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ANALISIS DE FITOLITOS EN OPALO Y
PSEUDOMORFOS DE OXALATO CALCICO EN
CALCITA COMO INDICADORES
ARQUEOBOTANICOS

C. Hoyas, J. Juan, A. Palet & E. Villate

Laboratorio Paleoecolégico. Museo Arqueoldgico de Barcelona.
Parc de Montjuit, s/n. Barcelona

Resumen. El Laboratorio Palececolégico del Museo Arqueolégico de Barcelona inici6 hace dos afios un proyecto de
investigacién sobre microrestos vegetales (silicofitolitos y psendomorfos de oxalato calcico en calcita), aplicando su
estudio a la paleoecologia del Cuaternario. Seguimos ain en una fase inicial de experimentacién, pero hemos creido
oportuno presentar este tipo de andlisis y alguno de los resultados obtenidos para fomentar y difundir su estudio.

Los silicofitolitos son corpisculos opalinos (Si 02 n Hy0) segregados por ciertos vegelales, especialmente gramineas
y ciperdceas. Este tipo de anilisis estd experimentando un desarrollo sistemdtico de la investigacién arqueolégica
interdisciplinar desde hace tan sélo quince afios, a pesar de que las bases previas surgieron a mediados del siglo pasado.
Las investigaciones pioneras aplicaron los datos fitoliticos a problemitica tan diversa como la reconstruccién del
macro y microentorno, patrones de dieta animal y humana, la utilizacién no alimenticia de algunas plantas, el origen de
la agricultura, tecnologia agricola, funcién de los ftiles y datacién absoluta.

Los fitolitos de oxalalo célcico son cristales de calcio que se forman como reaccién del metabolismo de la planta al
dcido oxdlico (Cay COy4, n Hy0). La morfologia y la calsificacién taxonémica estén atin en estado de elaboracién. La
aplicacién de su estudio a la arqueologia supondrd un complemento a los anilisis antracolégicos.

Palabras clave: Arquobotinica, Calcita, Fitolitos, Oxalato de calcio, Paleoecologia del Cuaternario, Silicofitolitos.

Abstract: The Paleoecological Laboratory of the Archaecological Museum of Barcelona started, two years ago, an
investigation project about plant microremains (opal phytoliths and calcium oxalate pseudomorphous) in order to
apply its study to Quaternary paleoecology. We are still in the first level of experimentation, but we think it's worth
showing this kind of analyses and some of our first results in order to promote their study.

Phytoliths are opaline bodies (Si O3, n HyO) segregated by some plants, especially gramineas and ciperaceas. Since the
last century there has been scientific knowledge about these particles, but only during the last fifteen years has been
carry out a sistematic development of these analyses in order to apply to the archaeology. The most important
phytoliths studies are: macro and microenvironment, animal and human diet patterns, non alimentary plant uses,
agriculture origins, agricultural technology, tools function and dating.

Calcium oxalate phytoliths are calcium crystals formed as a reaction of plant metabolism to oxalic acid (Caz COg4, n
H;0). Morphology and taxonomic clasification is still in elaboration phase. Now we are working in its
systematization, It will be an useful complement of antracological analyses.

Key words: Archaebotany, Calcite, Calcium oxalate, Opal phytoliths, Phytoliths, Quaternary Paleoecology.
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1. Introduccién

En los iltimos afios, las investigaciones fitolitolégicas han centrado su interés
especialmente en el estudio de los silicofitolitos o fitolitos en 6palo, mientras que el
estudio delos fitolitos de oxalato de calcio se encuentra ain en un estado inicial de
desarrollo tanto en lo referente a morfologia como a aplicacién. En nuestro pais las
escasas investigaciones sobre fitolitos en d6palo se han centrado en el estudio de
microscopia de suelos en su fraccién limosa, desconociendose hasta el momento
aplicaciones arqueoldgicas concretas (Alférez Delgado, 1969).

El Laboratorio Paleoecolégico del Museo Arqueolégico de Barcelona inicié sus
investigaciones en este campo en el otofio de 1987. La participacién en el Seminario
Intensivo Europeo sobre "La investigacién y estudio de los fitolitos y sus aplicaciones
en paleoecologia y arqueologia” a cargo de Irwin Rovner, y realizado en el Centro
Universitario Europeo per i Beni Culturali (Ravello-Italia, Octubre 1988), contribuyé
notablemente a la sistematizacién de nuestros estudios.

Las primeras noticias sobre investlgaciones fitolitolégicas las debemos a la expedicién
cientifica que realizé Charles Darwin en 1830 alrededor del mundo. Darwin envié muestras
de polvo recogidas en las velas del Beagle a un microbiélogo alemén, Ehrenberg, que
publicaria entre 1840 y 1850 las primeras noticias sobre particulas de silice orgénico
(Rovner, 1986a).

La aplicacién arqueolégica de los fitolitos no se dié hasta inicios del siglo XX. La
primera noticia que tenemos documentada procede de H.C. Schellenberg que, en 1908,
public6 un articulo en el que sefiala el uso de esqueletos siliceos para identificar semillas
domesticadas, procedentes de excavaciones arqueoldgicas realizadas en el Kurgan Norte,
Turquia (Schellenberg, 1908; Rovner, 1986a).

2, Silicofitolitos, Génesis, morfologia y aplicaciones

Los silicofitolitos son particulas formadas a partir del ‘4cido silicico (Si OHg) que se
encuentra en la solucién del suelo, éste es absorbido por las raices de la planta y
transportado por la misma a través del sistema vascular. Por un proceso de desecacién
progresiva ligado a la transpiracién, la silice soluble evoluciona al estado de gel vy,
posteriormente, al de épalo (silice hidratado amorfo: Si Oz, 5-15% H20) que constituye
los silicofitolitos.

Estos se forman en el interior de la hoja en varias localizaciones diferentes, adaptdndose
a las formas de las células o a los espacios intercelulares. Aparecen como rellenos
completos o casi completos de varias células; formando sélidos moldes en el interior de
éstas; formando una fina y frigil silicificacién de los revestimientos celulares; realizando
substituciones de la pared celular; como ganchos, espinas y tricomas silicificados y
particulas adventicias diversas. Esto comporta una amplia diversificacién de la morfologia
de la particula individual en una determinada planta, entre las partes de la misma planta y
entre miembros de un mismo grupo de plantas.

La produccién de cuerpos siliceos es continua durante el crecimiento de la planta, con
un incremento de la silicificacién en las partes maduras o seniles. El silice puede
funcionar pasivamente como endoesqueleto estructural que favorece el desarrollo y/o la
productividad, evitando la flacidez y actuando como defensa contra los ataques de hongos o
insectos y las enfermedades (Rovner, 1988b).

El andlisis fitolitico es superficialmente comparable al andlisis polinico. Ambos se
ocupan de abundantes poblaciones de particulas biogénicas de tamafio microscépico. El
muestreo y la manipulacién de las muestras de sedimento sobre el terreno es esencialmente
idéntica, de manera que cualquier muestra tomada para un proceso puede servir también
para el otro. De todos modos, como también sugiere Rovner, las muestras para ambos
anélisis, para conseguir una informacién mé4s amplia, han de ser tomadas individualmente
para cada uno, sin que ello quiera decir que no se realicen muestreos conjuntos (Rovner,
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1986D).

Ciertamente, el estudio comparado de diagramas fitoliticos y polinicos permite una
cierta precisién, a la hora de garantizar la autoctonia de las especies, y fijar los grandes
rasgos de la evolucién de la flora local,

Pélenes y fitolitos se diferencian por otros factores que resultan decisivos para su
utilizacién en la investigacién arqueolégica. Se producen en la planta a través de diferentes
procesos y a partir de diferentes constituyentes quimicos, desempefiando diferentes
funciones en la vida de la planta. El polen se produce normalmente en una sola forma
repetitiva, mientras que los fitolitos pueden variar considerablemente en tipo, forma y
tamafio en la misma especie. A la multiplicidad de tipos en una misma planta se afiade el
problema de la redundancia, ya que idénticos tipos aparecen en especies no emparentadas
entre si. El polen se preserva en condiciones diferentes, mds limitadas que los fitolitos,
que s6lo se ven afectados por niveles de alcalinidad superiores a 9, pudiendo aparecer
incluso en tierras quemadas.

Estas diferencias permiten que en muchos casos uno de estos andlisis pueda suplir o
complementar al otro, proporcionando m#s informacién de la que cada uno puede producir
por separado.

A pesar de los estudios realizados hasta el momento sobre la morfolegia de los
silicofitolitos, hemos de decir que, aunque pueden ayudar notablemente a nuestra
investigacidn, corresponden en su mayor parte a la vegetacién americana. En este sentido
es necesario e imprescindible la realizacién de una coleccién de referencia para la Europa
Mediterrdnea.

Twiss, Suess & Smith realizaron una revisién de las obras existentes, efectuando una
completa clasificacién morfolégica de los silicofitolitos (Twiss et al., 1969). Rovner la
reform6 y, a grandes rasgos, es la que utilizamos en nuestros estudios (Rovner, 1971).

2.1. Extraccién de los silicofitolitos de las plantas

La preparacién del material se hace en funcidén.de la informacién que se desea obtener:
peso del porcentaje relativo de silice en el tejido vegetal; o bien aislamiento de los
fitolitos totalmente desarticulados; o espodogramas, que evidencian su localizaci6n
anatémica. La variedad de los cristales producidos por una misma planta recomienda que
sus diferentes partes sean procesadas por separado.

Los distintos metodos de extraccién pueden ser agrupados en dos tipos; método seco y
método hiimedo. El primero consiste en la incineraciéon de los vegetales a una temperatura
desde 500 °C a mds de 1000 °C, con el inconveniente de uma posible alteracidén
morfolégica (Jones et al., 1963).

El segundo método implica la utilizacién de liquidos oxidantes como el peréxido de
hidrégeno o una mezcla de varios liquidos 4cidos. Cuando se ha completado la digestién,
se centrifuga a velocidad moderada entre 5 y 10 minutos. Se decanta el liquido y se procede
a varios lavados con agua destilada y un dltimo con ethanol, (Rovner, 1983). El montaie
se realiza mediante el sistema Styrolite (Powers, 1988) o Naphrax.

2.2. Extraccidn de los fitolitos del suelo

La recogida de las muestras de suelos para andlisis fitoliticos no requiere ningin
tratamiento especial. Se¢ puede aplicar el mismo procedimiento que en la recogida de
muestras para estudios polinicos, si bien al realizar el muestreo se tiene que tener en
cuenta el particular modo de deposicién de los fitolitos.

En general, se siguen dos métodos de extraccién; seleccionando diferentes fracciones de
la muestra o considerdndola en su totalidad. Segin Rovner, aparecen fitolitos con
significacién taxonémica en todas las fracciones (Rovner, 1983). La técnica de extraccién
que utilizamos se basa en las diferencias de peso especifico entre los fitolitos y los
restantes constituyentes del suelo. Se coloca una muestra de suelo de unos 5 6 10 cm3 en
un tubo de centrifuga de 50 ml., se afiade agua destilada y se agita. Tras centrifugar a
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velocidad moderada de 5 a 10 minutos se elimina el material flotante por decantacién. Las
muestras con excesivo contenido de materia orgdnica pueden ser tratadas con perdxido de
hidr6geno para oxidar y eliminar el exceso de carbono. La muestra se diluye entonces en
acido clorhidrico para lograr una completa disgregacién, y finalmente se lava con alcohol
para deshidratarla de modo que nada perturbe la calibracién mediante liquidos pesados. La
flotacién se realiza en tetrabromoethano o bromoformo, ambos con un peso especifico de
2.3, gracias al cual los fitolitos flotan mientras los restantes componentes del suelo se
precipitan. El liquido se decanta y la muestra de fitolitos es lavada con ethanol (Rovner,
1983). El montaje se realiza por el sistema Styrolite o Naphrax.

Otros procedimientos han sido propuestos por diversos autores, entre los que destaca el
de Powers y Gilbertson por su simplicidad y reducido coste (Powers & Gilbertson, 1987;
Powers, 1988).

2.3. Aplicaciones de los andlisis de silicofitolitos

La aplicacién de los andlisis fitolitolégicos en la paleoecologia del Cuaternario puede
aportar novedosos datos en la reconstruccibn paleoecolégica de yacimientos arqueolégicos,
Existen estudios de este tipo en varios yacimientos de diferentes cronologias, culturas y
condiciones medioambientales: sobre los indices paleocliméticos, como los obtenidos por
Folder que, recogid fitolitos de plantas terrestres en filtros aéreos colocados en un barco
ante la costa africana y analizé los cores de sedimento ocednico, demostrando una correcta
correlaciéon entre la cantidad de fitolitos transportados por el viento, y las fluctuaciones de
la temperatura marina durante los dltimos 1.8 millones de afios; o bien estudios de
agricultura prehistérica, donde numerosos andlisis de fitolitos se han orientado
especialmente a la deteccién de cultivos en contextos arqueoldgicos, a través de estudios
botdnicos, pedolégicos y de fitolitos procedentes del rumen de animales herbivoros
(Rovner, 1983).

Los estudios botdnicos sobre el papel del silice y de los fitolitos de silice en el
crecimiento, resistencia y productividad de las plantas vivas, sugieren que jugaron un
papel activo en la evolucién y seleccién de los cultigenos, es decir, en el proceso
coevolutivo que dio origen a la agricultura (Rovner, 1988).

El estudio de 1os patrones dietéticos también ha utilizado los fitolitos a tres niveles:
la interpretacién del patron de desgaste de la dentadura; la recogida directa de fitolitos
adherida a los dientes y mandibulas (en este sentido Armitage desarrollé una técnica para la
recogida de fitolitos en los dientes de ungulados), y la recuperacién de fitolitos tanto en
1os coprolitos como en los intestinos y estémagos de cuerpos momificados.

Destacamos también la utilizacién de 1los recursos vegetales como combustibles,
especialmente conservados en los sedimentos como contenidos de cenizas -hogares,
hornos,...-, contenedores, estructuras, armas, vestimenta,... Asi, mientras la produccién de
alimentos intensificé el uso de un grupo restringido de plantas, la utilizacién no
alimenticia tuvo siempre en cuenta gran variedad de especies (Anderson, 1983b; Collins,
1979; Matsutani, 1973; Rovner, 1983).

Pueden aparecer concentraciones de fitolitos en dreas de destruccién, en vertederos, en
depdsitos de ceniza, en adobes y tapiales trabados con materia vegetal, en la cerdmica, y en
los restos de tejados, paredes de paja y esteras o lechos abandonados (Rovner, 1983).

Por otro lado, Anderson coordiné un estudio experimental de instrumentos liticos
utilizados para el procesado de materias animales y vegetales. La mayor parte de la
superficie de los dtiles estudiados en silex presentaba la caracteristica pitina y particulas
atribuibles a especies concretas, plantedndose el uso cerealistico o la explotacién de otros
vegetales (Anderson, 1980, 1983a, 1983b).

El uso de los fitolitos como método de datacién se ha basado en la durabilidad de los
fitolitos, que permiten establecer cronologias relativas acotando episodios climéticos de
manera similar a las dataciones de polen.

ParadGjicamente, la naturaleza inorgdnica de los fitolitos proporciona una fuente de
materia orgdnica para la dataciéon radiocarbdnica. Wilding apunté que el color oscuro de
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algunos fitolitos opacos se debia a la materia orgdnica atrapada en el interior de las
particulas, ideando un sistema para liberar este carbono, sin embargo, dada la complejidad
del método, resulta poco practica su aplicacién sistematica (Wilding, 1967).

Actualmente Pearsall investiga la datacién por termoluminiscencia, sistema posible
debido a la naturaleza quimica de los silicofitolitos. Las muestras se preparan siguiendo el
procedimiento normal de separacién y los resultados se derivan de tres niveles de
temperatura: 200-275 °C, 200-280 °C y 350-380 °C (Pearsall-Rowlett, 1988).

3. Fitolitos de oxalato calcico. Génesis, morfologia y aplicaciones

Los fitolitos de oxalato cdlcico se forman como reaccién del metabolismo de la planta a
una substancia téxica, neutralizdndose el calcio en forma de cristal. Sabemos que la mayor
parte de los vegetales contienen sales de calcio, tratdndose a veces de un silico-carbonato
amorfo (cystolita) que se transforma en calcita a la muerte de la planta (Boureau, 1954).
Sin embargo, los oxalatos de calcio son més abundantes y mds frecuentes, presentando una
serie de caracteristicas particulares (morfologia, propiedades fisico-quimicas y crista-
logrificas) que deducen su presencia en los vegetales bajo tres formas: una monohidratada
relativamente estable (whewelita), una bihidratada (weddelita) y una forma. trihidratada
inestable que se transforma a corto o largo plazo en oxalato monohidratado en polvo
(Buonanni, 1691; Esau, 1953; Jacob y Luczak, 1929; Lowenstam, -1968; Malpighi, 1675;
Philipsborn, 1954; Pobeguin, 1943).

Estos oxalatos se descomponen con el calor, y se transforman durante la combustién en
carbonato célcico. La forma originaria del cristal se conserva, cambiando lnicamente su
naturaleza quimica (pseudomorfos). La temperatura de descomposicién estd situada entre
430 y 510 °C. Pobeguin fijé entre 780 y 910 °C el paso a cal. Los resultados de estas
medidas han sido realizados sobre oxalatos de sintesis, es decir, oxalatos puros. Hemos de
destacar que las formas cristalinas de 1os oxalatos observados en las celulas vegetales son
siempre idénticas a los cristales encontrados en las cenizas.

Actualmente se estd trabajando en  la sistematizacién morfolégica de oxalatos y
pseudomorfos. Como factor a tener en cuenta, su estudio, en algunos casos, nos permite la
identificacién del género, incluso la especie de la planta quemada. En la fase previa de
coleccién de referencia, hemos realizado el muestreo de distintas especies caracteristicas
del clima mediterrdneo en el Parc Natural del Montseny (Barcelona), procediendo a su
estudio para su identificacién y sistematizacién morfolégica. (Foto.1 y 2).

Ya desde los primeros momentos sé evidencié6 que los fitolitos de oxalato de calcio
presentaban una problemdtica similar a los silicofitolitos en lo que se refiere a
multiplicidad y redundancia; es decir, que cada especie produce varias formas de cristales y
de varios tamafios, y que muchas de éstas se repiten en diferentes plantas. De modo que la
identificacién, que por ahora se limita al nivel de género, no puede realizarse basindose en
la deteccién de una sola forma, salvo en el caso muy caracteristico de los cristales
alargados de los Pinus. En los demds casos, parece ser que se tendrd que realizar una
observacién del conjunto y, previo estudio estadistico, considerar la presencia de unos y
otros géneros segiin la frecuencia de aparicién de las formas y los tamafos, tal como hizo
Pearsall para diferenciar entre silicofitolitos de varias especies de maiz.

Otros aspectos a estudiar serian cuestiones como la durabilidad y la representatividad.
Sabemos poco ain sobre como afectan la naturaleza del suelo o la circulacién de aguas a
las calcitas; aunque parece ser que, a causa de la disolucién, tienden a concentrarse en las
capas subyacentes a los hogares. De ahi que no sea frecuente encontrar limos abundantes
en cenizas en yacimientos al aire libre, y si en cuevas y abrigos.

En cuanto a la representacion de las especies, hemos de determinar ain sus indices de
produccién de cristales y su posible relacién con la naturaleza del suelo sobre el que han
crecido.
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Foto 2. Cenizas de madera de Pinus Pinea fotografiadas en MEB (700 a.)
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3.1. Extraccion de oxalatos de la planta

Seleccién de hojas y troncos. Limpieza con agua destilada. Combustién .controlada
dependiendo de la especie, entre 450 y 600 °C. Dispersién de la muestra en una solucién de
hexamentafosfato. Tratamiento con perdxido. Cribado del sedimento resultante con agua
destilada sobre una malla de 10 micras, seleccionando los tamafios entre 10 y 50 micras.
Montaje por el sistema de gelatinaglicerina,

3.2. Extraccién de oxalatos del suelo

Seleccién de la muestra. Dispersién de la muestra en una solucién de hexametafosfato.
Tratamiento con peréxido. Cribado del sedimento resultante con agua destilada sobre una
malla de 10 micras, seleccionando los tamafos entre 10 y 50 micras. Montaje por el
sistema gelatina-glicerina.

3.3. Aplicaciones de los andlisis de fitolitos de oxalato de calcio

La aplicacién paleoecolégica y arqueolégica del estudio de los fitolitos de oxalato
calcico y de los pseudomorfos en calcita es muy reciente. Su estudio nos ha demostrado el
papel fundamental del hombre en la génesis de los sédimentos limosos del Holoceno de las
grulas y abrigos rocosos. Por otro lado, permite reconocer las cenizas que aparecen en las
estructuras de combustién y fuera de ellas formando parte del sedimento, aunque a simple
vista no se evidencie la presencia de carbones (Brochier, 1985). Evidentemente
complementa a la antracologia en el estudio de las estructuras de combustién permitiendo
extraer nuevas conclusiones arqueoetnoboténicas.
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