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Textos de Antropologia, Arqueologia e Patriménio

Arqueometria aplicada a conservagdo do patrimonio arqueoldgico metéalico: um

estudo de caso do sitio funerario de Sao Gongalo Garcia, Rio de Janeiro

Resumo: O presente trabalho apresenta alguns dos
resultados obtidos no ambito do projeto de pesquisa
Conservagdo e Caracterizacdo Microanalitica de Objetos
Arqueologicos Metalicos, desenvolvido no Museu de
Astronomia e Ciéncias Afins - MAST. O projeto tem
como objetivo principal estabelecer metodologias de
caracterizagdo e conservacdo do patrimonio arqueologico
metalico. Os artefatos selecionados para o estudo de caso
sdo provenientes do Sitio Funerario da Igreja Sdo Gongalo
Garcia (regido central do Rio de Janeiro), relacionados
aos séculos XVIII e XIX. Para os exames arqueométricos,
foram empregadas as seguintes técnicas de caracterizagdo:
radiografia digital e microtomografia computadorizada
de raios X, microscopias esterecoscopica e eletronica de
varredura, espectroscopiade energiadispersiva(MEV/EDS)
e difratometria de raios X. Foram obtidas informag¢des sobre
a composic¢do dos artefatos (fase metalica e alguns produtos
de corrosdo), detalhes da morfologia em 3D néo visiveis a

olho nu, extensdo da mineralizag@o, dentre outros aspectos.
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Abstract: This paper presents some of the achieved results
in the “Microanalytical Conservation and Characterization
of Metallic Archaeological Objects” research project,
developed at the Museum of Astronomy and Related
Sciences - MAST. The project’s main goal is to establish
methodologies for characterization and conservation
of the metallic archaeological heritage. The artifacts
selected for the case study are from the Funeral Site at
Sdo Gongalo Garcia’s Church (Rio de Janeiro’s central
region), related to the 18th and 19th centuries. For the
archacometric examinations, the following characterization
techniques were employed: digital radiography and X ray
microtomography, sterecoscopic and scanning electron
microscopy, energy-dispersive X ray spectroscopy (SEM /
EDS) and X ray diffraction. Results were obtained about the
artifacts’s composition (metallic phase and some corrosion
products), 3D morphology details invisible to the naked eye,

and the extent of the mineralization, among other aspects.

Keywords:
Archeometry; Conservation; Archaeological Heritage;
Metallic Artefacts.

a Museologa pela Universidade Federal do Estado do Rio de Janeiro (UNIRIO), Brasil; Arquedloga, M.Sc. e D.Sc. em Engenharia Metaltrgica e de

Materiais pela Pontificia Universidade Catolica do Rio de Janeiro (PUC-RJ), Brasil. Pesquisadora colaboradora do Museu de Astronomia e Ciéncias

Afins (MAST), Brasil. Professora Permanente do Mestrado Profissional em Preservagdo de Acervos de Ciéncia e Tecnologia do Museu de

Astronomia e Ciéncias Afins (MAST), Brasil. Os resultados de pesquisa aqui apresentados tiveram o apoio financeiro da Funda¢do de Amparo a

Pesquisa do Estado do Rio de Janeiro (FAPERJ), Brasil; e do Conselho Nacional de Desenvolvimento Cientifico e Tecnolégico (CNPq), Brasil. E-

mail: guadalupecampos@mast.br

b Engenheiro metaltirgico pela Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRIJ), Brasil; mestre ¢ doutor em Engenharia Metalurgica pelo Instituto
Alberto Luiz Coimbra de Pés-Graduagao e Pesquisa de Engenharia, a unidade da Universidade Federal do Rio de Janeiro (COPPE/UFRI), Brasil,
pesquisador do Museu de Astronomia e Ciéncias Afins (MAST), Brasil; professor do programa de Pos-Graduagdo em Museologia e Patrimonio pela
Universidade Federal do Estado do Rio de Janeiro e Museu de Astronomia e Ciéncias Afins (UNIRIO/MAST), Brasil; e do Mestrado Profissional
em Preservacdo do Patrimonio de C&T pelo Museu de Astronomia e Ciéncias Afins (MAST), Brasil; bolsista de produtividade 1C do Conselho

Nacional de Desenvolvimento Cientifico e Tecnologico (CNPq), Brasil; lider do Grupo de Pesquisa Museolo-gia e Preservagdo de Acervos

Culturais. marcus@mast.br

¢ Engenheira Quimica pela Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro (UFRRJ), Brasil; com Mestrado e Doutorado em Ciéncia e Tecno-logia de

Polimeros pela Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ), Brasil. Atualmente faz parte do Setor de Caracterizagdo Tecnolé-gica (SCT) do
Centro de Tecnologia Mineral (CETEM), Brasil. E-mail: amiddea@cetem.gov.br

d Possui graduagdo em Fisica pela Universidade Federal do Parana (UFPR), Brasil; mestrado e doutorado em Engenharia Nuclear pela Universidade
Federal do Rio de Janeiro (UFRJ), Brasil. Atualmente ¢ professor titular da Universidade Federal do Rio de Janeiro (UFRJ), Brasil.



292

Cadernos do LEPAARQ, Volume XV, Numero 30, Julho-Dezembro, 2018

INTRODUCAO

Os artefatos arqueoldgicos metalicos t€m especificidades que diferem daquelas relativas aos demais tipos de obje-
tos, devido as transformagdes, principalmente, eletroquimicas, a que estio sujeitos por permanecerem enterrados no solo ou
submersos na agua. Nessas condigdes, geralmente, ocorre um processo denominado de corrosdo, que transforma os metais
em 6xidos, sulfatos carbonatos, dentre outros compostos (CAMPOS; GRANATO, 2017). Esse processo se inicia a partir das
superficies dos artefatos (SELWYN, 2004), podendo ocasionar, muitas vezes, alteragdes substanciais como a mineralizagdo
parcial ou total, modificando sua morfologia original (CAMPOS; GRANATO, 2015).

Grande parte dos artefatos arqueologicos ja poderia estar em processo de deterioragdo natural, durante seu uso
corrente, antes mesmo do periodo em que estiveram enterrados ou submersos (BRADLEY, 2001). Entretanto, as alteragdes
resultantes das interagcdes meio-superficie do artefato podem se intensificar no espago de tempo em que estiveram enterrados/
submersos, dependendo das propriedades quimicas e fisicas do solo/agua circundante. Essas propriedades sdo determinantes,
pois a presenga de cloretos, o pH do meio, umidade, existéncia de compostos organicos, de microrganismos e de ferti-
lizantes, sdo alguns dos fatores que influenciam na velocidade de corrosdo (BERTHOLON, 2007). Nesse contexto, apds
um periodo enterrados/submersos, de um modo geral, os artefatos acabam atingindo um estado de equilibrio com as condi¢des
de contorno (RODGERS, 2004). Portanto, ao serem coletados, sdo retirados desse estado de equilibrio, o que pode acelerar o
processo de deterioragdo, especialmente devido ao contato com o oxigénio do ar e a possivel elevacdo nos niveis de umidade
relativa (LOGAN, 2007). Dessa forma, a pesquisa arqueologica deve, assim, abranger estudos e medidas de conservagdo que
minimizem a deterioragdo dos artefatos para garantir sua existéncia mais longa (CRONYN, 2001; (MURDOCK et al., 2001).

Os procedimentos de conservagao realizados nos artefatos arqueoldgicos ndo visam ao retorno dos seus aspectos
originais, mas sim estabiliza-los e, dessa forma, permitir que sejam preservados para as geracdes futuras. Logo, arte-
fatos ndo devem ser desamassados e as patinas estaveis nio necessitam de remog¢ao, pois, além de terem uma fungdo
protetiva, sdo elementos que fazem parte da trajetoria do artefato, fornecendo informagdes significativas para a pesquisa
arqueologica. Frequentemente, o controle ambiental adequado nos espacos de guarda pode evitar a continuidade da
corrosao e, assim, tratamentos interventivos se tornam desnecessarios (WATKINSON, 2010).

Na preservagdo dos artefatos metalicos, é importante aprofundar o conhecimento, como a identificagdo da consti-
tui¢do dos materiais que os compdem (metal e suas ligas) e dos produtos de corrosdo. Para tanto, a utilizagao de técnicas
arqueométricas se faz necessaria, pois sdo importantes ferramentas usadas para auxiliar no diagnoéstico do estado de conser-
vagdo dos artefatos em estudo. Essas técnicas proporcionam conhecimento sobre o processo de corrosdo propriamente dito,
permitindo identificar as possiveis causas da degradacdo dos artefatos. Além disso, possibilitam a identifica¢do de antigas
técnicas de fabricagdo (REHDER, 1995), definindo com mais precisdo os métodos mais adequados a serem utilizados na
sua conservacdo (CAMPOS; GRANATO, 2015). Por conseguinte, tanto as informagdes referentes as técnicas empregadas,
que dizem respeito ao periodo de fabricagdo, morfologia e fungdes, quanto os simbolismos e significados atribuidos aos
artefatos auxiliam na construc¢do de narrativas sobre os variados aspectos dos grupos sociais referentes ao sitio arqueo-
logico estudado (BERTHOLON, 2007).

O presente estudo de caso esta relacionado com resultados obtidos no ambito do projeto de pesquisa citado abaixo,
referente a utilizagdo de técnicas arqueométricas ndo invasivas aplicadas a um conjunto de artefatos metalicos nao-ferrosos

provenientes do Sitio Funerario Igreja Sdo Gongalo Garcia e Sdo Jorge, situado no centro da cidade do Rio de Janeiro.
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Nesse caso, nao foi possivel a retirada de amostras para realizar uma caracterizagdo mais completa, o que permitiria
obter resultados mais aprofundados sobre os artefatos, principalmente sobre o bulk (parte interna do material). Contudo,
a combinagdo dos resultados entre as técnicas nao invasivas possibilitou obter informagdes relevantes, para um diag-
noéstico mais preciso sobre os procedimentos adequados a serem realizados nos artefatos, sem a necessidade da retirada

de amostra.

PROTOCOLO DE PRESERVACAO DO PATRIMONIO ARQUEOLOGICO METALICO

A preservagdo do patrimdnio arqueologico metalico seguindo metodologias cientificas e empregando técnicas
arqueomeétricas ainda ¢ um campo restrito no Brasil. Abrange conhecimentos de disciplinas distintas como Museologia,
Conservagdo, Arqueologia, Ciéncia dos Materiais e Metalurgia. Nessa conjuntura, foi estruturado o projeto de pesqui-
sa intitulado Conservagdo e Caracterizagdo Microanalitica de Objetos Arqueologicos Metdlicos, desenvolvido no Museu
de Astronomia e Ciéncias Afins - MAST. Para a sua realizagdo, foram estabelecidas parcerias do MAST com outras
institui¢des de pesquisa no pais, como o Centro de Tecnologia Mineral - CETEM, a Pontificia Universidade Catoélica -
PUC-Rio e o Instituto Alberto Luiz Coimbra de P6s-Graduacao e Pesquisa de Engenharia - COPPE/UFRJ (CAMPOS;
GRANATO, 2015). Essas colaboragdes possibilitaram a realizagdo de procedimentos analiticos diversos, determinando o
estabelecimento de um protocolo com base cientifica, especifico para coleta, manuseio, documentagao, conservagao, acon-
dicionamento e caracterizagdo de artefatos arqueologicos metalicos provenientes de ambientes terrestres. Os procedimentos
e as técnicas analiticas utilizadas tiveram o objetivo de responder a questdes referentes a pesquisa arqueologica, a pesquisa
dos materiais de acondicionamento e a conservacao dos artefatos, com intuito de serem preservados por um periodo maior.
Um dos produtos desse projeto ¢ um material didatico destinado a arquedlogos, conservadores e musedlogos, relacionado aos
artefatos arqueologicos de origem metalica, compreendendo os procedimentos relativos a todas as etapas da pesquisa arqueo-
légica (CAMPOS; GRANATO, 2015).

O protocolo ¢ constituido de praticas de conservagao, onde se enfatiza a importancia de conservadores capacitados
para realizagdo de procedimentos de estabiliza¢do e consolida¢ao dos artefatos (PEDELI, 2013; CHILDS & SULLIVAN,
2003; ROTROFF, 2001). Aconselha o minimo de intervencao, pois qualquer procedimento empregado, mesmo que se enqua-
dre em agdes removiveis, pode ocasionar interferéncias ou reagdes com os materiais componentes dos artefatos (ROBBIOLA,
1997), distorcendo a interpretacdo de alguns resultados das analises que possam ser realizadas no futuro.

Também destaca a elaboragao de fichas individuais para cada artefato, com informagdes sobre o peso, medida, fo-
tografias e anotagdes coletadas nos exames visuais e arqueométricos e dos procedimentos de conservagao realizados. Sugere
que os artefatos de origem terrestre devam ser limpos mecanicamente, com cuidado e sem pressdo. Apenas com objetivo de
retirar a camada de sedimento solta, por escovacdo a seco ou aspiragdo, evitando o uso de acidos e a retirada das patinas. Pro-
cura-se, dessa forma, ndo perder informacdes arqueoldgicas, tecnologicas e artisticas dos artefatos, que podem ocorrer
com a limpeza excessiva e o0 uso de tratamentos quimicos inadequados (BERTHOLON, 2007). Para o acondicionamento,
devem-se utilizar materiais inertes junto com absorventes de umidade (PAIN, 2012).

Recomenda-se, sempre que possivel, a utilizagdo de técnicas ndo invasivas (sem a retirada de amostras) para a
caracterizagdo microanalitica. Por exemplo, a radiografia permite observar a estrutura, visualizar a técnica de fabricagdo e
a montagem do artefato, e determinar a sua integridade interna (ANTELO; BUESO; GABALDON; COSTEA, 2010), pro-

piciando visualizar inscri¢des, decoracdes e intervencdes posteriores a sua fabricacao, nao visiveis a olho nu, que estao
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abaixo dos produtos de corrosdo (JONES, 2006). Possibilita também verificar a extensdo da mineralizagdo e auxiliar no
processo de limpeza mecanica, diferenciando a morfologia da pega com as zonas mineralizadas, e auxiliando no diagnostico
do seu estado de conservagao (MEYER-ROUDET, 1999).

A radiografia digital direta ¢ a técnica que utiliza um detector plano, que ¢ um dispositivo eletrénico que converte
radiagdo ionizante incidente em uma matriz com sinal analogico que, posteriormente, ¢ digitalizada e transferida para um
computador, gerando uma imagem digital. Esses detectores podem ser de conversao direta ou indireta e sdo capazes de exibir
as imagens em tempo real.

A microtomografia por transmissdo de raios X (microCT) permite visualizar detalhes de fabricagdo e decora-
¢do ndo visiveis a olho nu, sem qualquer intervencdo fisica, o que possibilita a reconstitui¢do minuciosa desses artefatos,
o registro visual preciso em alta resolugdo da morfologia e das condicdes do artefato como recebido. Dessa forma, a
microtomografia, como ferramenta importante de preservacao de documentacdo do artefato, auxiliard no processo de
conservagdo do mesmo.

Outras técnicas nao invasivas indicadas sdo a difratometria de raios X, para caracterizar os compostos presentes
nas superficies das pegas, e a microscopia eletronica de varredura, acoplada a espectroscopia de energia dispersiva -
EDS, para identificar e mapear os elementos presentes em determinadas regides da superficie dos artefatos, assim como
observar a morfologia dos produtos de corrosdo (CILIBERTO; SPOTO, 2000). Entretanto, quando o artefato apresentar
alguma ruptura que possibilite a retirada de uma amostra, o protocolo recomenda a complementag@o com outras técnicas
que se mostrem necessarias e que precisem de uma amostra do artefato para sua realizagdo.

O protocolo ndo se constitui de receitas genéricas para procedimentos e tratamentos em grande escala, pois
existem variagdes que devem levar em consideragdo as especificidades de cada artefato, através de uma avaliacdo pre-
liminar. E importante ressaltar que ndo é indicado o emprego de receitas genéricas para o tratamento em grande escala,
pois cada artefato possui caracteristicas particulares (COSTA, 2008) que, muitas, vezes determinam alteragdes nas
intervengoes.

Apos realizar os procedimentos estabelecidos no protocolo, salienta-se a importancia do frequente monitora-
mento dos artefatos, nas reservas técnicas, nos museus ¢ nas instituicdes de guarda. As estratégias de conservacao pre-
ventiva como a climatiza¢do do ambiente de guarda, com o controle da umidade relativa, sdo fundamentais, para evitar

a aceleracao do processo de deterioragao desses artefatos.

SITIO FUNERARIO IGREJA SAO GONCALO GARCIA

A pesquisa arqueologica, cujos resultados serdo aqui apresentados, foi desenvolvida no antigo espago funerario
da Igreja de Sdo Gongalo Garcia, 4rea que pertence atualmente a Biblioteca Publica do Estado do Rio de Janeiro, a recente
Biblioteca Parque — BPE, situada na Praga da Republica, no &mbito do projeto para sua modernizacdo. Inaugurada em 1761,
de irmandade dedicada ao padroeiro dos homens pardos, foi edificada em uma érea periférica da cidade, conhecida como
Pequena Africa (LESSA; CAMPOS; TAVARES, 2016). Em 1854, como a igreja da Irmandade de Sao Jorge estava muito
degradada, se uniu a Irmandade da Igreja de Sdo Gongalo Garcia, tornando-se a Igreja de Sdo Gongalo Garcia e Sao Jorge
(CARVALHO, 2009). Com o passar dos anos, a Igreja ficou conhecida pela populag¢@o apenas como Igreja de Sao Jorge.

Nas escavagdes, foram reveladas estruturas arquitetonicas que possivelmente correspondem ao limite do cemitério

e do terreno original da igreja de Sdo Gongalo Garcia. Também foram evidenciados seis enterramentos primarios e um

CAMPOS, Guadalupe do N.; GRANATO Marcus; MIDDEA Antonieta; LOPES Ricardo T. Arqueometria aplicada a conservagdo do patriménio
arqueologico metdlico...In: Cadernos do Lepaarq, v. XV, n.30., p. 290-314, Jul-Dez. 2018.



295

Cadernos do LEPAARQ, Volume XV, Numero 30, Julho-Dezembro, 2018

enterramento secundario, onde se estima um niimero minimo de 27 adultos e 5 criancas. No Rio de Janeiro, desde o periodo
colonial, os enterramentos eram realizados nos espagos funerarios (dentro e no entorno) de igrejas, denominados de campos
santos, e foram comumente realizados até o ano de 1850 (COARACY, 2008). Portanto, conclui-se que os enterramentos
revelados nas escavacgdes pertencam apenas a Irmandade Sdo Gongalo Garcia e ndo ao periodo a partir da juncdo com a
Irmandade de Sao Jorge. Na pesquisa historica, realizada nos documentos da Ctiria, referentes aos enterramentos na Igreja, foi
possivel verificar, dentre os 376 sepultamentos efetuados na parte externa (adros), a presenca de 116 escravizados africanos,
32 forros e 14 livres que foram sepultados entre os anos de 1791 e 1849 (LESSA; CAMPOS; TAVARES, 2016). Dessa forma,
os registros historicos embasam a possibilidade de que alguns dos enterramentos evidenciados fossem de trabalhadores pobres
afrodescendentes ou mesmo de escravizados ou negros forros (CAMPOS, 2015). A Figura 1, a seguir, apresenta uma imagem
desses enterramentos primarios, que possivelmente sdo associados aos escravizados africanos, de acordo com os resultados
das analises da bioarqueologia.

Os materiais coletados nas escavagdes foram os mais diversos, como: cerdmicas, fragmentos de garrafas de vidro,
restos alimentares, louga europeia dos séculos XVII, XVIII e XIX, cachimbos e contas associados aos escravizados africanos
(CAMPOS, 2015). Destacam-se os acompanhamentos dos enterramentos (botdes de osso e de metal, medalhas, alfinetes,
fragmentos de tecido com metal). Como esses materiais sdo representativos e significativos para o estudo dos sepultamentos,
os mesmos foram selecionados para o presente estudo de caso.

A seguir, serdo apresentados os procedimentos experimentais utilizados nas pesquisas realizadas com os artefatos

selecionados para, em seguida, mostrar e analisar os dados produzidos.

Figura 1 - Sitio Funerario Igreja Sdo Gongalo Garcia. Enterramentos primarios associados aos escravizados africanos. Foto: Filipe Coelho, 2013

CAMPOS, Guadalupe do N.; GRANATO Marcus; MIDDEA Antonieta; LOPES Ricardo T. Arqueometria aplicada a conservagdo do patriménio
arqueologico metdlico...In: Cadernos do Lepaarq, v. XV, n.30., p. 290-314, Jul-Dez. 2018.



296

Cadernos do LEPAARQ, Volume XV, Numero 30, Julho-Dezembro, 2018

PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

Amostras selecionadas

Apds o exame macroscopico da colecdo estudada, foram selecionados 15 artefatos, por sua singularidade e estado
de conservacgao, para a realizagdo dos exames arqueométricos. Para o presente artigo, os artefatos nao ferrosos escolhidos,
por representarem a cole¢do, foram um colchete, um botdo, um crucifixo, que sdo imagens caracteristicas, as quais sdo

apresentadas a seguir, na Figura 2 (a, b e ¢).

Figura 2 - Artefatos metalicos ndo ferrosos do Sitio Funerario Igreja Sao Gongalo Garcia. a) colchete; b) crucifixo e ¢) botdo. Fotos: Tuca Marques,
2013

Meétodos Analiticos

Para a caracterizacdo das pegas supracitadas, foram utilizadas técnicas nao invasivas. Nao foi possivel a retirada
de amostras para a realizacdo da metalografia, que permitiria a caracterizagdo da microestrutura dos componentes metalicos
originais. Dessa forma, as andlises focaram na caracterizacdo das superficies dos artefatos, com o objetivo de visualizar a
espessura das camadas de produtos de corrosao, a sua constituicdo e composicao, além da estrutura do artefato.

Para o exame macroscopico das pecas, foi usado o Estereomicroscopio Stemi DV4 da Zeiss. Em seguida, foram
utilizadas diversas técnicas ndo invasivas como radiografia digital, microtomografia de raios X, microscopia eletronica de
varredura/EDS e difratometria de raios X. Ao final das analises, foi possivel descrever visualmente conexdes entre os resul-
tados macroscopicos e os microscopicos, para relaciona-los com os produtos de corrosao identificados.

Para a Radiografia Digital Direta, foram utilizados um equipamento de raios X de potencial constante, Y XLON, com
tensdo maxima de 160kV e corrente de 1 a 2mA, com tamanho focal de Imm, e um detector tipo flat panel de Silicio Amorfo
e GOS (oxissulfeto de Gadolinio), GE, com area ativa de 200 x 200 mm, formato da imagem 1024 x 1024, tamanho de pixel

200 pm, range dindmico de 14 bits.
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Para a microtomografia computadorizada 3D de alta resolu¢do (microCT), foi utilizado um microtomégrafo do mo-
delo 1173 da Skyscan-Bruker, que tem 8W de poténcia, com energia varidvel em um intervalo de 40 a 130KV e um detector
flat panel (2240x2240) pixels. Também foi empregado um filtro de cobre de 1,0mm de espessura com o objetivo de reduzir a
contribuicdo dos fotons de baixa energia e, assim, minimizar o efeito de endurecimento de feixe. A matriz de pixel do detector
escolhida foi de (1120x1120) pixels. As projegdes foram obtidas em um angulo total de 360° e 3 frames a cada passo de rota-
cdo de 1°. Apds o processo de aquisicdo, as imagens foram reconstruidas. Esse processo foi feito utilizando-se os programas
Nrecon® (versao 1.6.9.4) e InstaRecon (versdo 1.3.9.2). Esses softwares de reconstruc@o possibilitam a escolha de parametros
que geram melhor qualidade de imagem. Para cada amostra, foi feito o fine tuning e foi selecionada a melhor imagem obtida
ap6s a escolha de cada pardmetro. Apos a reconstrugdo das imagens das amostras, foram usados dois programas de analise
de imagens, o CTvox® (versdo 2.6.0), para visualiza¢do das imagens em 3D, e o DataViewer® (versdo 1.5.0), que permite a
obtencdo de trés vistas ortogonais de qualquer posi¢ao escolhida na amostra: corte transaxial (plano x-y), corte coronal (plano
x-z) e corte sagital (plano z-y).

Os artefatos foram analisados por dois microscopios eletronicos de varredura com espectroscopia de dispersdo de
energia - MEV/EDS e ambos apresentaram tamanhos adequados para insercdo dos artefatos no porta-amostra, de forma a
viabilizar a realizagdo das andlises sem coleta de amostra. Os dois equipamentos usados foram o0 Tm3030Plus da Hitachi com
EDS Quantax 70 da Bruker e um FEI QUANTA 400 com EDS Quantax 800 da Bruker.

Os difratogramas de raios X (DRX) das amostras também foram coletados em dois equipamentos:

Bruker-D4 Endeavor, nas seguintes condi¢cdes de operacdo: radiagdo Co Ka (35 kV/40 mA), velocidade do
gonidmetro de 0,020 26 por passo com tempo de contagem de 1 segundo por passo e coletados de 5 a 80° 26 e¢;

Bruker-AXS D8, radiagdo Cu Ka (40 kV/25 mA); no range angular 26 de 5° - 105°, com passos de 0,01°

As interpretagdes qualitativas de espectro foram efetuadas por comparagdo com padrdes contidos no banco de dados

PDFO02 (ICDD, 2006) em software Bruker AXS Diffrac.Plus.

APRESENTACAO E ANALISE DE RESULTADOS

Em seguida, serdo apresentados e analisados os resultados obtidos para cada artefato selecionado, nas diferentes

técnicas ja mencionadas.

Colchete

A Figura 3, mostrada a seguir, ¢ uma macrografia do colchete obtida no microscopio estereoscopico. Nessa imagem,
podem-se observar diferentes tonalidades de verde (claro e escuro) presentes na superficie da peca e a espessura dos produtos
de corrosdo do gancho esquerdo do colchete. Através do exame visual, verifica-se que cada cor dos produtos de corrosdo
corresponde a um composto especifico. Nota-se que ha alteracdo da morfologia da peca, onde o gancho esquerdo juntou-se

ao corpo do colchete.
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Figura 3 - Imagem obtida através do microscopio estereoscopico do colchete, mostrando produtos de corrosao de diferentes tons de verde e

avermelhado

A Figura 4, mostrada a seguir, ¢ uma imagem radiografica do colchete, na qual pode-se observar a extensdo da mi-

neralizago e a sua morfologia original.

Figura 4 - Imagem de uma radiografia positiva do colchete. O Ponto 1 indica a regido mais clara, de um material de menor densidade, relacionada a

espessura do produto de corrosao

Verifica-se que a area mais clara (1), de um material de menor densidade, esta relacionada com a espessura do pro-
duto de corrosdo. As éreas escuras correspondem a fase metalica e & morfologia original do colchete.
A Figura 5, a seguir, ¢ uma imagem de microCT do colchete, gerada pelo programa CTvox, mostrando uma

reconstituicdo fidedgina em 3D da peca, sem a presenga dos produtos de corrosdo, nao perceptiveis a olho nu.
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Figura 5 - Imagem em 3D gerada pelo programa CTvox do colchete, mostrando a sua morfologia sem a camada de produto de corrosao

A Figura 6 (a e b) mostra o aspecto morfologico da superficie do colchete com imagens obtidas no MEV em elétrons

secundarios com ampliagdes diferentes.

CETEM NMUD14.6 x30 2 mm

Figura 6 - Imagens obtidas ao MEV em elétrons secundarios da superficie do colchete

Percebe-se em detalhes a formagdo dos produtos de corrosdo na superficie, em camadas de espessura variada, de
aspecto poroso e superficie irregular. Como consequéncia, a morfologia original da pega foi modificada pelos processos de
mineralizagao.

A Figura 7, a seguir, mostra uma micrografia eletronica de varredura por elétrons retroespalhados do colchete (a) e

espectro de EDS da regido mais clara analisada, indicada pelo circulo em amarelo (b).
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Figura 7 - MEV/EDS - a) Micrografia em elétrons retroespalhados da superficie do colchete, circulo amarelo indicando a regido mais clara analisada
por EDS; b) Espectro de EDS da regido mais clara analisada, indicada pelo circulo em amarelo da Figura 7a

Na imagem (a) podem-se verificar diferencas de composicdo em areas de coloragdes distintas. Nesse caso, foram
efetuadas analises por EDS nas regides mais claras, correspondentes a cor branca e cinza, como estd assinalado em amarelo
na Figura 7a. O espectro de EDS, apresentado na Figura 7b, revela os seguintes elementos: Ag, C, Ca, O, Fe, Cu, Al, Si, P
e S. A presenga de prata (Ag), em torno de 0,9%p/p, mostrada na Figura 7b, sugere um possivel recobrimento de prata (Ag)
na superficie do colchete, na area indicada da Figura 7a, correspondendo as regides mais claras. Dessa forma, destaca-se
a importancia da realizagdo da caracterizacdo do artefato antes da limpeza, ou a execug@o de uma limpeza mecanica
leve, com o intuito de retirar o excesso de sedimento, a fim de evitar uma limpeza mais agressiva e o risco da retirada de
constituintes importantes.

Nas analises realizadas nas regides mais escuras que estdo indicadas na Figura 8a (micrografia obtida com elétrons
retroespalhados), ndo foi detectado o elemento Ag. Nessa regido, foi realizado um mapeamento quimico, como mostra a
Figura 8 (b a g).

Nas Figuras 8c a 8g, pode-se observar a distribui¢do dos principais elementos quimicos presentes na superficie da
peca. O mapeamento indica que os elementos apresentam homogeneidade de distribui¢@o entre si. A concentragdo de Al e Si
provavelmente € decorrente de particulas do solo, enquanto que a presenca de P possivelmente esta relacionada com a proxi-

midade da pega ao sepultamento.

colchete_BSE

MAG: 260% HV: 15KV WD: 14.6mm - 98

Figura 8a - MEV/ mapeamento — a) Micrografia em elétrons retroespalhados da regido escura do colchete; b) Distribui¢ao dos principais elementos
Ca, Cu, P, Al e Si utilizando o mapa de raios X;
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Figura 8b - MEV/ mapeamento c) azul, Cu; d) rosa, Ca; e) amarelo, P; f) verde, Si; g) vermelho, Al

Nas analises realizadas pelo DRX, foram observadas na superficie do colchete as seguintes fases: malaquita, cobre,

cuprita e nantoquita, mostradas no difratograma que corresponde a Figura 9, a seguir.
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Figura 9 - Difratograma (Cu Ko) referente ao colchete. Foram identificadas as seguintes fases: cobre, cuprita, malaquita e nantoquita

Os resultados indicam que parte das informacdes obtidas no exame visual correspondem ao resultado experimental,
o qual mostra que a regido de coloragio avermelhada condiz com a presenca de cuprita (Cu,O). A Cuprita € o primeiro com-
posto a ser formado sobre o metal, de carater protetivo, é considerada uma patina nobre.

A malaquita (CuCO,.Cu(OH),) ¢ um carbonato basico de cobre, de coloragdo verde palido. Trata-se de um composto
muito associado aos artefatos arqueoldgicos, desenvolvido no periodo em que permaneceram em contato com o solo. A ma-
laquita geralmente se constitui acima da camada inicial de cuprita. E uma patina com um processo de formagdo lento, indica
a autenticidade do artefato, pela dificuldade em desenvolver em laboratorio a transi¢ao da cuprita para a malaquita (SCOTT,
2002).

A nantoquita (CuCl) € um cloreto instavel com a presenca de umidade e oxigénio (LAGO, 2005). De coloragao cinza
claro, tem aspecto pulverulento. Associada a corrosdo ativa do material quando instavel, pode originar a formagdo de pontos
verdes na superficie do material, expandindo-se e aumentando de volume (SCOTT, 2002). Essas altera¢des sdo conhecidas
como “doenga do bronze”, que indicam uma acumulacdo de depositos de cloretos, sugerindo uma instabilidade que pode
penetrar na parte interna do artefato (HOBBS, 2002) impossibilitando a sua retirada por meios mecanicos, causando perdas
de material.

Adicionalmente, com base no resultado, a analise de DRX do colchete revelou que o cobre era um dos principais
componentes da peca. Dessa forma, o DRX mostrou-se uma técnica adequada para caracterizar as fases presentes na peca

analisada.

Crucifixo

Através do primeiro exame visual, no microscopio estereoscopico, foi possivel verificar, como mostra a Figura 10,
distintas camadas sobrepostas, de diferentes produtos de corrosdo. Observa-se uma variedade de coloragdes, o verde claro,
verde escuro e regides avermelhadas, assim como constitui¢des morfologicas distintas, variando de grumosas a plaqueifor-

mes, em camadas de profundidades desiguais.
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Figura 10 - Imagem obtida através do microscopio estereoscopico de area do crucifixo, mostrando produtos de corrosdo de diferentes coloragdes

A Figura 11, a seguir, apresenta a imagem radiografica do artefato.

Figura 11 — Imagem de uma radiografia positiva do crucifixo, mostrando a estrutura da pega e suas diversas partes constituintes

Verifica-se que a cruz do crucifixo, de linhas direitas (cruz latina: brago vertical maior do que o horizontal) apresenta

os arremates dos bragos em forma de ponteiras trabalhadas, e na face posterior do cruzamento dos bragos observa-se um res-
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plendor radiado. Na parte superior do crucifixo, é possivel visualizar uma argola, presa a ponteira que apresenta uma abertura
circular utilizada para pendurar o crucifixo em um colar.

Em relacdo a intensidade de escurecimento na imagem, verifica-se que existe alma metalica nos bragos da cruz,
mostrando que nem toda a parte metalica foi mineralizada. As ponteiras aparentam terem sido fixadas nos extremos dos bra-
cos através de soldagem, ja que se percebe uma fase mais clara, representando uma liga metalica menos densa, entre o corpo
dos bragos e as ponteiras propriamente ditas. Isso ¢ mais perceptivel no encontro da ponteira superior com o corpo da cruz,
indicando provavelmente que o cordao de solda ali existente ¢ maior, para suportar as tensdes mecanicas nesse local.

A existéncia de fase metalica do material original de constituicao do artefato ¢ representada por toda a area mais es-
cura na imagem, especialmente nos bragos. O resplendor radiado também apresenta coloracdo mais clara que o corpo da cruz,
mostrando que foi aplicado apos o cruzamento dos bracos e deve ser constituido de metal ou liga menos densa.

A Figura 12, a seguir, mostra imagens microtomograficas do artefato, onde podem ser verificados detalhes de ele-

mentos de fabricagdo e decoragdo, sem sobreposi¢ao, nao visiveis pela radiografia. Essa técnica, ao contrario da anterior,

possibilita visualizar em 3D uma face do artefato sem intereferéncia da outra face.

Figura 12 - Imagens microtomograficas do crucifixo obtida por MicroCT; a) anverso; b) reverso.

E possivel visualizar detalhes decorativos nos bragos, similares a um pontilhado e, também, o brago direito enverga-
do para dentro, provavelmente devido a agdo mecanica. A inscrigdo INRI esta visivel um pouco acima do cruzamento dos bra-
¢os, sendo um acréonimo da frase em latim /ésus Nazarénus, Réx lidaeorum, cuja tradugdo € “Jesus Nazareno (ou, de Nazaré),
Rei dos Judeus”, tipica das cruzes religiosas cristds. A argola esta aparentemente preservada em sua morfologia e verifica-se
que suas pontas nao se encontram unidas, e sim defasadas e em paralelo.

As micrografias capturadas pelo MEV/EDS, observadas na Figura 13, sdo, respectivamente, imagens em elétrons
secundarios (a) e retroespalhados (b) de diferentes regides da ponteira e brago do crucifixo.

As micrografias da Figura 13 permitem comparar informagdes relacionadas a composicao e a morfologia/topografia
do mesmo local do crucifixo (ponteira esquerda). A Figura 13a apresenta camada bem espessa de produto de corrosao, de
superficie muito rugosa, estratificacdo e profundidades irregulares. Verifica-se que a ponteira ¢ mais volumosa que a barra do

brago do crucifixo, que apresenta aparéncia proxima a morfologia e constitui¢do original, principalmente no reverso. Pode-

se observar, também, pequenas areas de coloracdo mais clara que, na Figura 13b em elétrons retroespalhados, referem-se a
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contraste composicional acentuado. Nesta imagem (b) foi realizada microandlise por EDS, na parte escura, que corresponde

ao restante do brago, e na regido mais clara, respectivamente indicadas pelos numeros 1 e 2.

Os resultados de EDS obtidos para as posigdes (1 e 2), apontadas na Figura 13b, podem ser observados na Figura
14 (aeb).

Figura 13 - Imagem obtida a0 MEV para o brago/ponteira esquerda do crucifixo. a) em elétrons secundarios; b) em elétrons retroespalhados
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Figura 14- Espectros de EDS do crucifixo do brago/ponteira esquerda referente a Figura 6b: (a) ponto 1; (b) ponto 2.

O espectro referente ao brago horizontal (Figura 14a) acusa a presenca do Cu, Si, Fe, P, O, Al, Cl e Ca. Na Figura 14b,
observa-se o espectro correspondente a area mais clara e revela os elementos Cu, Si, O, Al, Pb e Cl. O artefato provavelmente
¢ constituido de cobre, com presenga de precipitados de chumbo, que determina a cor mais clara na Figura 14b (ponto 2).
Na micrografia em elétrons retroespalhados, mostrada na Figura 13b, observa-se apenas uma parte visivel da inscricao INRI,
pois, algumas areas estao mineralizadas, resultando na perda de informagao visual.

A Figura 15, a seguir, mostra o cruzamento dos bragos do crucifixo, o resplendor em nivel posterior, um trabalho

decorativo nas bordas dos bracos e no brago direito que esta envergado.

CAMPOS, Guadalupe do N.; GRANATO Marcus; MIDDEA Antonieta; LOPES Ricardo T. Arqueometria aplicada a conservagdo do patriménio
arqueologico metdlico...In: Cadernos do Lepaarq, v. XV, n.30., p. 290-314, Jul-Dez. 2018.



Cadernos do LEPAARQ, Volume XV, Numero 30, Julho-Dezembro, 2018

Os resultados de EDS obtidos para as posigodes (1, 2 e 3), apontadas na Figura 15, podem ser observados na Figura

16 (a,bec).
L Ll R —
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Figura 15 - Imagem obtida a0 MEV em elétrons retroespalhados do crucifixo
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Figura 16 - Espectros de EDS do crucifixo dos pontos indicados na Figura 15: (a) ponto 1; (b) ponto 2; (c) ponto 3
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O espectro referente ao brago vertical (Figura 15, ponto 1) acusa a presenca do Cu, Si, Fe, O, Al, Mg, S, Pb e Ca
(Figura 16a). Na Figura 16b, observa-se o espectro correspondente a area da inscri¢gdo INRI (Figura 15, ponto 2) e revela os
elementos Cu, Si, Fe, P, O, Al, Pb e Ca. A Figura 16¢ apresenta o espectro referente a regido mais clara do braco horizontal
envergado (Figura 15, ponto 3) e aponta os elementos Cu, O e Cl. A diferenga de composi¢ao entre os pontos 1 e 2 (existéncia
de Mg e S no ponto 1) permite inferir que os produtos de corrosdo possuem composi¢do mais complexa neste ponto. Os
produtos de corrosdo no ponto 3 apresentam composi¢do bem mais simples que nos demais e a presenga de Cl (Figura 16c)
indica possivelmente a existéncia de um cloreto nesta area.

A microanalise por EDS identificou, nos diferentes espectros, o empobrecimento do cobre em algumas regides da
peca, possivelmente decorrente do processo de decuprificacdo. A presenca de S no crucifixo provavelmente indica que esteja
relacionada com inclusdes de sulfeto de cobre, que pode ser proveniente da origem da obtencdo do metal.

A andlise por difratometria de raios X foi realizada em um fragmento do produto de corrosdo que se desprendeu da

superficie do crucifixo. O difratograma dessa analise ¢ apresentado na Figura 17, a seguir.
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Figura 17 - Difratograma (Cu Ka) referente aos produtos de corrosdo do Crucifixo. Foram identificadas as seguintes fases: cuprita, silica/quartzo,
chalcopirita, devilina e atacamita

Cinco fases minerais foram obtidas, evidenciando que a presenga de cobre é bem siginificativa, deduzindo que o
material que constitui o crucifixo € cobre. O quartzo, uma das formas naturais da silica (SiO,), esta provavelmente relacionado
com particulas do solo, como graos de areia. A cuprita (Cu,O) ¢ um 6xido de cobre ¢ o primeiro produto de corrosdo a ser
formado sobre o cobre e suas ligas. Trata-se de um composto estavel e aderente a superficie da pega. A cuprita corresponde a
regido de coloragdo avermelhada, visualizada anteriormente no microscopio estereoscopico.

A atacamita (Cu (OH),Cl) ¢ um cloreto basico de cobre, de colorag@o verde, ndo ¢ o primeiro composto a se formar
na superficie do metal (SCOTT, 2002). Esse cloreto, misturado com outros compostos estaveis, como a cuprita, ndo representa

grandes riscos ao artefato (LAGO, 2005). A existéncia de um cloreto de cobre nas patinas, ndo indica necessariamente a pre-
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senga do fendmeno vulgarmente conhecido como “doenca do bronze”, mas pode sugerir um processo de corrosao localizado
ou superficial (SCOTT, 2002).

A devilina (CaCu4(S0O4) (OH) .3H20) ¢ um sulfato de coloragéo cinza azulado e a calcopirita (CuFeS ) ¢ um sulfeto
de cor amarelo avermelhado. Conforme foi detectado no EDS, ¢ provavel que a presenca de S esteja relacionada com inclu-

soes de sulfeto de cobre, indicando a origem da obtenc¢do do metal.

Botao
Na analise macroscopica do botdo, através do microscopio estereoscopico, podem-se observar na superficie do
artefato diferentes tonalidades de produtos de corrosdo, como a coloragao verde claro, verde escuro e regides avermelhadas,

como mostra a Figura 18.

Figura 18 - Imagem obtida através do microscopio estereoscopico do botdo, mostrando produtos de corrosdo de diferentes coloragdes como verde
claro e escuro e regides avermelhadas

Através da imagem radiografica, mostrada na Figura 19, foi possivel visualizar os detalhes tecnoldgicos e as partes

constituintes do artefato.

Figura 19 - Imagem de uma radiografia positiva do botdo, mostrando a estrutura da pega e suas partes constituintes. O Ponto 1 indica a regido mine-
ralizada, de menor densidade.
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Verificou-se que a montagem do botao de formato arredondado € constituida de duas partes que se encaixam, uma
cdncava e outra reta, e um pé arredondado, utilizado para a costura na roupa. Também foi possivel visualizar a extensdo das

regides mineralizadas (mais claras - ponto 1) e algumas fissuras nas bordas.

Imagens em 3D geradas pelo programa CTvox do botdo sdo mostradas na Figura 20 (a e b).

Figura 20 - Imagens em 3D geradas pelo programa CTvox de um botdo de cobre, (a) em vista lateral e (b) de frente, lado plano.

Pela MicroCT, pode-se obter uma melhor visualizagdo em 3D do artefato, mostrando o desencontro das duas partes
deslocadas que constituem o botdo, as fissuras e as rachaduras nas bordas. Observa-se também, com mais detalhes, o formato
do pé arredondado para a costura. No lado plano do botao, € possivel visualizar uma parte da inscri¢ao, que ndo € visivel a olho
nu, coberta pelos produtos de corrosdo, com letras como F, I, N, B....W ... B, D. A inscri¢do, provavelmente, esta relacionada
a marca do fabricante, de possivel procedéncia inglesa.

A morfologia do lado plano do botao, na regido interna da parte concava , pode ser identificada por MEV, mostrada

na Figura 21, a seguir.

HV mag O de HFW
20.00 kV| 18x |[LFD|146 m

Figura 21 - Imagem em elétrons secundarios obtida por MEV para o botdo. Os pontos 1 e 2 indicam as regides em que foram realizadas as microa-
nalises por EDS
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Podem-se notar irregularidades na superficie e uma area clara destacada do metal, que corresponde a um material
branco que se encontra na jun¢do das duas faces do botao.

A Figura 21 mostra regides em que foram realizadas as microanalises por EDS, a matriz e a 4rea mais clara. Essas
areas sdo respectivamente indicadas pelos nimeros 1 e 2. O espectro EDS, obtido da superficie na area identificada com o

numero 1, na Figura 21, ¢ apresentado na Figura 22a, enquanto que o espectro correspondente a regido mais clara no ponto 2

corresponde a Figura 22b.
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Figura 22 - Espectros de EDS referentes ao Botdo: a) Ponto 1; b) Ponto 2.

Na Figura 22, observa-se que o Cu aparece com intensidades diferentes nos dois espectros a ¢ b. Em ambos os
espectros foram detectados os elementos Cu, Zn, C, Ca, Al, Si, P e O, enquanto apenas na regido mais clara foi detectado o
Pb. O material metalico original utilizado possivelmente se trata de uma liga de cobre e zinco, um latdo, com um pequeno
percentual de chumbo, geralmente adicionado para melhorar a conformabilidade dessa liga (SMITH, 1999). Provavelmente
a presencga de Al e Si ¢ decorrente de particulas do solo e o P esté relacionado com a proximidade da pega ao enterramento.

O difratograma da superficie da parte branca do material (Figura 2c), mostrado na Figura 23, detectou as seguintes
fases: gerardita (Cu (OH),NO,), de coloragdo verde transparente, ¢ a esteatita (Mg Si O, (OH),), de coloragdo branca, que
corresponde ao talco.

Provavelmente o talco foi utilizado como recheio do botdo constituido de uma estrutura metéalica. O produto de
corrosdo identificado (gerardita), que contaminou o recheio de talco, mostra a presenga de compostos de nitrogénio no solo
que reagiram com as partes metalicas do botao.

A Figura 24, a seguir, apresenta o difratograma de raios-X da superficie do botao.
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Figura 23 - Difratograma (Cu Ka) referente a regido branca do Botdo. Foram identificadas as fases Gerardita e a Esteatita
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Figura 24 - Difratograma (Cu Ka) referente ao Botdo. Foram identificadas as fases cobre, cuprita, zinco, e wustita

Foram identificados picos que correspondem possivelmente as fases cobre, cuprita, zirconio, zinco e Wustita. Con-

forme foi visualizado no microscopio estereoscopico, a regido de coloragdo avermelhada corresponde a cuprita (Cu,O).
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CONSIDERACOES FINAIS

O uso de variadas técnicas analiticas ndo invasivas contribuiu para a preservagao dos artefatos estudados. Possibili-
tou caracterizar, reconstruir a morfologia original, revelar informagdes encobertas pelos produtos de corrosao, identifi-
car técnicas de fabricagdo e grau de deterioragdo. Através dessas informagdes, pode-se elaborar uma proposta mais adequa-
da de como realizar o tratamento, acondicionamento e exposicdo dos artefatos. Em vista disso, ressalta-se a importancia de
estabelecer um bom didlogo entre os operadores dos equipamentos e o conservador para a melhor realizagdo dessas analises e
interpretagdo dos resultados. Este devera oferecer aos operadores o maximo de informagdes sobre o artefato e o seu contexto,
além das questdes que queira resolver através das andlises.

A presente pesquisa pode inferir que os artefatos estudados sejam de cobre (colchete e o crucifixo) e latdo (botdo),
e provavelmente de procedéncia europeia, confirmando os dados da pesquisa histérica (CAMPOS; GRANATO. 2015). A
presenga de P nos espectros de EDS dos trés artefatos pode estar relacionada com a proximidade com os enterramen-
tos, o que ¢ prejudicial para a conservagdo dos mesmos. Nenhuma das pegas tem a camada original totalmente preservada,
apresentando alteracdes nas suas morfologias. No entanto, as radiografias realizadas apontam que os artefatos ndo estdo
inteiramente mineralizados. A presenga de nantoquita no colchete indica que o material estd em condi¢des instaveis e, por
isso, deve ser acondicionado separadamente dos outros materiais € mantido em uma UR abaixo de 35% (LOGAN, 2007) ou
at¢ 15% (NATIONAL MUSEUM OF ICELAND, 2012).

Destaca-se a importancia da caracterizagdo do artefato antes da limpeza mecanica ou apenas que sejam rea-
lizadas leves escovadelas para retirar o excesso de sedimento, pois uma limpeza mais invasiva poderia ocasionar perda de
informagdes importantes, a partir de fragmentos que seriam removidos, como o exemplo do possivel recobrimento de prata
identificado no colchete.O crescimento do produto de corrosdo ndo ¢ linear com o tempo e a sua formagao pode ocorrer
em algumas centenas de anos, pela interagdo da composi¢ao do metal com as condigdes de contorno. Dessa forma, pode-se
deduzir que os produtos de corrosdo dos artefatos estudados constituem periodo razoavel de tempo, compativel com a
datagdo relativa do sitio arqueoldgico.

As técnicas arqueométricas aqui empregadas contribuiram para a identificagdo dos artefatos arqueoldgicos metalicos
que, de outra forma, ndo seria possivel caracteriza-los a olho nu, evidenciando a importancia da sistematica de um trabalho

experimental.
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