las lecturas TL correspondientes.

4.9.8. Irradiacion de las muestras

De los mismos lotes donde se tomaron las muestras que se expusieron a la luz
del sol, se tom¢ otro lote y se dividié en grupos de cuatro discos cada uno para
ser irradiados a diferentes dosis de radiacion beta, de la misma forma que las
muestras de grano fino, para determinar de esta forma, las diferentes paleodosis

de acuerdo con la Fig. 3.7a.

A otro grupo de 16 discos, se les tomo la lectura TL natural y en seguida se
dividieron en grupos de cuatro para irradiar a las mismas dosis del lote anterior,
con la finalidad de regenerar la sefial TL de acuerdo con la Fig. 3.7b. Con los
resultados anteriores se procedio a graficar la paleodosis contra la temperatura de
acuerdo con la Fig. 3.8, para asi determinar la paleodosis verdadera, con la que,
a su vez, se determind la edad una vez conocida la tasa de dosis anual, tanto

para las dunas como para el suelo donde se tomaron las muestras.



5. RESULTADOS

5.1. Ceramica de Edznéa
En la Fig. 5.1, se muestra el espectro de emision obtenido en el microscopio
electrénico de barrido tanto para la ceramica como para el suelo donde se tomo
la primera. En esta figura se indica la energia de la banda K caracteristica de
cada elemento asi como su intensidad®.
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Fig. 5.1. Elementos identificados en el Microscopio Electrénico de Barrido.

a) Ceramica de Edzna, b) suelo



En la Tabla 5.1, se muestran los elementos identificados mediante la técnica de

microanalisis, su contribucién en peso y en masa atémica, de la ceramica y del

suelo de Edzna.

En la Tabla 5.2, se muestra la concentracion de potasio, de uranio y de torio,

determinados los dos ultimos mediante la técnica de andlisis por activacion

neotrénica. También se resumen los valores de la dosis correspondiente al tipo

de radiacidon que emite cada uno de ellos.

Tabla 5.1. Elementos presentes en la ceramica y suelo de Edzna.

Ceramica Suelo
Elemento | %Peso | %Atdmico | %Error %Peso | %Atdmico | %Error
C 9.79 16.00 3.94 9.65 15.69 3.35
O 42.59 52.26 0.79 44.62 54.46 0.65
Na 0.87 0.74 5.78
Mg 0.66 0.53 5.22 0.93 0.75 3.31
Al 9.84 7.16 0.84 15.00 10.86 0.59
Si 29.00 20.27 0.48 21.46 14.92 0.52
K 1.96 0.98 2.07 0.57 0.28 3.96
Ca 1.19 0.58 2.84 2.08 1.01 1.70
Ti 0.42 0.17 6.64 0.63 0.26 4.16
Fe 3.68 1.29 1.99 5.06 1.77 1.44
Total 100.00 100.00 100.00 100.00

Tabla 5.2. Elementos, tipo de radiacién y dosis para la ceramica y suelo de

Edzna.
Dosis (mGy/afio)
Muestra  Elemento Concentracion a b g
Ceramica K 1.96%2.07% 1.626+0.033 0.478=0.009
u 4.85=0.19ppm 13.478+0.528 0.708%0.027 0.557=0.021
Th 26.09=+0.27ppm  19.254=+0.199 0.746%0.007 1.341+0.013
Suelo K 0.57%3.96% 0.473%0.018 0.139=+0.005
u 2.15+0.12ppm 5.974+0.333 0.314#+0.017 0.247=%0.014
Th 25.58*+1.67ppm  18.878%1.232 0.731+0.047 1.314=0.085

Considerando el factor de eficiencia propuesto por Aitken® de 0.15, para

radiacion alfa, se obtuvo una D, de 4.173+0.084 mGy/afio, mientras que la Dy

fue de 3.080=+0.043 mGy/afio. Se realiz6 una segunda evaluacién de los

elementos del suelo y los resultados obtenidos se promediaron con los valores



mostrados en la Tabla 5.2, obteniéndose una D, de 2.081+0.022 mGy/a,
mientras que la contribucién de la radiacion césmica fue de 0.24=+0.01
mGy/a®®. La tasa de dosis total de la muestra seca fue de 9.571=+0.108 mGy/a.
Después de hacer la correccion por humedad, de acuerdo con Aitken?, se

obtuvo finalmente una dosis de 8.16+0.14 mGy/a.

La Fig. 5.2, muestra la intensidad TL neta (restando el fondo) de la muestra de
Edzn4, clasificada como CH3, como una funcion de la temperatura; donde se
aprecia que el pico principal aparece a 300°C. Para la determinacion del valor de
Q se siguié el procedimiento del incremento de la dosis; mientras que, la
determinacion del factor |, se llevO a cabo mediante el método de
regeneracion®?. Las dosis aplicadas para ambas pruebas fueron las siguientes;
20Gy (1b), 40Gy (2b), 60Gy (3b) y 80Gy (4b). Después de la irradiacion, las
muestras se guardaron protegidas de la luz y a los quince dias se tomaron las
lecturas; durante este tiempo no se aprecié desvanecimiento en la sefial TL. Para
los resultados se tomaron en cuenta Unicamente las lecturas de los discos que
presentaron una incertidumbre menor del 4%. En la Fig. 5.3, se presentan la
intensidad TL natural (TLN) y la suma de la TL natural mas la TL artificial (TLA).
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Fig. 5.2. Intensidad TL natural (TLN) de la ceramica de Edzna.



Fig. 5.3. Intensidad TL natural (TLN) y artificial (TLA) de la cerdmica de Ezné&

La region estable identificada por el estudio de la meseta® fue entre 320 y

340°C, como se muestra en la Fig. 5.4.
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Fig. 5.4. Meseta mostrada por la ceramica de Edzna.



En la Fig. 5.5, se muestran las curvas TL obtenidas por el método de incremento
de la dosis. Con los valores obtenidos de esta prueba, se elabor6 la curva de
calibracion para determinar la dosis equivalente Q, como se muestra en la Fig.
5.6, donde se da la dosis en grays (Gy) y la incertidumbre se da en proporcién
porcentual. Por extrapolacién, para una intensidad TL igual a cero, para este
caso le corresponde una Q=325.8+2.4 mGy. Por otro lado, a los discos con
muestra, que se les habia tomado previamente la lectura TL natural, se irradiaron
con las mismas dosis de la prueba anterior (Lb+2b—+3b-+4b) para regenerar su
sefial TL. Las curvas TL obtenidas de esta prueba se muestran en la Fig. 5.7,
donde se aprecia que la forma de la curva TL no cambia. En la Fig. 5.8, se
muestra la curva de calibracion para determinar también por extrapolaciéon el
factor de correccion por supralinealidad, que en este caso fue 1=7.671+0.086
Gy. La paleodosis total obtenida con estos resultados, de acuerdo con la

ecuacion (3.4) fue P=7.997+0.086 Gy.
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Fig. 5.5. Intensidad TL a diferente dosis de la ceramica de Edzna.
(1b=20Gy, 2b=40Gy, 3b=60Gy, 4b=80Gy)
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Fig. 5.6. Curva de calibracion para determinar la dosis equivalente(Q=ED).
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Fig. 5.7. Regeneracion de la sefial TL en la cerdmica de Edzna.
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Fig. 5.8. Curva de calibracion para determinar el factor | (I=ED).

Sustituyendo los valores anteriores en la ecuacién (3.3), se obtuvo la edad de
980490 afios. Mientras que por el método de **C, se ha estimado una edad

entre 800 y 1000 afios para estas muestras™®.

5.2. Ceramica de Calixtlahuaca

En la Fig. 5.9, se muestra el espectro de emision obtenido en el microscopio
electrénico de barrido tanto para la ceramica como para el suelo. En esta figura
se indica la energia de la banda K caracteristica de cada elemento asi como su

intensidad.
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Fig. 5.9. Elementos identificados en el Microscopio Electrénico de Barrido.

a) Ceramica de Calixtlahuaca, b) suelo



En la Tabla 5.3, se muestran los valores de los diferentes elementos encontrados
por microandlisis, tanto para la ceramica como para el suelo que rodeaba a la

primera.

Tabla 5.3, Elementos presentes en la cerdmica y suelo de Calixtlahuaca.

Ceramica Suelo

Elemento | %Peso | %Atémico | %Error | %Peso | %Atdmico | %Error
C 1.158 1.771 1.87
@) 67.046 78.087 0.78 70.178  80.567 0.53
Na 1.368 1.123 3.66 1.018 0.813 2.86
Mg 0.249 0.193 10.95 0.543 0.411 3.27
Al 8.325 5.823 0.79 9.068 6.173 0.51
Si 16.479 11.073 0.48 12.555 8.210 0.38
P 0.289 0.176 5.82
K 0.860 0.415 2.58 0.681 0.320 2.13
Ca 1.956 0.921 1.62 1.016 0.466 1.69
Ti 0.535 0.211 4.15 0.470 0.180 3.20
Fe 2.892 0.977 1.68 3.313 1.090 1.10

Total 100.00 100.00 100.00  100.00

Mientras que en la Tabla 5.4, se muestran las concentraciones de los diferentes
elementos, el tipo de radiacion y la dosis correspondiente con la que contribuyen

en la tasa de dosis anual.

Tabla 5.4, Elementos, tipo de radiacion y dosis de la cerdmica y suelo de
Calixtlahuaca.

Dosis (mGy/aiio)

Muestra Elemento Concentracion a b

Ceramica K 0.86+2.58% 0.7138+0.0184
U 3.11740.225ppm 8.6621+4+0.6252 0.4553+0.0328
Th 5.056+0.784ppm 3.7313%+0.5785 0.7386+0.1145

Suelo K 0.681+0.025% 0.5652+0.0001
U 1.323+0.267ppm 3.6766+0.7419 0.1932=+0.0390
Th 2.38840.296ppm 1.762340.2184 0.068240.0084

En este caso la dosis de radiacion gamma se midié con dosimetros TL de
CaS0a:Dy desarrollados en el ININ®”, obteniéndose una Dg de 2.7729+0.1486

mGy/afio. La eficiencia a la radiacion alfa fue la misma que en el caso anterior.



Con estas determinaciones, la tasa de dosis anual en condiciones secas fue de
5.945620.2008 mGy/afio. De la misma forma que en el caso anterior, al hacer
las correcciones por efecto de la humedad la dosis real fue de 5.558440.1895

mGy/afo.

La Fig. 5.10 muestra la intensidad TL natural (TLN) en funcién de la
temperatura. Como se puede apreciar, en este caso las curvas TL no mostraron
un pico bien definido. Sin embargo, si mostraron reproducibilidad de una lectura

a otra.
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Fig. 5.10. Intensidad TL natural (TLN) de la ceramica de Calixtlahuaca.
En la Fig. 5.11, se presenta la intensidad TL natural (TLN) y la suma de la TL

natural mas la TL artificial (TLA).
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Fig. 5.11. Intensidad TL natural y artificial de la cerdmica de Calixtlahuaca

Para determinar la dosis equivalente Q, asi como el factor de correccién por
supralinealidad I, se procedié de la misma forma que con la cerdmica de Edzna.
Las dosis aplicadas en este caso fueron las siguientes; 32Gy (1b), 64Gy (2b),
96.6Gy (3b) y 129Gy (4b). Después de la irradiacion, las muestras se guardaron
protegidas de la luz y a los quince dias se tomaron las lecturas correspondientes.
Sin embargo, como no se aprecidé ninguna meseta para la razon TLN/TLA, se
determind la dosis equivalente cada 10°C, dentro del intervalo de temperatura
entre 250 y 400°C, para verificar la presencia de la meseta de acuerdo con

Mejdahl®“®.



En la Fig. 5.12, se muestran las curvas TL obtenidas por el método de
incremento de la dosis. Con los valores obtenidos de esta prueba, se elaboré la
curva de calibracion para determinar la dosis equivalente Q, como se muestra en
la Fig. 5.13. Por otro lado en la Fig. 5.14 se muestran las curvas TL obtenidas
en la prueba de regeneracion de la sefial TL, mientras que en la Fig. 5.15, se
muestra la curva de calibraciéon para obtener el factor de correccion |,
determindndose este valor en el mismo intervalo de temperatura que el valor Q.
En la Tabla 5.5 se resumen los resultados obtenidos de estas pruebas asi como
la paleodosis correspondiente, mientras que en la Fig. 5.16 se muestra la gréafica
resultante, donde se identificd finalmente la meseta entre 340 y 360°C, y una

paleodosis promedio de P=8.46+0.27 Gy.
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Fig. 5.12. Intensidad TL de la ceramica de Calixtlahuaca a diferentes dosis.
(1b=32Gy, 2b=64Gy, 3b=96.6Gy, 4b=129Gy)



. 5 i & i 1 i A i i i R i i i
4 |73HC CaLi.mat
Hiprataal  N-1D LA Lt LA
-| o
a
! - 5 2
i C]
]
F -
]
T
v a
1 / r
. -
g L
EBea. 2307
i v=l B9RL
-0 s T T T T T T T L T ¥ T
-1 BEL Gyl BETA) 14002

Fig. 5.13. Curva de calibracion para determinar la dosis equivalente (Q=ED).
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Fig. 5.14. Regeneracion de la sefial TL en la ceramica de Calixtlahuaca.
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Fig. 5.15. Curva de calibracion para determinar el factor | (I=ED).

Tabla 5.5, Dosis equivalente, factor de correccién y paleodosis de la ceramica

de Calixtlahuaca, determinados a diferente temperatura.

Temperatura

Q (Gy)

I (Gy)

Paleodosis (Gy)

250
260
270
280
290
300
310
320
330
340
350
360
370
380
390
400

2.3408=+0.0343
2.1936=+0.0350
1.9493+0.0325
1.4754+0.0242
0.8241+0.0120
0.1550=+0.0023
0.5942+0.0086
1.4830+0.0210
2.3285+0.0340
3.1479+0.0494
4.3327%+0.0734
6.074520.1122
8.4088+0.1620
11.800=+0.2200
16.700=+0.2996
22.50040.3971

6.8084+0.1847
6.57472+0.2082
6.4987+0.2049
6.2027+0.1959
5.9227+0.1658
6.204320.1407
5.9548+0.1428
5.6545+0.1367
5.4433+0.1417
5.2139+0.1752
4.2375+0.1373
2.3737%0.0583
1.0695+0.0281
0.4220=+0.0085
0.7327+0.0069
1.3664+0.0156

9.1492+0.1878
8.7683+0.2111
8.4480+0.2074
7.6781+0.1973
6.746820.1662
6.359320.1407
6.5490+0.1430
7.1375+0.1383
7.7718%0.1457
8.3618+0.1820
8.5702+0.1556
8.4482+0.1264
9.4783+0.1644
12.222+0.2201
17.433+0.2996
23.866+0.3974




25

10 -

PALEODOSIS (Gy)

0 | | | | | | |
250 270 290 310 330 350 370 390

TEMPERATURA (°C)

Fig. 5.16. Meseta mostrada por la ceramica de Calixtlahuaca.

Sustituyendo estos valores en la ecuacion (3.3), se obtuvo la edad de 1520

#+90 afos para la ceramica de Calixtlahuaca.

5.3. Ceramica de Teotihuacan.
De tres muestras pertenecientes a este sitio, solamente la clasificada como

lIA23714, se pudo estudiar. Las dos restantes mostraron curvas TL diferentes

de una lectura a otra.

En la Fig. 5.17, se muestra el espectro de emisién obtenido en el microscopio
electrénico de barrido tanto para la cerdmica como para el suelo de Teotihuacéan.
En esta figura se indica la energia de la banda K caracteristica de cada elemento

asi como su intensidad.
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Fig. 5.17. Elementos identificados en el Microscopio Electrénico de Barrido.

a) Ceramica de Teotihuacéan, b) suelo



En la Tabla 5.6, se muestran los valores de los diferentes elementos encontrados

por microanalisis, tanto para la ceramica como para el suelo de Teotihuacan.

Tabla 5.6, Elementos presentes en la cerdmica y suelo de Teotihuacén.

Ceramica suelo
Elemento | %Peso | %Atémico | %Error %Peso | Y%Atémico | %Error
C 0.426  0.675 8.69 28.52 40.51 1.58
@) 65.327 77.710 1.40 39.82 42.47 0.83
Na 1.432 1.185 5.95
Mg 0.744  0.583 6.89 1.35 0.95 2.75
Al 8.007 5.648 1.41 4.84 3.06 1.11
Si 16.205 10.981 0.87 13.44 8.17 0.65
P 0.58 0.32 4.68
K 1.984  0.966 2.82 0.48 0.21 4.54
Ca 1.646  0.782 3.28 7.92 3.37 0.81
Ti 0.521  0.207 7.47 0.24 0.09 9.53
Fe 3.708 1.264 2.68 2.80 0.86 2.06
Total 100.00 100.00 100.00 100.00

En la Tabla 5.7, se muestra la concentracion de potasio, de uranio y torio en las
muestras de Teotihuacan. También se resumen los valores de la dosis

correspondiente al tipo de radiacién que emite cada uno de ellos.

Tabla 5.7, Elementos, tipo de radiacién y dosis para la ceramica y suelo de
Teotihuacan.

Dosis (mGy/afo)
Muestra Elemento Concentracion a b g
Ceramica K 1.984+2.82% 1.646+0.046 0.484%0.013
1A23714 u 1.79=%0.22ppm 4.974%0.611 0.261+0.032 0.205%0.025
Th 5.72+0.68ppm 4.221+0.501 0.163=%0.019 0.294+0.034
Suelo K 0.48%7.54% 0.398+0.030 0.117=0.008
u 10.93%0.88ppm 30.374%x2.445 1.596#0.128 1.255+0.101
Th 2.78x+0.05ppm 2.051+0.036 0.079#0.001  0.14240.002

No fue posible colocar dosimetros TL en este sitio, por lo que la dosis de
radiacion gamma se determind de la misma forma que para la muestra de Edzn4,
obteniéndose una Dy de 5.158+0.019 mGy/afio. La eficiencia a la radiacion alfa,

asi como la contribucion césmica fueron las mismas que para la ceramica de



Edzna. La tasa de dosis anual obtenida en condiciones secas fue de 5.2068
+0.1746 mGy/afio. Se determind el 12.6% de humedad en la cerdmica que
permanecié enterrada, por lo que al hacer la correccion por efecto de la
humedad de acuerdo con 3.5, se obtuvo una dosis final de 4.485440.0467

mGy/afo.



La Fig. 5.18, muestra la curva TL natural obtenida de esta cerdmica, donde se
aprecia que no se define claramente el pico principal pero se aprecian dos
pequefas protuberancias que se podrian considerar como dos picos; el primero a

350 vy el segundo a 380°C.
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Fig. 5.18. Intensidad TL natural (TLN) de la ceramica de Teotihuacan.

La Fig. 5.19, muestra la intensidad TL natural y la suma de la intensidad TL
natural mas la artificial. En esta figura se aprecia claramente que la muestra
irradiada presenta un pico bien definido a 250°C. Sin embargo, esta cerdmica
tampoco mostré la meseta con la relaciéon TLN/TLA, por lo que se procedi6 de la

misma forma que para la cerdmica de Calixtlahuaca.
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Fig. 5.19. Intensidad TL natural (TLN) y artificial (TLA) de la ceramica de
Teotihuacan

Se siguid el mismo procedimiento para la determinacion de la dosis equivalente,
Q, asi como el factor por supralinealidad |I. Las dosis aplicadas para ambas
pruebas fueron las siguientes; 25Gy (1b), 50Gy (2b), 75Gy (3b) y 100Gy (4b).

Las lecturas TL también se tomaron 15 dias después de la irradiacion.

En la Fig. 5.20, se muestran las curvas TL obtenidas por el método de
incremento de la dosis, donde se aprecia claramente un pico bien marcado a
250°C. Mientras que la Fig. 5.21 muestra la curva de calibracion

correspondiente, para determinar la dosis equivalente Q.
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Fig. 5.20. Intensidad TL de la ceramica de Teotihuacan a diferentes dosis.
(1b=25Gy, 2b=50Gy, 3b=75Gy, 4b=100Gy)
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Fig. 5.21. Curva de calibracion para determinar la dosis equivalente (Q=ED).



Por otro lado en la Fig. 5.22, se muestran las curvas TL obtenidas en la prueba
de regeneracion de la sefial TL, mientras que en la Fig. 5.23, se muestra la curva

de calibracion para obtener el factor de correccién 1.
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Fig. 5.22. Regeneracion de la sefal TL en la cerdmica de Teotihuacan.

La determinacién de la dosis equivalente, el factor de correccion por
supralinealidad, asi como de la paleodosis correspondiente, se determinaron en
el mismo intervalo de temperatura de la ceramica de Calixtlahuaca. Sin embargo,
al graficar la paleodosis contra la temperatura, la cerdmica de Teotihuacan no

mostré ninguna meseta, por lo que no fue posible estimar su edad.
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Fig. 5.23. Curva de calibracion para determinar el factor | (I=ED)

5.4 Paleodunas de Sonora
En la Fig. 5.24, se muestra el espectro de emisidon obtenido en el microscopio
electrénico de barrido para esta muestra. En esta figura se indica la energia de la

banda K caracteristica de cada elemento asi como su intensidad.

En la Tabla 5.8, se muestran los valores de los diferentes elementos encontrados
por microanalisis para la muestra. En este caso, para el suelo se consideran los
mismos componentes ya que se trata de arena del desierto donde se tomoé la

muestra en estudio.
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Fig. 5.24. Elementos identificados en el Microscopio Electrénico de Barrido.
Dunas del Desierto de Sonora.

Tabla 5.8, Elementos presentes en las dunas del desierto de Sonora.

Duna
Elemento %Peso | %Atomico | %_Error
C 13.06 20.73 3.04
O 41.38 49.34 0.76
Na 3.47 2.88 2.03
Mg 1.52 1.19 2.82
Al 7.30 5.16 0.94
Si 25.51 17.33 0.47
Cl 0.66 0.36 3.89
K 2.27 1.11 1.71
Ca 1.94 0.92 1.89
Fe 2.89 0.99 2.10
Total 100.00 100.00

Mientras que en la Tabla 5.9, se muestran las concentraciones de los diferentes

elementos y la tasa de dosis anual de radiacion beta.



Tabla 5.9, Elementos y dosis de radiacion beta de las dunas del desierto de
Sonora.

Muestra Elemento Concentracion Dosis b (mGy/afno)

Duna K 2.27x1.71% 1.8841+0.0322
U 2.3320.24ppm 0.3404+0.0350
Th 7.014+1.00ppm 0.2004+0.0286

En este caso no se muestra la tasa de dosis de radiacion alfa porque no
interviene en este método. Mientras que la dosis de radiacibn gamma se midi6
con dosimetros TL de CaSOa4:Dy elaborados en el ININ, obteniéndose una Dy de
1.6066+0.0096 mGy/afio.

En la Fig. 5.25, se muestra la intensidad TL natural de los cuarzos con una
pureza 298%, los cuales fueron separados por métodos magnéticos y por
liguidos pesados. Todo este proceso se llevo a cabo con la ayuda de luz roja de

muy baja intensidad.

La Fig. 5.26, muestra como la sefial TL natural disminuye con el tiempo de
blanqueo a la luz del sol. Mientras que en la Fig. 5.27 se muestra la intensidad
TL obtenida por el método del incremento de la dosis, obteniéndose de esta
forma la curva de calibracion que se muestra en la Fig. 5.28 donde por

extrapolacién se determinaron las dosis de acuerdo con la Fig. 3.7.

En la Tabla 5.10, se resume la dosis equivalente Q para las muestras que
permanecieron a la luz del sol desde 5 hasta 300 minutos. Estas se determinaron
en funcién de la intensidad TL en el intervalo de temperatura entre 250 y

380°C. La Fig. 5.29 muestra estos resultados.
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Fig. 5.25. Intensidad TL natural de los cuarzos presentes en las paleodunas.
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Fig. 5.26. Blanqueo de la sefial TL de los cuarzos a diferente tiempo de
exposicion a la luz del sol.
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Fig. 5.27. Intensidad TL de los cuarzos a diferente dosis.
(1b=15Gy, 2b=30Gy, 3b=45Gy, 4b=60Gy)
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Fig. 5.28. Curva de calibracion de los cuarzos para extrapolar la sefial TL de las

muestras expuestas al sol.



Tabla 5.10, Dosis equivalente (Gy) de los cuarzos que permanecieron expuestos
a la luz del sol.

Temp |[5min 5.8min |6.7min | 7.5min |10min |[40min |180min |300min
250 2.78 3.16 3.36 3.15 3.75 4.00 4.20 4.41
260 3.28 3.57 4.08 3.64 4.37 4.61 4.75 5.13
270 3.89 4.28 4.83 4.30 5.03 5.34 551 5.85
280 4.67 5.19 5.75 5.16 6.02 6.42 6.74 6.94
290 5.63 6.19 6.76 6.16 7.18 7.45 8.02 8.32
300 6.97 7.54 8.00 7.47 8.60 9.11 9.78| 10.11
310 8.32 8.97 9.56 8.75 10.1| 10.96| 11.57| 12.02
320 7.97 9.28| 10.05 9.27| 10.82| 11.58| 12.56| 13.20
330 8.45 9.32| 10.94 9.58| 11.70| 12.19| 13.53| 14.63
340 8.58| 10.57| 12.20 9.74| 11.85| 13.06| 14.57| 16.27
350 8.71| 10.90| 13.44| 10.15| 12.49| 14.38| 16.31| 18.35
360 7.54| 12.29| 15.12| 11.27| 14.47| 16.64| 18.81| 21.97
370 5.70| 14.52| 19.90| 12.93| 17.44| 19.65| 21.87| 27.43
380 9.04| 17.94| 22.84| 16.06 26.65| 23.91| 36.26

0
250 260 270 280 290 300 310 320 330 340 350 360 370 380
TEMPERATURA (°C)

Fig. 5.29. Dosis equivalente Q, en funcion de la temperatura.



La Fig. 5.30, muestra la dosis equivalente Q de los cuarzos que si presentaron
meseta en el intervalo de temperatura entre 310 y 350°C, que fueron los que se
blanquearon a la luz del sol por 5 y 5.8 minutos. La dosis equivalente Q

promedio obtenida de esta prueba fue de 8.80+0.32 Gy.

20
® 5min

& 5 8min

DOSIS (Gy)
o
\

0 \
250 260 270 280 290 300 310 320 330 340 350 360 370 380

TEMPERATURA (°C)

Fig. 5.30. Cuarzos que si mostraron meseta.

En la Fig. 5.31, se muestran las curvas TL obtenidas de los cuarzos que se
sometieron a la prueba de regeneracién. Mientras que en la Fig. 5.32 se muestra
la curva de calibracibn para determinar el factor de correccion por
supralinealidad I. El valor promedio de este factor fue | = 5.64=20.15 Gy, por lo

gque la paleodosis total fue P = 14.44+0.35 Gy.
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Fig. 5.32. Curva de calibracion para la determinacion del factor | (I=ED).



Con los resultados obtenidos y suponiendo que el contenido de humedad en el
desierto es despreciable, se sustituyeron los valores anteriores en la ecuacién

(3.5), resultando una edad de 3810110 afios.



CONCLUSIONES

La razén TLN/TLA de la cerdmica de Edznd mostr6 una meseta entre 220 y
240°C obteniéndose una edad de 980+90 afnos, la cual esta de acuerdo con los

valores reportados por la técnica de **C que estan entre 800 y 1000 afios.

En la ceramica de Calixtlahuaca, no se obtuvo meseta para la razén TLN/TLA;
sin embargo, al graficar temperatura contra paleodosis se obtuvo la meseta entre
340 y 360°C, determindndose una edad de 1520490 afios. No existe ningun
fechamiento por otro método en este sitio; sin embargo la validez de la edad
estimada se comprobd con los estudios petrograficos realizados a la ceramica,

cuyas caracteristicas corresponden al clasico temprano®?.

La razén TLN/TLA, de la ceramica de Teotihuacan tampoco mostré6 meseta, ni al
graficar la temperatura contra la paleodosis, por lo que no fue posible estimar su
edad. Este comportamiento de la cerdmica se debe posiblemente a que estuvo
almacenada cerca de alguna fuente de calor, provocando el desvanecimiento de
la TL.

De las dunas, solamente aquellas que se borraron parcialmente a la luz del sol
durante 5 y 5.8 minutos presentaron meseta en el intervalo de temperatura entre
310 y 350°C. La edad obtenida para estas muestras fue de 38104110 afios. A
la fecha, no existe en México ningun otro fechamiento de este tipo de muestras

por lo que no fue posible comparar la edad estimada.

El método de tefido de las plagioclasas, resulta apropiado para la obtencion de
cuarzos con una pureza 398%, con los cuales resulta apropiada la técnica de

blanqueo parcial para su fechamiento.



Es de vital importancia tener cuidado en la recoleccién de las muestras, ya que
se debe evitar la exposicion de éstas a fuentes de radiacién o de calor, lo cual
induce sefal TL o desvanecimiento de la misma, alterando consecuentemente los

resultados.

La identificacion de la meseta o region de trampas estables, es necesaria para
poder fechar a muestras geoldgicas o arqueolégicas. La regidon continua de la
meseta indica claramente que las trampas son lo suficientemente profundas
como para permanecer inalteradas a lo largo de los afios. Una ceramica que
presenta meseta, con toda seguridad no ha sido expuesta al calor, por lo que los
electrones que ocupan las trampas de esta regiéon no han recibido la energia

necesaria para salir de dichas trampas con el paso del tiempo®“*©®.

El fechamiento por TL es un método confiable tanto para muestras geoldgicas
como arqueoldgicas, con una incertidumbre entre 2.8 y 8.8%, la cual es mas

baja que aquella mostrada por el método de **C\*2:5889)

Los resultados obtenidos de este trabajo®*?®, han despertado el interés de
muchos grupos de investigacion tales como; geélogos, geofisicos, arquedlogos,
antropodlogos, etc. Por lo que actualmente se tiene en proceso una gran cantidad
de muestras de diferentes sitios, tanto del pais como del extranjero. Lo cual nos
motiva a continuar con estas investigaciones, ya que cada muestra presenta

caracteristicas muy distintas, por lo que se deben estudiar individualmente.

Otra aplicacion del método de fechamiento por TL, es en la exploracion petrolera
ya que es fundamental conocer la edad de las rocas donde se realiza una
perforacion. Conocida la edad de las rocas, se puede pronosticar con mayor
seguridad el sitio donde hay yacimientos de petréleo, por lo que puede ser de

mucha utilidad en este campo para evitar gastos innecesarios.



El método de fechado por TL resulta ser promisorio respecto a otras técnicas
tradicionales y podra ser utilizado en lo sucesivo para fechar muestras de otros
sitios arqueolégicos, donde sus pobladores no hayan dejado testimonio escrito
de su presencia. Mientras que el fechamiento de las paleodunas, permitira el
estudio de los fenédmenos geoldgicos que provocaron cambios climaticos en el
pasado. Los resultados aqui mostrados son los primeros en su tipo que se

realizan en México.
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