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INTRODUCAO

A andlise elementar de artefatos ceramicos
e argilas utiliza, comumente, diversas
técnicas analiticas. A técnica da andlise por
ativacado com néutrons, AAN, é uma das
mais usadas nesta area, pois apresenta
varias vantagens, por ter boa precisdo e
exatiddo e a possibilidade de determinacao
simultdnea de varios elementos quimicos. A
facilidade na preparacdo das amostras, alta
sensibilidade analitica e o fato da técnica
ser néo destrutiva sao outras das
vantagens. [1]

O método de AAN consiste no
bombardeamento de uma pequena massa
da amostra por néutrons. Uma vez
ativados, 0s atomos passam a emitir
radiagcdo gama. Cada radiois6topo presente
na amostra tem por caracteristica emitir
radiacdo gama com energia especifica. A
medida desta atividade gama para um
elemento é comparada com a atividade
para 0 mesmo elemento presente em um
material de referéncia de concentragao
conhecida. Relacionando-se a atividade na
amostra com a atividade no padrdo é
possivel determinar a massa do elemento
presente na amostra. [2]

OBJETIVO

O objetivo do projeto é caracterizar, por
meio de elementos inorganicos ao nivel de
traco e ultra-trago, 50 amostras de ceramica
do sitio arqueoldgico Lago Grande,
localizado na Amazonia Central, por meio
da AAN.

METODOLOGIA

Inicialmente, os fragmentos ceramicos
foram limpos externamente, removendo-se
a superficie externa com uma escova de
cerdas finas e com lima rotativa de carbeto
de tungsténio adaptada a uma furadeira
com velocidade variavel. A seguir, cerca de
500 mg de amostra foram obtidos por meio
de orificios feitos por meio de broca de W
em pontos aleatérios na parte interna do
fragmento, evitando que a broca atravesse
suas paredes. Esse p6 foi entdo recolhido e
seco em estufa a 100°C por 24 horas e
armazenado em dessecador.

Cerca de 120 mg de amostra foram
pesados em involucros de polietileno e
selados com ferro para solda. Em seguida,
foram embrulhados em papel aluminio e
irradiados no Reator IEA-R1Im do
IPEN/CNEN-SP por 8 horas sob fluxo
neutrénico 10> n cm®s™, juntamente com o
material de referéncia Standard Reference
Material, Constituent Elements in Coal Fly
Ash NIST-SRM-1633b, usado como padréo.
Além deste padrdo, foi irradiado como
padrdo secundéario o material IAEA Soil 7
Trace Elements in Soil para realizar o
controle de qualidade analitico.

Apés 7 dias de decaimento, foram
determinadas as concentragcdes de As, K,
La, Lu, Na, Nd, Sb, Sm, U e Yb; e depois de
25 a 30 dias, determinaram-se Ba, Ce, Co,
Cr, Cs, Eu, Fe, Hf, Rb, Sc, Ta, Tb, Th e Zn.
Para isto, fez-se uso de um detector de Ge
hiperpuro para medida da atividade gama
induzida e do programa Genie 2000 NAA



Processing Procedure para obtencdo dos
espectros e das concentragdes, ambos
desenvolvidos pela Canberra.

RESULTADOS

Para estudos de preciséo e exatiddo foram
analisadas 47 amostras do material de
referéncia IAEA Soil 7 Trace Elements in
Soil. Simultaneamente, foram analisadas 50
amostras de ceramica. Para fazer esta
avaliagdo foram usados como parametros
estatisticos a média, o desvio padrédo, o
desvio padrdo da média, e o nivel de
confianca da média.

Por meio do desvio padrdao e desvio
padrdo da média foi possivel obter os
calculos de precisdo e através do nivel de
confianca da média obteve-se a exatidao.

A maioria dos elementos apresentou uma
precisdo < 10%, mostrando que o método
tem uma boa precisao.

O procedimento experimental foi aplicado
na determinagcdo de 50 amostras de
ceramica. Inicialmente os dados foram
transformados em log,, para compensar as
diferengcas em magnitudes de elementos
determinados em ppm e em percentagem.
A seguir, por meio da distancia
Mahalanobis usando como valor critico o
criterio lambda Wilks, foi verificada a
existéncia de outliers. Os resultados
mostraram que ndo ha amostras
discrepantes (outliers). Para identificar a
existéncia ou ndo de grupos de composi¢ao
quimica similar, os resultados de ceramica
foram estudados por meio da andlise por
agrupamento. Realizada a classificacdo, os
dados foram estudados por meio da anélise
discriminante.

A Figura 1 mostra o gréfico da funcéo
discriminante 1 vs. a fungéo discriminante
2. Na Figura pode-se ver, claramente, a
existéncia de trés grupos de ceramicas com
diferente composi¢do quimica, o que esta

mostrando que a matéria-prima utilizada na
fabricagdo da ceramica foi diferente.
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Figura 1. Func¢@es discriminantes

CONCLUSOES

Os estudos do material de referéncia
analisado comprovam que a técnica da
andlise por ativagdo com néutrons possui
boa precisdo e exatiddo para elementos
quimicos de interesse em estudos
envolvendo fragmentos ceramicos.

O uso de métodos estatisticos multivariados
no tratamento dos resultados obtidos por
meio do método AAN, permitiu classificar os
objetos de acordo com a similaridade
quimica, podendo-se identificar a existéncia
de trés fontes distintas de matéria usada na
fabricagdo das ceramicas.
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