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Espectroscopia de Ressonancia Paramagnética Eletrénica aplicada ao estudo da temperatura de
gueima da ceramica arqueoldgica do sitio arqueoldgico Justino, localizado no baixo S&o
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Resumo: O estudo minucioso das caracteristicas fisicas e quimicas dos artefatos ceramicos, associado
com as pesquisas historicas e arqueologicas tem permitido a reconstituicdo dos costumes culturais e
modos de vida das comunidades antigas. A aplicacdo de técnicas analiticas e de caracterizacdo de
materiais para estudos das microestruturas dos achados revela os processos de manufatura usadas
pelos povos antigos, evidenciando seu nivel de desenvolvimento tecnolégico. Nesse sentido, o
presente estudo objetivou estudar a temperatura de queima de ceramicas coletadas no sitio
arqueoldgico Justino, localizado na regido do Baixo Sdo Francisco, Sergipe, Brasil, por meio da
utilizacdo da Ressonéncia Paramagnética Eletronica (RPE). A determinagdo da temperatura de queima
de pecas ceramicas encontradas em sitios arqueoldgicos € de interesse na elucidacdo do modo pelo
gual povos antigos fabricavam seus utensilios. A tecnologia de queima foi estabelecida para amostras
cerdmicas do sitio Justino, com base nas alteracdes observadas na estrutura do espectro de
Ressonancia Paramagnética Eletrénica (RPE), ap6s diversos aquecimentos das amostras a partir da
temperatura ambiente até temperaturas superiores a 500°C. Dessa forma, o trabalho contribui para a
reconstituicdo das tecnologias de producéo cerdmica na pré-historia das comunidades que habitaram a
regido do Baixo Rio S&o Francisco e para remontagem do quadro geral das populagcfes ceramistas do
Nordeste brasileiro.

Palavras—chave: Arqueometria, RPE, Temperatura de queima de ceramica, Xing6

1. INTRODUCAO

Na atualidade, a Arqueologia tem utilizado uma série de métodos e técnicas para reconstruir o
passado, tais como, aplicacbes de técnicas eletromagnéticas na prospeccdo dos sitios, analise
ambiental por meio dos registros glaciais, paleobotanica e paleogeologia, métodos de datacdo relativos
e absolutos, modelos de desenvolvimento oriundos de abordagens sociol6gicas e etnograficas, analise
material dos artefatos para caracterizagcdo das tecnologias utilizadas, etc (Gebhard, 2003). De fato,
analise material dos artefatos tem sido fundamental para construir a representacdo de uma cultura
antiga e conhecer as tecnologias de manufatura e usos dos artefatos, constituindo uma éarea de
conhecimento denominada de Arqueometria (Vandiver, 2001).

De forma geral, os principais aspectos estudados em Arqueometria sdo as composicdes
quimicas, as técnicas de manufatura e as cronologias dos vestigios resgatados nas escavacdes. Este
Gltimo aspecto permite localizar, temporalmente, 0 objeto em uma cultura, enquanto que o primeiro
permite determinar a proveniéncia da matéria-prima, intercdmbios comerciais e sistemas econdémicos.
As técnicas antigas de manufatura de uma cultura podem ser a base para a discussdo do nivel de
desenvolvimento de uma comunidade. Na maioria dos casos, uma técnica de manufatura altamente
desenvolvida surge, apenas, em sistemas sociais complexos, uma vez que experimentos e
comunicacdes entre diferentes artesdes resultam em progressos tecnolégicos (Schortman & Urban,
2004).

Tendo em vista que os materiais cerdmicos materializam o acumulo das experiéncias e
conhecimentos humanos em relagdo aos recursos naturais disponiveis, além de serem os vestigios mais
comumente encontrados em escavagdes arqueoldgicas, estes vestigios sdo, conseqlientemente, 0s mais
estudados pelos arquedlogos. Por sua abundancia e durabilidade, a ceramica possui diversas
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caracteristicas macroscopicas de interesse arqueoldgico. As caracteristicas macroscépicas tais como
decoragdo da superficie e forma sdo utilizadas, freqlientemente, como indicadores culturais e
cronolégicos. As propriedades microscopicas tais como textura, composicdo quimica e mineralogia
podem ser usadas para estudo da tecnologia de fabricacdo e proveniéncia dos materiais envolvidos no
processo (Velde & Druc, 1999).

Uma vez que o estudo de cerdmicas arqueoldgicas é essencial no processo de reconstrucdo da
pré-histéria humana, especialmente para o estabelecimento das relagGes culturais entre as
comunidades, diversas pesquisas referentes aos grupos ceramistas tém sido realizadas no Nordeste do
Brasil (Martin, 2005; Martin, 1998; Luna, 2005; Vergne & Fagundes, 2004; Vergne et al., 2002;
Guidon et al., 2002; Lage & Moraes, 2005). Estes estudos tém como objetivo a remontagem de um
guadro que possibilite a compreensdo da dindmica de ocupacdo da regido no passado, bem como
entender os modos de vida das comunidades, as relagBes entre os grupos pré-histéricos que habitaram
a regido e seu desenvolvimento tecnoldgico.

Neste contexto, diversos estudos foram e estdo sendo realizados na regido Nordeste,
principalmente, em virtude da construcdo de obras de engenharia, 0 que obriga as instituicdes a
realizarem trabalhos de salvamento arqueolégico. Um dos principais projetos de salvamento
arqueoldgico, recentemente realizado no Nordeste, foi o Projeto Arqueolédgico de Xingé — PAX, o
qual foi motivado pela construgdo da Gltima barragem no rio Sdo Francisco, para formacéao do lago da
hidrelétrica de Xingo, localizada entre os estados de Sergipe e Alagoas (Vergne, 1998).

O conjunto ceramico de Xingd tem grande expressdo, pois corresponde a um dos maiores
acervos de ceramicas arqueoldgicas associadas a sitios de enterramento do Nordeste. As datagdes
realizadas, juntamente com as analises técnicas das ceramicas, sugerem que 0s grupos que habitaram a
regido de Xingé sdo anteriores a expansdo dos grupos ceramistas Tupiguarani e Aratu naguela regido.
Esta inferéncia indica que, provavelmente, diversos grupos ceramistas que habitaram a regido de
Xingo sao oriundos de uma cultura arqueoldgica ainda ndao determinada (Luna, 2001). Na perspectiva
de contribuir para defini¢cdo da cultura arqueoldgica de Xingd e conhecer as tecnologias utilizadas
pelos grupos ceramistas da regido, Santos (2007) apontou diversas técnicas que podem ser utilizadas
com o préposito de determinar as idades, composi¢des, temperaturas de queima e outras propriedades
dos produtos ceramicos manufaturados em Xing6 no passado.

Para estudo do processo de queima da cerdmica, durante sua manufatura, as transformacdes
sofridas pelos argilominerais podem ser estudadas, pois é conhecido que durante o processo de queima
da cerdmica os mesmos apresentam transformagdes multiplas em suas estruturas cristalinas. A
caulinita, por exemplo, perde a dgua adsorvida na superficie dos cristais a temperatura abaixo de 100
°C (desidratacdo da caulinita), e continuando o aquecimento até 518 °C ocorre o0 processo de
desidroxilacdo da matriz (perda de agua interbasal), o que transforma a caulinita em metacaulinita
(Frost & Vassallo, 1996). Acima de 800 °C praticamente toda a agua é perdida, resultando na
nucleacdo do argilomineral denominado de mulita (Rice, 1987). Através do levantamento da
composicao mineraldgica por Ressonancia Paramagnética Eletronica (RPE) é possivel estimar a faixa
de temperatura que foi processada a queima da cerdmica, tendo em vista a presenca ou ndo de um
dado argilomineral ou alteracdo no estado de oxidagdo de alguns elementos que compdem a massa
ceramica.

Na espectroscopia de Ressonancia paramagnética eletronica (EPR), as ondas eletromagnéticas
incidem sobre uma amostra e a absorcdo dessas ondas é observada, somente se um campo magnético
estiver presente. Em linhas gerais, 0 campo € necessario para orientar 0s centros paramagnéticos, que
na maior parte dos exemplos relacionados ao estudo de ceramicas arqueoldgicas, sdo constituidos por
fons e moléculas que possuem spins desemparelhados. Assim, a medida que o campo é aplicado os
centros paramagnéticos entram em ressonancia com uma radiagdo monocromatica com frequéncia da
faixa das microondas. As energias relativas dos estados energéticos que ocorrem as ressonancias sao
proporcionais ao campo magnético B aplicado, segundo a equacao:

E=gm;B Eqg. 01
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onde mg € 0 magnéton de Bohr. A separacdo entre as energias dos estados de spin do elétron é
conhecida como separacdo Zeeman, e a constante de proporcionalidade é chamada de fator de
separacdo espectroscopica g, ou simplesmente fator g. Este fator tem valor 2,0023 para elétron livre,
mas pode variar, dependendo da molécula na qual o elétron se encontra (Ikeya, 1993).

Neste trabalho, a RPE foi utilizada para inferéncia a respeito da temperatura de queima da
ceramica do sitio arqueoldgico Justino, escavado durante a obra de construcdo da Central Hidrelétrica
de Xingo, Sergipe. A determinagdo da temperatura de queima de pecas ceramicas encontradas em
sitios arqueoldgicos é de interesse na elucidagdo do modo pelo qual povos antigos fabricavam seus
utensilios. Em materiais ceramicos os sinais devido & absor¢do de microondas estdo relacionados
essencialmente & espécie paramagnética Fe** alto spin, S = 5/2. Essas espécies sdo sensiveis ao
processo de aquecimento, havendo portanto uma variacdo no espectro de RPE decorrente da queima
do material. A temperatura de queima das ceramicas pode entdo ser obtida, efetuando-se sucessivos
aquecimentos do material a diferentes temperaturas monitorados por RPE até que o valor de g sofra
uma variagao (Bensimon, 1998).

Assim, sob uma perspectiva arqueométrica, neste trabalho os estudos dos vestigios ceramicos
provenientes do Sitio Arqueoldgico Justino, por meio da RPE, visa contribuir para conhecer o grau de
desenvolvimento tecnoldgico das comunidades antigas que habitaram esta regido e para resgate da
cultura dos povos que habitaram a regido de Xingé por meio de uma abordagem arqueométrica
integral & ceramica.

2. MATERIAL E METODOS
2.1. Amostras estudadas

As amostras do sitio arqueoldgico Justino foram coletadas durante o projeto de salvamento
arqueolégico de Xingd. A area de Xingé compreende parte do pediplano sertanejo, caracterizado pela
presenca de uma superficie pediplanizada e relevos em colinas e interflavios tabulares. O trabalho de
salvamento de Xing6 foi desenvolvido ao longo do rio Sdo Francisco, nos terragos fluviais, os quais
foram inundados com a formagdo do lago da UHE — Xingé (Figura 2). Especificamente, a prospeccao
foi realizada no eixo do rio Sdo Francisco a, aproximadamente, 8 km a jusante da cachoeira dos
Veados, area situada entre 37°46°/38°14’ de longitude oeste € 9°30°/9°40’ de latitude sul, totalizando
uma area de 81,40 km?* (Vergne, 1998).

No total foram resgatados mais de 50.000 achados arqueolégicos, incluindo artefatos liticos,
ceramicos, 0sseos, malacoldgicos, estruturas de fogueiras e esqueletos humanos (Vergne, 1998). De
acordo com as pesquisas arqueoldgicas realizadas na area, 0s esqueletos humanos estdo associados a
complexos rituais funerarios, os quais se referem a 9.000 anos de ocupacdo da regido de Xingo
(Vergne, 2004; Luna 2006).

Tendo em vista que a maioria dos dados referentes as ocupacdes ceramistas da regido referem-
se, basicamente, as tradicGes Tupiguarani ou Aratu, as pesquisas arqueoldgicas de Xingd tém
fornecido novas perspectivas em relacdo ao estudo da penetracdo, da ocupacdo e da adaptacdo dos
grupos ceramistas nas margens do S&o Francisco, uma vez que as cronologias dos sitios ceramistas de
Xingd sdo mais antigas (Luna, 2001, 2006).
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Figura 2 - Vista aérea da Unidade Hidrelétrica de Xing6 (Fonte —Ministério dos transportes).

2.2. Preparacgdo de amostras para RPE

Fragmentos cerdmicos foram pulverizados em almofariz de 4gata e peneirados até uma fiaxa de
didmetro entre 106 — 250 um para realizacdo das medidas de RPE. Para realizagdo das medidas foram
separados lotes de cerga de 55 mg.

Para determinacdo da temperatura de queima das ceramicas estudadas, o pé cerdmico foi
reaquecido, de 100°C a 600°C, aumentando-se 100°C a cada aquecimento. A temperatura de queima
foi determinada seguindo o principio de que o valor de g, no espectro de RPE, sofre uma mudanca
assim que a simetria do sitio de Fe(lll) se altera ao atingir a temperatura em que o material foi
gueimado no passado.

2.3. Espectroscopia para RPE

As leituras RPE foram realizadas num espectrometro comercial VARIAN E-4, operando em
Banda-X (9,5 GHz). Os parametros de operagdo do espectrometro para registro dos espetros e,
consequentemente, inferir a respeito da temperatura de queima da ceramica foram: 325 mT de campo
magnético central, 20 mT de campo de varredura, 5 min de tempo de varredura, 50 mW de poténcia de
microondas, frequencia e amplitude de modulagdo de 100 kHz e 0,25 mT, respectivamente. O espectro
foi obtido desde de 0 até 5000 mT. As medidas foram realizadas em colaboragdo com o grupo de
Biomagnetismo da Faculdade de Filosofia das Ciéncias e Letras de Ribeirdo Preto — USP, sob a
coordenacdo do Dr. Oswaldo Baffa Filho.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
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Com o objetivo de estudar alguns aspectos da tecnologia de queima das ceramicas produzidas
pelas comunidades que ocuparam a regido de Xingd, neste trabalho alguns fragmentos ceramicos
foram analisados em relagdo ao seu espectro de absorcdo RPE.

Em estudos anteriores, Santos (2009) identificou com base em estudos de difracdo de raio-x e
andlise térmica diferencial que a temperatura de queima da ceramica pode ser determinada pela
presenca ou ndo de determinados minerais, tendo em vista as diversas transicdes das fases
cristalograficas assumidas por estes minerais em funcdo da temperatura. Nesse estudo, verificou-se
que em virtude das presencas dos picos da caulinita em alguns difratogramas obtidos, foi possivel
inferir que os artefatos ceramicos do sitio Justino foram queimados em temperatura inferior a 550 °C.

As temperaturas de queima das cerdmicas arqueoldgicas dependem do periodo histérico e da
tecnologia utilizada em sua manufatura. Neste trabalho, para verificacdo das temperaturas de queimas
das ceramicas de Xingo utilizou-se uma adaptacdo do procedimento descrito por (Bensimon, 1998).
Antes da obtengdo dos espectros RPE as amostras foram recozidas a diferentes temperaturas: 100°C,
200°C, 400°C, 500°C e 600°C por 1h em forno.

Na Figura 3 sdo apresentados os espectros RPE do experimento desenvolvido para
determinagdo da temperatura de queima da cerdmica Xingoana. Uma vez que a espécie paramagnética
Fe* alto spin, S = 5/2, presente nas ceramicas, é sensivel ao processo de aquecimento, havendo,
portanto, uma variacdo no espectro de RPE decorrente da queima do material, monitorou-se o pico
correspondente a esta espécie, até que o valor de g =2 alterasse, apos 0s sucessivos aquecimentos, no
sentido de identificar a temperatura de queima da cerdmica analisada. O espectro na Figura 3, é
dominado por um largo sinal em g=2 caracteristico de Fe(lll), S = 5/2, atribuido ao 6xido de ferro.

A temperatura de queima foi determinada seguindo o principio de que o valor de g, no espectro
de RPE, sofre uma mudanca assim que a simetria do sitio de Fe(lll) se altera ao atingir a temperatura
em que o material foi queimado no passado. Foi observado uma mudanga significativa no espectro de
RPE quando a amostra foi recozida a cerca de 600°C, podendo-se inferir que a temperatura de queima
da cerdmica Xingoana era inferior a 550°C, confirmando o resultado obtido em trabalhos anteriores
por DRX (Santos, 2009).
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Figura 3. Espectros de RPE de fragmento de cerdmica encontrado no sitio Justino.
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Esse resultado combinado com a constatacdo que amostras apresentam bastante fragilidade,
guando sujeitos aos esforgos mecanicos leva a inferir que a manufatura da cerdmica estudada sofreram
uma queima incompleta, em atmosfera parcialmente oxidante. As observacdes da secdo transversal
destes fragmentos mostram variagBes policrométicas bastante acentuadas, as quais reforcam as
afirmacdes anteriores. Esta condicdo de queima, de uma forma geral, é encontrada em queimas
processadas em fogueira a céu aberto.

6. CONCLUSOES

O estudo da temperatura de queima, realizada por ressonancia paramagnética eletronica (RPE),
uma adaptacao do ensaio realizado por Felicissimo et al (2010), permitiu inferir que a temperatura de
queima da ceramica xingoana foi inferior a 600 °C, uma vez que a espécie paramagnética Fe**, com g
~ 2, alterou nessa faixa ap0s recozimento. Assim, infere-se que a temperatura de queima foi abaixo de
600 °C, com atmosfera aberta, caracteristica de queima em fogueira a céu aberto, corroborando com 0s
resultados obtidos por DRX para amostras de outro sitio arqueoldgico da regido. Assim, os resultados
arqueométricos observados nesse trabalho apresentam elementos para entender o processo de
padronizacdo da producdo cerdmica das comunidades que habitaram a regido de Xingo, e contribui
para definigdo da cultura ceramista xingoana.
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