APLICACAO DA ANALISE POR ATIVAGAO A ESTUDOS DE CERAMICAS
E ARGILAS DA AMAZONIA CENTRAL

Fabio Alves Luz e Casimiro S. Munita
Instituto de Pesquisas Energéticas e Nucleares / Centro do Reator de Pesquisas

INTRODUCAO

Nas Ultimas décadas, tem aumentado
consideravelmente a aplicagdo de métodos
analiticos em estudos que envolvem amostras
arqueoldgicas. Esses estudos estdo
direcionados, principalmente, para determinar
a composicdo quimica dos artefatos com o
propdsito de determinar a fonte da matéria-
prima usada na fabricagdo das pegas.

Na literatura s3o apresentados varios
métodos analiticos para a determinagdo da
composicao elementar de materiais
arqueoldgicos. Dentre os métodos analiticos
utilizados, destaca-se a anadlise por ativagao
com néutrons (AAN) porque apresenta varias
vantagens em relagdo aos outros métodos.

A AAN é uma técnica analitica quantitativa e
qualitativa ao nivel de trago e ultra-trago que
se destaca por ter boa precisao e exatidao.

A técnica consiste no bombardeamento da
uma pequena massa de amostra com néutrons
para que os elementos tornem-se radioativos.
Uma vez ativados emitem raios gama, que,
por sua vez, permitem a sua analise qualitativa
e quantitativa. A aplicacao da AAN em estudos
arqueométricos apresenta varias vantagens,
tais como facilidade na preparacdo da
amostra, pequena probabilidade de ocorrer
problemas de contaminagdo da amostra
durante a preparagdo para a analise uma vez
que o método é ndo destrutivo. [1] [2]

Os resultados das concentragdes
elementares sdo usadas para investigar o local
onde foram produzidos os artefatos, rotas de
comércio, relacdes de troca e a mobilidade de
povos pré-historicos.

OBJETIVO

O objetivo do projeto é caracterizar, por meio
de elementos inorgénicos ao nivel de traco e
ultra-tragco, amostras de ceramica e argila do
sitio arqueoldgico Hatahara, localizado na
Amazdnia Central, através do método da AAN
e interpretar os resultados das concentragdes
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elementares por meio de métodos estatisticos
multivariados. [2]

METODOLOGIA

Para a andlise, os fragmentos ceramicos
foram limpos externamente removendo-se a
contaminacdo externa da superficie com uma
escova de cerdas finas. A seguir, foi usada
lima rotativa de carbeto de tungsténio
adaptada a uma furadeira com velocidade
variavel. Cerca de 500 mg de amostra, na
forma de pé, foram obtidos fazendo-se orificios
em lugares aleatorios na parte interna do
fragmento, evitando que a broca atravesse
suas paredes. Esse pé foi entdo recolhido, seco
em estufa a 100°C por 24 horas e armazenado
em dessecador.

No caso das argilas, as amostras foram
moidas em almofariz de dgata e peneiradas
em peneira de polietileno de 100 a 200 mesh
para obter um po suficientemente fino para
analise de elementos tragos e ultra-tragos.[3]

Como procedimento analitico foram pesados
cerca de 120 mg de cada amostra em
involucros de polietileno e selados usando-se
ferro para solda. Esses invélucros foram
envoltos com folhas de papel aluminio. Uma
série de 8 amostras juntamente com
aproximadamente 120 mg do material de
referéncia  Standard Reference  Material
Constituent Elements in Coal Fly Ash NIST-SRM
1633b, usado como padrdo. As amostras e o
padrdo foram irradiados por 8 horas no Reator
IEA-R1im do IPEN-CNEN/SP sob um fluxo de
Péutrons térmicos da ordem de 10'2 n cm™s
4]

Utilizou-se um detector de Ge hiperpuro da
Canberra para medir atividade gama induzida.
Os espectros de raios gama e as concentragoes
elementares foram obtidos usando o programa
Genie-2000 NAA Processing Procedure,
desenvolvido pela Canberra.

Apés a irradiacdo foram realizadas duas
contagens, sendo determinados, apds sete dias
de decaimento, As, K, La, Lu, Na, Nd, Sb, Sm,



U e Yb e, ap6s 25-30 dias de decaimento, Ba,
Ce, Co, Cr, Cs, Eu, Fe, Hf, Rb, Sc, Ta, Tb, Th e
Zn.i5]

RESULTADOS

Foram analisadas 18 amostras do material
de referéncia IAEA Soil 7 Trace Elements in
Soil e 15 amostras do material de referéncia
Coal Fly Ash (ICHTJ-FFA-1) com o objetivo de
estudar a precisdo e a exatiddo de As, Ba, Ce,
Co, Cr, Eu, Fe, Hf, K, La, Lu, Na, Nd, Rb, Sb,
Sc, Sm, Ta, Tb, Th, U, Yb e Zn.

Foram determinadas as concentragGes de
34 amostras de ceramica do sitio arqueoldgico
Hatahara e 7 amostras de argila da regido
préxima ao sitio.

Os resultados encontrados nas amostras de
cerédmica foram normalizados por meio do log;o
para compensar a diferenca de magnitude
entre elementos determinados em
percentagem e ao nivel de traco. Em seguida,
as concentracgdes elementares foram
verificadas em relagao aos valores
discrepantes (outliers) por meio da distancia
Mahalanobis (EQ.1):

D, = {x -5 $ ' (x, - %)}

(1)

sendo (x,-X) o vetor da diferenca entre os

valores da medida em um grupo e a média dos
valores do outro grupo.

O valor critico foi calculado por meio do
método do lambda de Wilks (EQ.2), porque é
mais restritivo quando comparado com o valor
calculado por meio do y?e o teste F.
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O valor critico encontrado foi de 24,91. Em
todos os casos o valor calculado foi menor que
o valor critico, implicando que o conjunto de
amostras analisadas ndo apresenta nenhum
valor que seja discrepante (outlier).

CONCLUSOES

No estudo da precisdo e exatiddo do método
utilizando-se os materiais de referéncia IAEA
Soil 7 e Coal Fly Ash mostrou que a maioria
dos elementos (Na, K, As, La, Nd, Yb, Lu, Np,
Sc, Cr, Fe, Co, Zn, Rb, Sb, Cs, Ce, Hf e Th)
apresenta uma precisao de <5%.
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A normalizagdo dos resultados por meio do
logio contribui para compensar a diferenca de
magnitude entre elementos determinados em
percentagem e ao nivel de traco. Por outro
lado, essa transformacgdo faz com que o0s

dados tenham uma distribucdo normal,
tendendo a estabilizar a varidncia das
variaveis, 0 que vai resultar,

aproximadamente, em igual peso na analise
estatistica multivariada.

A aplicagdo da distancia Mahalanobis
usando como valor critico o lambda Wilks
mostrou que nenhuma amostra tem valor
discrepante. Nos dados precisam ser aplicados |
outros métodos estatisticos multivariados para
estudar a similaridade/dissimiladade entre as
amostras.
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