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PROCEDIMENTOS A ADOTAR NA
MANIPULACAO DE MATERIAIS
ARQUEOLOGICOS PARA ANALISES

DE RESIDUOS ORGANICOS: AS PRATICAS
INSTITUIDAS E OS EQUIVOCOS

César Oliveira®

RESUMO

As analises de residuos organicos em arqueologia decorrem maioritariamente por técnicas cromatograficas,
como a cromatografia gasosa acoplada a espetrometria de massa (GC/MS).

Para preservar a integridade dos residuos e obter resultados arqueologicamente significativos é necessario se-
guir regras e protocolos rigorosos na manipulagio e armazenamento dos materiais analisados. Sendo de parti-
cular valia as normas produzidas pelas autarquias para o deposito de espolios arqueologicos, verifica-se que es-
tas recomendagdes de boas praticas sdo de carater genérico, ndo contemplando as particularidades que devem
seguir os materiais para analise de residuos organicos.

Nesta comunicag¢io apresentar-se-do exemplos dos problemas e equivocos mais habituais na manipula¢do des-
tes materiais, apontando-se sugestdes para boas praticas arqueologicas conducentes a recolha, manipulagio e
armazenamento de amostras para estudos de residuos organicos.

Palavras-chave: Boas praticas arqueoldgicas; Residuos organicos; Cromatografia; Ceramicas; Manipulagio.

ABSTRACT

The analysis of organic residues in archaeology is primarily carried out through chromatographic techniques,
such as gas chromatography coupled with mass spectrometry (GC/MS). To preserve the integrity of the resi-
dues and obtain archaeologically significant results, it is necessary to follow strict rules and protocols in the
handling and storage of the analysed materials. Although the guidelines produced by local authorities for the
deposition of archaeological remains are valuable, it is noted that these recommendations for best practices
are generic and do not address the specific requirements for the analysis of organic residues. This presentation
will provide examples of common problems and misconceptions in the handling of these materials, along with
suggestions for the best archaeological practices regarding the collection, manipulation, and storage of samples
for organic residue studies.

Keywords: Best archaeological practices; Organic residues; Chromatography; Ceramics; Manipulation.

1. ENQUADRAMENTO GERAL

S80 cada vez mais comuns os filmes e as séries de
detetives que retratam a resolucao de intrincados
quebra-cabecas policiais pela pericia de exdticos in-
vestigadores. Balbuciam-se formulas ininteligiveis
e manuseiam-se complicados equipamentos anali-

ticos, quase sempre cromatografos instalados em
laboratdrios cheios de luz e de frasquinhos de cores
apelativas, repletos de tubinhos de vidro totalmente
inuteis. Nesses laboratorios avancados, um simples
grdo de poeira ¢é suficiente para, em segundos, se
produzir um instantaneo de resultados analiticos in-
faliveis: aquele grao de poeira € unico e so poderia
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ter origem num determinado local, identificando-se
ainda amarca e a cor do carro que o fez levantar, bem
como o perfume do condutor e a loja que o vendeu...
Nio sera dificil perceber que a realidade dos labora-
torios ndo € bem assim... Estes laboratorios, de facto,
ndo existem; os cientistas sdo pessoas tao normais
como os demais; as analises cromatograficas sdo
infelizmente morosas e incluem intenso trabalho
de preparacdo das amostras antes da analise; a in-
terpretacdo dos resultados analiticos é quase sem-
pre demorada; os resultados analiticos nem sempre
sdo tdo espetaculares e conclusivos, e vém sempre
acompanhados de margens de erro.

Apesar de as analises quimicas em arqueologia
serem ferramentas valiosas para o estudo dos ma-
teriais, importa reconhecer as suas limita¢des, no-
meadamente aquelas relacionadas com a preserva-
¢ao deficiente dos materiais, a contamina¢do por
fendmenos diversos ou a falta de contexto arqueo-
logico que pode impedir ou enviesar a interpreta-
¢do correta dos resultados quimicos. A estas razoes
acrescem as limitagGes tecnoldgicas associadas as
técnicas analiticas bem como a necessidade de os
resultados quimicos serem sempre discutidos e in-
terpretados em conjunto com os arqueologos res-
ponsaveis, sob pena de se produzirem conclusoes
de significado arqueoldgico duvidoso.

Os materiais arqueologicos sofrem fenomenos de
degradacao natural, dependendo o seu grau de
preservagdo de propriedades intrinsecas aos mate-
riais, das suas caracteristicas fisicas e da composi-
¢ao quimica ou das tecnologias de construgao, bem
como do nivel de exposi¢do a contaminantes ou a
agentes externos como as condi¢Oes ambientais.
Os residuos organicos sao os primeiros a sofrer a de-
terioragdo por uma combinag¢io de fatores biologicos
e ambientais, como a exposi¢do a ambientes mais ou
menos oxidantes, a acdo de microorganismos que
degradam os restos organicos primitivos e introdu-
zem contaminantes modernos ou através da conta-
minagdo por restos organicos provenientes dos solos
envolventes. A estes fendmenos naturais, que sao de
controlo dificil ou mesmo impossivel, teremos de
acrescentar as contaminag¢oes introduzidas durante
as escavagOes por manipulacdo ou armazenamento
deficientes, sendo muito comum as analises a estas
amostras produzirem resultados sem significado ou
de utilidade muito reduzida, traduzindo-se apenas
em perdas de amostras irrepetiveis, em gastos de
tempo e de dinheiro. Importa, por isso, desenvol-

ver ferramentas e procedimentos que maximizem
a qualidade das amostras e, consequentemente,
o sucesso das analises cromatograficas.

Todavia, é importante considerar todas as amos-
tras arqueoldgicas como “caixas escuras”, onde s
¢ possivel conhecer o seu contetido apds a analise,
ou seja, depois de abrir a “caixa”. Nao existindo uma
receita universal para a selecio destes materiais que
garanta a representatividade dos residuos organicos
numa amostra, ha, todavia, cuidados basicos a se-
guir na manipulac¢do, armazenamento e selecao de
amostras que permitem maximizar o sucesso destas
analises. E, pois, essencial que os arquedlogos sigam
protocolos rigorosos para a recolha no campo e o ar-
mazenamento adequados de amostras arqueologi-
cas, uma vez que somente as amostras de boa quali-
dade permitem produzir resultados confiaveis.

2.0S RESIDUOS ORGANICOS: O QUE
SAO E ONDE SE PODEM ENCONTRAR

E frequente encontrar-se residuos orginicos pre-
servados em contexto arqueologico sob a forma de
restos carbonizados ou materiais absorvidos em re-
cipientes ceramicos, residuos aderidos a utensilios
liticos ou 0sseos, impermeabilizantes ou ligantes uti-
lizados na preparagao de pigmentos rupestres. Estes
residuos podem encontrar-se claramente visiveis ou
impregnados em materiais porosos, como em cera-
micas (OLIVEIRA, 2017; OLIVEIRA & alii, 2015).

Os restos orgdnicos sdo misturas complexas de nu-
merosos constituintes moleculares com diferentes
volatilidades, polaridades e pesos moleculares, incor-
porando compostos quimicos que, entretanto, foram
transformados pelas atividades humanas durante a
utilizagdo quotidiana dos materiais. Um exemplo ti-
pico sdo os restos de alimentos que foram preparados
repetidamente pela mistura de diferentes produtos,
com os residuos termicamente alterados por diferen-
tes ciclos de aquecimento e arrefecimento (leia-se
um ciclo por refeicdo preparada). Apds o abandono
do recipiente cerdmico, estes restos organicos siao
afetados por fendmenos de degradagdo natural ou
por contaminagao pelo meio envolvente.

A correta identificacdo da composi¢do molecular
dos vestigios orgdnicos permite identificar as subs-
tancias naturais inicialmente presentes na amostra e
compreender os processos quimicos pelos quais elas
se degradaram (EVERSHED, 2008). Alguns destes
residuos organicos sdo relativamente estaveis ao lon-
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go do tempo ou decompdem-se em formas conhe-
cidas, resultando em residuos cuja analise nos per-
mite reconstruir a composi¢ao original do material
orginico através da identificagdo de “marcadores”,
que sdo compostos quimicos caracteristicos de uma
unica fonte ou material, ou de um pequeno numero
de fontes conhecidas, sendo idealmente estaveis na
natureza. A identificagcdo desse tipo de compostos
em materiais arqueologicos fornece informagdes va-
liosas sobre a origem e a fung¢ao dos objetos estuda-
dos, relacionando o conjunto de materiais organicos
identificados com os materiais ou misturas que lhes
deram origem, comportando-se como uma impres-
sdo digital quimica (COLOMBINI & MODUGNO,
2009; EVERSHED, 2008; POLLARD, 2007).

3.0S MATERIAIS CERAMICOS

Os materiais ceramicos sdo habitualmente teste-
munhos unicos do passado arqueologico pela sua
elevada resisténcia a degradacao fisica e quimica.
As cerimicas sio obtidas pela moldagem, secagem
e cozedura de argilas. Trata-se de misturas de dife-
rentes minerais com uma estrutura granular, sendo
facilmente moldaveis quando em contacto com a
agua e adquirindo dureza e estabilidade quimica e
fisica se expostas a temperaturas suficientemente
elevadas. E do senso comum que as cerdmicas nio
sdo todas iguais, apresentando caracteristicas dife-
rentes de acordo com a composi¢do da pasta ou pas-
tas utilizadas na sua manufatura, encontrando-se
ceramicas de pasta unica ou misturas de pastas em
diferentes percentagens relativas. A estrutura lami-
nar das argilas (disposi¢do por camadas) facilita a
penetragdo de agua e de espécies organicas soluveis
entre as camadas de argila, que ficam aprisionadas
e fora do contacto com o oxigénio exterior, ao abri-
go da degradagdo microbiana, sendo limitados os
processos naturais de degradacio dos materiais or-
génicos 0 que potencia a sua conservacao e permite
a realizacdo de analises cromatograficas (Figura 1).
A raspagem das cerdmicas permite a remogao suces-
siva das camadas superficiais de argila, expondo os
residuos organicos preservados entre essas camadas
e permitindo a sua analise (OLIVEIRA, 2017).
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4. AS ANALISES DE RESIDUOS ORGANICOS
EM ARQUEOLOGIA

As analises de residuos orgdnicos tém-se mostra-
do uma ferramenta valiosa para a compreensao
das praticas alimentares, tecnoldgicas e sociais das
sociedades antigas, sendo o estudo das dietas ali-
mentares uma das suas aplicagdes mais comuns.
O estudo destes materiais envolve a remogdo dos
restos organicos das matrizes ceramicas para sol-
ventes organicos - imagine-se a extragdo como sen-
do um detergente a remover os vestigios de gordura
de um tecido - sendo o extrato analisado por croma-
tografia gasosa com dete¢do por massa. Nestas ana-
lises procuram identificar-se biomarcadores, que
sdo substancias orginicas que apresentam relagdes
diretas com as suas fontes, relativamente estaveis
ao longo do tempo ou que se decompdem através
de mecanismos conhecidos, o que permite recons-
tituir a composicao inicial dos materiais organicos
(EVERSHED, 2008). Procuram-se assim evidéncias
sobre a fun¢io de determinados objetos ceramicos
pela identificacdo de indicios dos alimentos confe-
cionados ou transportados, de bebidas, de dleos de
plantas, resinas ou de outros materiais organicos.
Esta abordagem busca, por isso, informagdes sobre
a dieta, o comércio, a tecnologia de processamento
de alimentos e outros aspetos culturais (Figura 2).

A interpretacdo destes resultados deve atender
obrigatoriamente aos contextos arqueologicos,
considerando a possivel associagdo com outros ar-
tefactos e evidéncias arqueologicas, como as etno-
graficas e historicas. Por exemplo, um residuo iden-
tificado quimicamente como vinho, podera resultar
de bagos de uva selvagem (Vitis vinifera subsp. syl-
vestris) que “vinificaram” naturalmente, sem in-
tervencdo humana. Neste caso, a interpretacdo
arqueologica € bastante distinta embora a resposta
quimica possa ser semelhante, pelo que a presenca
de grainhas de uva no mesmo contexto arqueologi-
co podera ajudar no esclarecimento desta hipotese.
E importante salientar que a interpreta¢io dos bio-
marcadores requer cuidado e rigor, pois os resul-
tados podem encontrar-se afetados pela contami-
nacdo dos materiais, pela elevada degradagdo de
muitos residuos ou a sua preservagio seletiva, i.e.,
alguns compostos quimicos degradam-se mais facil-
mente do que outros, o que pode afetar a propor¢do
relativa entre diferentes constituintes e limitar a re-
presentatividade das analises.



5.0 MANUSEAMENTOE O
ARMAZENAMENTO DAS CERAMICAS
PARA ANALISE CROMATOGRAFICA

As contaminacdes pos-deposicionais sdo um dos
desafios comumente enfrentados nos estudos de
residuos orgénicos. Nestes casos, a introdugdo de
contaminantes organicos ocorre durante ou apds o
processo de deposi¢do arqueoldgica, podendo com-
prometer a analise dos residuos organicos originais
e a interpretacdo dos cromatogramas. Os materiais
provenientes de solos permeaveis sofrem frequen-
temente fenomenos de lixivia¢do, ocorrendo a con-
taminagdo das ceramicas por residuos organicos
presentes nos solos circundantes, ou por produtos
quimicos utilizados na agricultura. Com a lixiviag¢do
removem-se ainda os residuos organicos mais so-
luveis, perdendo-se grande parte dos vestigios que
permitiriam a sua analise. S80, por isso, materiais
menos adequados a analises de residuos organicos.

O manuseamento dos objetos cerdmicos sem luvas,
o consumo de alimentos durante as escavagdes ou
no manuseamento posterior dos objetos, o uso de
protetores solares e cremes de maos ou de perfumes
fortes introduzem contaminantes modernos nos ar-
tefactos arqueologicos (Figura 3). De acordo com a
figura, as analises cromatograficas procuram recons-
tituir um elevado numero de processos de transfor-
magao organica de forma a inferir sobre o conteudo
original dos vasos cerdmicos. Deve considerar-se
que a complexidade dos mecanismos de degrada-
¢do natural acrescenta-se a interveng¢do moderna
durante, e apds a exumacio e manuseamento dos
materiais arqueoldgicos, sendo frequente a introdu-
¢ao de contaminantes quimicos que comprometem
a qualidade das analises cromatograficas pelo ma-
nuseamento dos materiais sem luvas e a contamina-
¢ao destes com a gordura superficial das maos, por
cremes e logdes, bem como pelo armazenamento
dos materiais em saquetas plasticas que introduzem
toda uma nova classe de contaminantes organicos.

6.AS PRATICAS INSTITUIDAS
E OS EQUIVOCOS

As analises quimicas podem ser dispendiosas e mo-
rosas, nao sendo possivel nem relevante analisar ro-
tineiramente todos os artefactos disponiveis. Nestes
casos deve identificar-se tdo cedo quanto possivel os
materiais para analise de residuos organicos (anali-

se imediata ou futura), de forma a permitir que estes
sigam um circuito alternativo aos demais materiais,
protegendo-os da perda de vestigios organicos por la-
vagem e das formas mais comuns de contaminagao.
Os procedimentos utilizados pelo organismos cen-
trais, autarquias e empresas de arqueologia para a
manipulacdo e armazenamento de materiais cera-
micos arqueologicos podem apresentar pequenas
variacGes dependendo da legislacdo e das diretrizes
especificas de cada municipio. No entanto, tem-se
verificado a existéncia de praticas comuns, nomea-
damente a lavagem, colagem, a marca¢ao dos frag-
mentos com tinta e o armazenamento destes mate-
riais em saquetas plasticas. Estes procedimentos sao
totalmente compreensiveis numa perspetiva global
preparada para a gestdo sustentavel de um grande
volume de artefactos arqueologicos, nao sendo, no
entanto, os mais adequados para materiais destina-
dos a analises cromatograficas, dado que:

- Lavagem dos materiais ceramicos - além das ter-
ras e sujidade superficial, as lavagens removem
total ou parcialmente os residuos orgénicos que
possam encontrar-se preservados nas ceramicas,
condicionando por isso o sucesso das analises
cromatograficas pela auséncia ou redugdo dras-
tica dos residuos organicos disponiveis para ana-
lise. Sdo particularmente graves as lavagens mais
agressivas, com tempos longos de imersao em
agua aliadas ao uso de detergentes e a remogao
mecénica dos residuos por escovagem intensa.
Estas recomendagdes sdo particularmente im-
portantes no caso de vidros ou de as ceramicas
serem vidradas, dados os poros ceramicos se en-
contrarem selados e serem, por isso, incapazes
de acomodar e preservar os residuos organicos.
Nestes casos desaconselha-se vivamente qual-
quer lavagem com agua ou com outros solventes.

- Manuseamento sem luvas - nestes casos, muito
frequentes, ocorre a transferéncia para a superfi-
cie das ceramicas de residuos organicos presen-
tes a superficie da pele. Esses residuos podem
interferir nos resultados das analises cromato-
graficas, afetando a identificacdo dos compostos
presentes. Por exemplo, o colesterol presente nas
impressoes digitais, ao transferir-se para a super-
ficie ceramica pode confundir-se com vestigios
de gorduras animais, o que podera originar duvi-
das quanto ao real conteudo de um artefacto ce-
ramico. Nestes casos, sdo normalmente descar-
tados os cromatogramas que exibem vestigios de

2324



manipulacdo das ceramicas sem o uso de luvas.

-Marcagao individual do espolio ceramico com re-
sinas acrilicas, vernizes ou tintas - A aplicacdo de
camadas de resina acrilica reversivel (por exem-
plo, Paraloid® B2 ou equivalente, dissolvida em
acetona), de vernizes e a marca¢do com tintas
introduz nas amostras grandes quantidades de
contaminantes organicos que produzem sinais
analiticos (picos) muito intensos e numerosos,
que normalmente mascaram os compostos de
origem arqueologica e impedem a leitura dos
cromatogramas. Embora seja possivel ultrapas-
sar este problema em pecas de grande dimensao
efetuando as raspagens longe das marcagoes, os
artefactos de pequena dimensdo sdao problema-
ticos dado ndo ser possivel amostrar longe dos
locais marcados.

- Colagem ou consolidagdo dos materiais - a amos-
tragem deve realizar-se antes destas operagoes,
pois estas introduzirem contaminantes nos mate-
riais. E ainda de considerar o facto de os artefac-
tos colados/consolidados serem habitualmente
muito manuseados, frequentemente sem luvas
0 que agrava o seu grau de contaminagio, desa-
conselhando-se vivamente a sua analise. Antes da
colagem/consolida¢do deve reservar-se e guardar
adequadamente um ou varios fragmentos cerami-
cos, sem qualquer tipo de intervencao (lavagem,
raspagem, consolidacao, etc.) de forma a permitir
a realiza¢do de analises imediatas ou estudos fu-
turos com novas ou melhores técnicas de analise.

- Armazenamento em saquetas de polietileno ou
polipropileno - estas saquetas podem libertar
grandes quantidades de plastificantes e aditivos.
Esses compostos contaminam as ceramicas, re-
sultando numa grande quantidade de picos de in-
tensidade elevada que se sobrepoem aos compos-
tos de interesse e limitam ouimpedem as analises
cromatograficas, dependendo do nivel de conta-
minagao. Aconselha-se o envolvimento integral
dos materiais com filme de aluminio, podendo
o conjunto ser posteriormente armazenado nas
respetivas saquetas plasticas, sem o contacto di-
reto entre as ceramicas e os materiais plasticos.

Em resumo, os procedimentos arqueoldgicos des-
tinados aos materiais para analise cromatografica
devem atender a necessidade da preservagdo dos
residuos organicos. Este propdsito implica a refor-
mulagao dos protocolos de limpeza e lavagem dos
materiais, bem como a elimina¢ao de todos os pro-
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cedimentos passiveis de transferir contaminantes
organicos para os artefactos, nomeadamente a ma-
nipulacio sem luvas, a marcagio das pegas com tin-
tas ou vernizes, o uso de colas e consolidantes e o ar-
mazenamento das ceramicas em saquetas plasticas.

7. PROCEDIMENTOS A ADOTAR NA
RECOLHA DE MATERIAL PARA ANALISES
DE RESIDUOS ORGANICOS

Tanto a manipulacdo dos materiais ceramicos para ana-
lise de residuos orgénicos como a propria recolha dos
materiais para analise devem obedecer a critérios ade-
quados a preservacao dos residuos e aos principios da
nao contaminacdo dos materiais. A manipulacio dos ob-
jetos deve ocorrer com luvas limpas e isentas de po, de-
vendo as raspagens efetuar-se com ferramentas limpas,
como bisturis ou X-atos previamente limpos com aceto-
na ou alcool etilico. A raspagem de diferentes amostras
deve acautelar a possivel ocorréncia de contaminagoes
cruzadas, i.e., a contaminacdo da amostra com restos da
amostragem anterior, provocada pela limpeza deficiente
dasferramentas. Por esta razao, aconselha-se vivamente
autilizacdo de bisturis com laminas descartaveis, deven-
do estas ser trocadas entre cada amostra. Pela mesma
razao, deve evitar-se o contacto direto entre fragmentos
ceramicos procedentes de diferentes exemplares (por
exemplo deve evitar-se o empilhamento dos fragmentos
ceramicos em caixas pois assim promove-se a transfe-
réncia de residuos entre fragmentos).

A quantidade de residuos a amostrar ¢ também um
fator a considerar, pois nas analises cromatograficas
estuda-se a composi¢cdo dos residuos orginicos nas
cerdmicas, e ndo as cerdmicas enquanto materiais
inorganicos. Durante a preparagdo de amostra reti-
ram-se ou extraem-se os residuos organicos ao po
cerdmico, podendo encontrar-se artefactos muito
ricos em materiais organicos, como as ceramicas im-
permeabilizadas com resina ou com cera de abelha.
Nestes casos consegue obter-se residuos orginicos
suficientes com pequenas quantidades de residuo,
enquanto os artefactos mais pobres em residuos or-
ganicos podem fornecer quantidades insuficientes
de material organico, mesmo com raspagens bastan-
te extensas. Neste caso deve raspar-se entre 1,5 a 2g
de material para analise, o equivalente a area de uma
moeda de 1€. Uma outra medida para a amostragem
podera ser um Eppendorf de 2 mL (sdo contentores
descartaveis e baratos, adquiridos facilmente em
embalagens de 1000 unidades).



Reune-se na figura 4 um conjunto simples de reco-
mendagoes destinadas a consulta rapida por arqueo-
logos, técnicos de arqueologia e musedlogos.
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Figura 1 - Estrutura dos materiais ceramicos.
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Figura 2 - Alguns biomarcadores. A interpretacdo dos resultados ¢é dificultada pela mistura de diferentes matrizes, por contami-
nagdes ou reutilizagdo das cerdmicas, o que origina a mistura de diferentes residuos.

ENTRADAS (Azul) PROCESSOS DE

OCORRENCIAS X
PERDAS (Vermelho) TRANSFORMACAO

. Materiais impermeabilizantes Impermeabilizacao com
resinas ou ceras; adi¢do de

elementos decorativos

Contentor novo
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. Misturas de diferentes alimentos? Absorcdo nas paredes
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mecanica, lavagem, operagdes de
. Remogao de residuos superficiais restauro, armazenamento,
por raspagem ou lavagem manuseamento sem luvas

Exumacdo e
manuseamento
dos materiais

Figura 3 - Ciclo de vida de um artefacto cerdmico. A azul assinala-se as integra¢des de material orginico no contentor cerdmico,
e a vermelho indicam-se as perdas. Figura adaptada (Historic_England, 2017; Roffet-Salque et al., 2017).
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Figuras 4a e 4b - Desdobravel para impressao e consulta rapida, contendo uma compilagio de procedimentos a adotar na reco-
lha de material para Analises de Residuos Orgénicos.
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Manusear os objetos sem luvas.

materiais
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Comer, beber, fumar,
usar perfumes fortes,
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protetores solares
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0s materiais
arqueologicos.
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Procedimentos a adotar ha recolha de material
para Anélises de Residuos Qrganicos

O que NAQ fazer

Manipular desnecessariamente os
materiais para analise.

Colocar os materiais em sacos plasticos
ou 0s materiais raspados em saquetas de
material plastico.

Marcar os materiais para
andlise diretamente na
superficie, usando tintas
ou vernizes.

Deixar de molho os materiais

para andlise, lavando-os ou
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Enviar para restauro todos os fragmentos de um artefacto
sem salvaguardar um fragmento para andlises futuras.

Juntar artefactos diferentes, facilitando a contaminagio
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Para mais informagdes ou a realizagiio de andlises, contactar:
César Oliveira (cesar.oliveira@uevora.pt)

Figuras 4c e 4d - Desdobravel para impressao e consulta rapida, contendo uma compilagdo de procedimentos a adotar na reco-

lha de material para Analises de Residuos Orgénicos.
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