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RESUMO

O Sitio Arqueoldgico Caninhas é composto por estruturas funerarias, estruturas
de combustdo e diversos objetos de uso cotidiano indigena. Estas pecgas e
fragmentos foram Salvos e Inventariados, constituindo aproximadamente 4000
unidades. O objetivo deste trabalho foi analisar a microestrutura e a composi¢cao
destas ceramicas arqueologicas, e também das ceramicas obtidas por argilas atuais
da regido. As fases cristalinas foram identificadas por difragdo de raios-X, a
composicao elementar foi obtida por fluorescéncia de raios-X e Espectrometria de
Energia Dispersiva (EDS), e a microestrutura foi avaliada em Microscopio Eletronico
de Varredura (MEV). A composicao e a microestrutura das ceramicas arqueologicas
séo diferentes das ceramicas atuais, indicando o efeito da lixiviagdo no solo em
funcdo do tempo, além da evolugcdo microestrutural devido a processamentos
ceramicos diferentes. Esses resultados séo valiosos para os estudos arqueoldgicos,
principalmente pelo significado cultural que representam. A interdisciplinaridade é
fundamental para agregar conhecimentos: utilizacdo da Engenharia de Materiais

Ceramicos para aplicacdo em Arqueologia.

Palavras-Chave: ceramica indigena, caracterizacdo composicional, microestrutura,

arqueologia.



INTRODUCAO

A cultura arqueoldgica Tupiguarani, presente na quase totalidade do litoral
brasileiro nos ultimos milénios antes da chegada dos europeus, encontra-se também
no municipio de Canas-SP. O Sitio Arqueoldgico Caninhas, localizado no dominio
proto-tupi, composto por estruturas funerarias, estruturas de combustdo e diversos
objetos de uso cotidiano de populacdes indigenas que habitaram o local, abre um
consideravel leque de possibilidades no que diz respeito a estudos relacionados a
Historia e consequentemente a memoaria vinculada ao patriménio da regiéo.

Historicamente, a cultura dos povos indigenas € conhecida principalmente
pelos relatos de cronistas da época do descobrimento, dos primeiros tempos da
colonizacado do Brasil e através de vestigios arqueoldgicos, expressando os valores
coletivos desses primeiros habitantes do litoral brasileiro. Tais manifestagdes foram
reunidas sob o nome “Tradi¢cdo Tupiguarani” e dividida em dois dominios, proto-tupi
gue consta do Sudeste ao Nordeste da América do Sul, e o proto-guarani, localizado

ao sul ®; Figura 1.
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Figura 1 — Localizag&o dos sitios arqueoldgicos de povos Tupi-guarani no Brasil,

Uruguai e Argentina, com foto ampliada de uma amostra de ceramica tipica.

A arqueometria € uma area interdisciplinar, a qual integra conceitos de
engenharia de materiais, desenho industrial, educacdo artistica, histéria e
arqueologia, que estuda artefatos de origem arqueoldgica. A importancia deste tipo

de estudo reside no fato que os artefatos ceramicos refletem a compreensédo da



dindmica social e cultural dos povos, e que a classificagdo do material arqueoldgico,

por meio de sua composi¢cdo quimica, pode ser um dos meios para encontrar a

procedéncia da matéria-prima utilizada na fabricacdo das ceramicas .

As pesquisas realizadas nos sitios arqueoldgicos em todo mundo revelam a

tradicdo tecnologica das ceramicas, além das caracteristicas fisico-quimicas. Isto €

de vital importancia, pois se trata de patrimonios culturais. Na Tabela 1 estédo

descritos alguns artigos relacionados a esta area.

Tabela 1 — Trabalhos relacionados a ceramicas arqueoldgicas.

Ref. Titulo do Artigo Observacdes
Analise parcial sobre a Utilizou-se a andlise tecno-tipoldgica, separagdo de
3 ceramica arqueologica do | fragmentos quanto sua borda, parede e base, analise
Vale do Taquari — RS microestrutural e de tratamento de superficie.
Determinacédo da Foi estabelecido uma metodologia em que os efeitos pos—
4 temperatura de cozedura | deposicionais nas ceramicas sejam minimizados. Foram

de ceramicas arqueoldgicas

Analises arqueométricas de
cerdmica e argilas do
Médio Rio Doce — MG

Estudo de caso do design
de utensilios domésticos a
partir de estudos de
ceramica Guarani

Avaliacao de particulas de
Caulinita por microscopia
de forca atbmica

Arqueologia Experimental:
interpretacao e producédo
de artefatos ceramicos

Métodos e técnicas de
caracterizacdo aplicadas ao
estudo do patriménio
cultural

utilizadas as analises de TL (Termoluminescéncia), DRX
(Difracdo de Raio-X) e EM (Espectroscopia Mdssbauer).
Como resultado, a temperatura de cozedura é inferior a
550°C.

Estudo arqueométrico Tupi-guarani, por meio de testes
microquimicos, FTIR  (Dispersdo Infravermelho  por
Transformada de Fourier), AAN (Analise por Ativacao

Neutrdnica) e DRX. Por meio dos resultados, foi encontrado
quartzo (elemento antiplastico). Sendo que a fonte de argilo-
minerais utilizada pelos indigenas foi semelhante. Além disso,
foi observado que a queima das argilas ocorreram em baixa
temperatura.

Tem como objetivo a recuperacao da cultura Guarani visando
transpor informacdes estéticas para visdo atual. Realizam as
analises de DRX e TGA/DTG (Analises Térmicas). No DRX,
analisaram 3 amostras do sitio “llha Francisco Manoel” que
possuem fases distintas. Também apresentam temperatura de
gueima de baixa temperatura devido a presenca de Na e K.

A andlise de superficie da caulinita foi feita por MFA
(Microscopia de Forca Atbmica), apresentando grande
potencial em estudos de mineralogia e morfologia das
particulas do solo e suas interagdes com outros materiais.
Para identificar a caulinita na amostra, foi utilizado o DRX.

Reproducdo de como eram as ceramicas, as etapas de
fabricacdo, 0s usos de antiplasticos, tempo de queima e
temperatura. Por meio destes dados, foi relacionado a
complexidade cultural e social dos povos.

O artigo visa apresentar um painel das atividades de
pesquisa, utilizando as analises de EDXRF (Fluorescéncia de
Raios-X por Dispersdo em Energia), RBS (Retroespalhamento
Rutherford) e GT (Transmissdo de Raios Gama).




Devido ao fato dos artefatos ceramicos serem duraveis e resistentes as
variacbes climaticas, sdo os materiais mais estudados pelos arquedlogos. As
ceramicas sdo formadas de rochas sedimentares, constituidas basicamente por
alumino-silicatos. Entretanto, sdo os elementos traco, ou seja, 0S que ocorrem em
concentracbes de ppm e ppb na composicdo quimica da ceramica, 0s que
proporcionam a melhor informacao para os estudos arqueométricos @

O objetivo deste trabalho é analisar a microestrutura e composicdo destas
ceramicas indigenas, comparando-a com as ceramicas obtidas por argilas atuais da

regiao.

MATERIAIS E METODOS

As amostras das ceramicas indigenas e as argilas/ceramicas da regiao foram
analisadas: por Difracao de Raios-X (DRX), Espectrometria de Energia Dispersiva
(EDS), Fluorescéncia de Raios-X (FRX) e Microscépico Eletrénico de Varredura
(MEV).

Anélise das fases cristalinas

Pequenas amostras da ceradmica indigena e da argila atual da regido foram
fragmentadas a po passante em peneira de 300 “mesh” e caracterizadas quanto as
fases cristalinas. Foi utilizado um difratdmetro de raios X, marca Rich-Seifert & Co —
DEMAR/EEL; com radiacdo CuKa (A =1,5418 A) filtrada com niquel, no intervalo
angular 26=10-90°, passo angular 0,05° e tempo de contagem 2 segundos. As fases

foram identificadas utilizando as fichas JCPDS (9,

Analise Quimica

A determinacdo da composicdo quimica das ceramicas arqueoldgicas e da
ceramica obtida pela argila regional foram determinada por Espectroscopia de
Energia Dispersiva — EDS, e por Fluorescéncia de Raios-X em Espectrometro de
Raio-X, modelo AXIOS 40 kw, da marca PANalytical. (TOGNI S/A — Materiais
Refratérios).

Analise Microestrutural

As amostras foram embutidas a frio em resina Serefix, e posteriormente foram

lixadas e polidas em uma Politriz automatica, tipo Phoenix 4000, utilizando lixas de



Carbeto de Silicio com granulometria de #180-4000 um. Em seguida, as amostras
foram metalizadas com aproximadamente 5 nm de ouro.

Utilizou-se o microscopio eletronico de varredura (MEV), da marca LEO 1450
VP, com detectores de elétrons secundarios para avaliar a morfologia e detectores
de elétrons retroespalhados para avaliar a distribuicdo dos possiveis agregados na

composicao das ceramicas.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As ceramicas indigenas apresentam diferentes gradientes de cor, observados
no lado externo e interno da peca. Isto ocorre devido a queima rudimentar na
producdo das ceramicas, realizadas pelos indigenas. O lado externo da peca fica em
contato com a chama, na qual ha combustdo dos compostos organicos, dando uma
coloracdo mais clara. Na parte de dentro, 0os compostos organicos nao séao
completamente queimados, observando-se uma coloragcdo mais escura, conforme

mostrado na Figura 2.

Lado interno
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Figura 2 — Fragmento de ceramica indigena mostrando o lado interno

(coloracéo escura) e o lado externo (coloracdo mais clara).

Este comportamento pode ser observado também na Figura 3, a qual mostra
ceramicas sinterizadas de 400°C até 800°C, as quais foram obtidas a partir da argila
atual. Com o aumento da temperatura observa-se o clareamento das amostras,
ocorrido pela combustdo dos compostos organicos, que normalmente estdo contidos
em argilas.

Pode-se observar que a 400°C praticamente toda a amostra permaneceu
escura. Com o aumento da temperatura para 500°C, a superficie que fica em contato
direto com o calor do forno ficou mais clara quando comparada com o centro, muito

semelhante a ceramica arqueoldgica, Figura 2. A partir de 600°C a amostra ja ficou



com coloragdo homogénea e clara. Com isso, pode-se inferir que as ceramicas
arqueologicas foram queimadas em aproximadamente 500°C. Pode-se perceber a
presenca de antiplasticos na composicao das ceramicas.

Antiplastico
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Figura 3 — Fotos das ceramicas obtidas a partir da argila da regiao, sinterizadas ao ar, a
temperaturas de 400C, 500C, 600C, 700C e 800<C.

A Figura 4 (a) apresenta a micrografia da argila arqueoldgica (massa que
secou ao lado da peca ceramica) e Figura 4 (b) mostra a parte externa da ceramica
arqueologica, onde foi encontrada uma raiz, caracterizado como um elemento

antiplastico.

Figura 4 — Micrografias da ceramica arqueoldgica indigena.

Observou-se que a amostra apresenta uma grande quantidade de trincas e
poros. A micrografia apresenta quatro regidoes distintas: Regido 1 — Gr&os de cor
branca; Regido 2 — Graos de cor cinza; Regido 3 — Matriz da amostra; e Regidao 4 —
Antiplastico (raiz). As analises quimicas realizadas por EDS, das regides 1 a 4, estao
mostradas na Tabela 2. Observou-se na Regido 1 os elementos Si e O; na Regiéo 2
Si,0, Al e K; na Regido 3 Si, O, Al, Ke Fe; e naregiao 4 Si, O, Al, Fe e C.



Tabela 2 — Composi¢cdo quimica de um fragmento (parte clara) de ceramica

arqueoldgica.

Element

Ceramica indigena arqueoldgica

o Regido 1 Regiao 2 Regiao 3 Regido 4

% p % at. % p % at. % p % at. % p % at.
O 38.64 5251 3284 48.20 39.11 53.87 37.71 43.49
Si 61.36 47.49 36.87 30.82 30.87 2422 9.87 6.48
Na 0.35 0.36 ---
Al 9.83 855 2278 1861 9.38 6.41
K 20.11 12.07 2.28 1.29 0.62 0.29
Ti 0.94 0.43
Fe 4.03 159 18.11 5.98
C - 24.31 37.35

A Figura 5 mostra

as micrografias das ceramicas obtidas com argila atual da

regido, sinterizadas de 400C-800C. Pode-se observ ar que as ceramicas atuais,

mesmo que sinterizadas em temperaturas baixas (400°C, por exemplo), possui uma

microestrutura mais homogénea do que as ceramicas arqueoldgicas, Figura 4. Nao

foi observado a presenca de antiplastico, portanto foi realizado analise quimica

global das amostras, resultados estes apresentados na Tabela 3. Pode-se observar

que a composicdo global esta semelhante para todas as amostras de ceramica

atual, e também semelhante a regido 3 (matriz) das ceramicas arqueoldgicas, como

era de esperar. Mas percebe-se um pequeno aumento na quantidade de oxigénio e

aluminio, em detrimento de Si, das ceramicas atuais em relacéo a arqueologica.

Tabela 3 — Composi¢do quimica das ceramicas sinterizadas de 400-800°C.

el Ceramica atual
é 400°C 500°C 600°C 700°C 800°C
ﬁ % p % at. %p Yat. % p % at. % p % at. %p Yat.
O 4844 6343 4930 6358 4890 63.70 49.70 64.06 47.79 63.15
Si 2446 1825 25.84 1898 27.37 20.31 29.40 2159 23.67 17.82
Na
Al 1935 15.03 1994 1525 16.68 12.89 1592 1216 18.49 14.49
K 1.18 0.63 0.85 0.45 1.74 0.93 1.29 0.68 1.75 0.95
Ti 0.97 0.42 0.46 0.20 0.68 0.30 0.58 0.25 1.15 0.51
Fe 531 1.99 3.17 1.17 4.31 1.61 2.88 1.06 6.39 2.41

C




Figura 5 — Micrografias das ceramicas obtidas com as argilas atuais da regiao,
sinterizadas por 400C, 500%C, 600°C, 700C e 800C

As andlises quimicas realizadas por FRX estdo mostradas na Tabela 4.
Comprovou-se que as diferentes amostras estudadas apresentam composicao
guimica semelhante, apresentando como maiores constituintes Al,O3 e SiOy,
resultado este comprovado pelas andlises de raios-X mostrados na Tabela 5. As
fases cristalinas predominantes, obtidas por DRX, das argilas/ceramicas indigena e

argila/ceramicas atuais estdo mostradas na Tabela 5.

Tabela 4 — Analise quimica realizada por FRX das ceramicas/argilas arqueoldgicas e

argila atual.
Quantidade (%)
Determinagoes Ceranjlc_a Argl[a_ Argila Atual
Arqueologica Argueoldgica
AlL,O3 28,54 28,00 28,32
SiO, 60,75 60,73 61,23
TiO; 1,14 1,29 1,22
Fe,03 5,60 4,97 4,70
CaO 0,12 0,17 0,18
MgO 0,63 1,02 0,71
Na,O 0,30 0,20 0,56

K20 2,92 3,63 3,07




Tabela 5 — Fases cristalinas encontradas nas ceramicas arqueoldgicas e nas obtidas

com argila atual da regiéo.

Amostras Fases Cristalinas
8 Argila Quartzo, llita e Alumina hidratada
8
8
2  Ceramica Quartzo, Lutecita, llita e Alumina Hidratada
<
Argila Quartzo, Lutecita e Caolinita
Ceramica (400°C) Quartzo, Lutecita, llita e Caolinita
g Ceramica (500°C) Quartzo, llita e Caolinita
<
Ceramica (600°C) Quartzo e Sillimanita.
Ceramica (700°C) Quartzo, Lutecita, llitae Alumina hidratada.
Ceramica (800°C) Quartzo, Lutecita e Alumina hidratada.

*Quartzo-SiO,; Lutecita—SiO,; Caolinita—(Al,Si;O5(0H)4); llita—(Ko 7Aly(Si,Al)4014(OH),); Alumina
Hidratada—(Al;0015.H,0); Sillimanita—(Al,SiOs).

Pode-se observar que as fases cristalinas presentes na argila e ceramica
arqueoldgica sao semelhantes, apresentando quartzo, ilita e alumina hidratada. A
argila atual e as ceramicas queimadas a 400 e 500°C também se apresentaram
semelhantes, apresentaram quartzo e lutecita (fases cristalinas da silica), além de
ilita e caolinita (hidroxidos comuns em ceramicas queimadas em baixa temperatura).
A partir de 600°C tem-se, além do quartzo e lutecita, a presenca da ilita e alumina
hidratada. E natural que os hidréxidos (ilita e caolinita) se transformam em 6xidos
hidratados (alumina hidratada) ou mesmo oOxidos (silimanita), devido ac¢do do

tratamento térmico.

Comparando as fases cristalinas das argilas/ceramicas arqueolégicas com as
atuais, percebe-se que no primeiro se tem alumina hidratada e no segundo, caolinita.
A existéncia da alumina hidratada nas ceramicas/argilas arqueoldgicas pode ter
ocorrido devido a acéo do tempo, ou seja, pode ser que no passado esta tenha sido
uma caolinita ou ilita. Esta hipotese parte do principio de remineralizacdo, assim
como se procede com a formag&do da bauxita (alumino-silicatos), no qual pode ter

sido, no passado, uma argila.



CONCLUSOES

e As ceramicas arqueoldgicas podem ter sido sinterizadas a
aproximadamente 500°C;

* A presenca de aditivos antiplasticos antropomorficos nas ceramicas (raizes
e grdos de quartzo) indicam a preocupacao do indigena em melhorar as
propriedades mecanicas destas ceramicas;

« A parte externa (ocre) da ceramica foi sujeita a um melhor tratamento
térmico que o interior (cinza escuro), indicando processamento ceramico rudimentar
realizado pelos indigenas;

A composicao quimica semelhante entre as ceramicas arqueoldgicas e a
argila da regido indica que ndo ocorreu mudancga mineralégica significativa, como
por exemplo, lixiviagcdo em funcdo do tempo. Portanto, existe uma hipotese que
essas ceramicas sejam de idade recente (século XIV e XVI), mas que ainda exigem
outras analise (datacéo) para confirmar esta hipotese;

e A engenharia de materiais € uma ferramenta muito importante para
caracterizar as ceramicas arqueoldgicas, e auxiliar os arquedlogos a inferir nos

possiveis costumes indigenas da nossa regiao.
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COMPARISON OF THE MICROSTRUCTURE AND COMPOSITION OF
ABORIGINAL CERAMICS, FROM INDIGENOUS SITE CANINHAS, WITH THE
OBTAINED ONES IN THE REGION.

ABSTRACT



The archaeologic site of Caninhas is made of funeral and combustion structures
and various objects of aboriginal daily use. These parts and fragments were safe and
inventoried, constituting approximately 4000 units. The objective of this project was to
analyze the microstructure and composition of archaeological ceramics, and
ceramics made of argil current of the zone. The crystalline phases were identified by
X-Rays Diffraction (XRD), elementary composition was obtained by X-Rays
Fluorescence (XRF) and Energy Dispersive Spectrometry (EDS), and the
microstructure was evaluated by Scanning Electron Microscope (SEM). Composition
and microstructure of archaeological ceramics are different of current ceramics,
indicating the effect of lixiviation in function of the time and the microstructural
evolution due different ceramic processing. These results are valuable for the
archaeological area studies, mainly for the cultural denoting which represents. The
relation between some studies is basic to add knowledge: use of the ceramic
materials engineering for archeology application.

Key-words: Aboriginal Ceramics, Compositional Characterization, Microstructure,

Archeology.



