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RESUMO 
 

Na região Amazônica existem grandes áreas afetadas pela presença e ação do 

homem pré-histórico. A terra preta de índio ou terra preta arqueológica (TPA) é 

um solo de coloração escura, que é composto por restos de materiais 

arqueológicos e elevadas concentrações de nutrientes, como fósforo e cálcio. 

Esse fato propicia maior fertilidade a esses solos , se comparados aos demais 

solos existente na região Amazônica. Em termos de mineralogia, a TPA se 

destaca pela presença de minerais como hematitas, feldspato, minerais de Ba 

e Mn, argilominerais, óxidos de magnésio, cálcio, cobre e ferro (maghemita, 

hematita e goethita). Um dos motivos da presença desses minerais no solo é a 

ocorrência do intemperismo nos solos bem como no fragmento cerâmico, que 

são normalmente encontrados em TPA. Neste trabalho, foram utilizados os 

óxidos de ferro contidos em TPA, localizadas em sítios arqueológicos  nas 

cidades de Manaus, Iranduba, Itacoatiara e Presidente Figueiredo. Os 

fragmentos cerâmicos coletados foram triturados e fazendo-se uso de um imã, 

foi realizada a separação das frações magnéticas. As frações magnéticas 

foram submetidas à difração de raios X em um difratômetro Shimadzu (Lab X – 

XRD-6000), dotado de um tubo de cobre e fonte de KαCu. A velocidade de 

varredura a ser utilizada será 2θ min-1 e constante de tempo de 5 s, com 

intervalo de 5 a 60o  (2θ). Serão obtidos também, espectros Mössbauer das 

amostras através de um espectrômetro com transdutor e gerador de função 

CMTE modelo MA250 e uma fonte de 57Co/Rh, com atividade da ordem de 20 

mCi.  Os DRX dos solos e cerâmica foram caracterizados pela presença de 

quartzo e um alumínosilicato de sódio. Por outro, o material magnético 

separado manualmente apresentou hematita, maghemita/magnetita e 

rutilo/anatásio. A espectroscopia Mössbauer de todos materiais magnéticos 

isolados apresentaram a presença de dois sextetos sobrepostos maghemita, 

um sexteto para hematita, e um dubleto Fe3+ causado possivelmente pelo 

efeito superparamagnético devido à presença de maghemita e hematita de 

pequeno tamanho de partículas. 
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1.INTRODUÇÃO 
 

Muitas regiões na Amazônia, contêm solos afetados diretamente pela 

ação do homem pré-histórico. Para Spaargaren (1994) este solo é oriundo da 

queima de diversos materiais por diversos grupos indígenas. As características 

básicas destes tipos de solo são: coloração escura e a presença da chamada 

cultura material ou material arqueológico. Estes solos são designados como 

Terra Preta de Índio ou Terra Preta Arqueológica (KERN e KAMPF, 1989) . 

Estes solos mostram claramente aspectos de ocupação humana, por 

possuírem artefatos líticos e cerâmicos (FALESI, 1974) 

A TPA é geralmente distribuída nas margens dos rios da Amazônia 

Central, tendo normalmente de 1 a 6 hectares de área. Tal ocorrência não é 

registrada  somente em áreas nas proximidades de rios, mas a TPA é também 

encontrada em Terra Firme (SMITH,1999). Outra característica importante é a 

quantidade excessiva de nutrientes, principalmente fósforo e cálcio, fazendo 

com que este solo seja considerado como um dos 10 mais férteis da região. 

Sua pedogênese ainda não é muito bem compreendida, no entanto, sabe-se 

que são encontrados os seguintes minerais: quartzo, argilominerais e alguns 

óxidos de ferro, como goethita (α-FeOOH), hematita (α-Fe2O3) e maghemita (γ-

Fe2O3) (LIMA et al., 2002). 

Este trabalho visa Estudar os óxidos de ferro presentes em Terra Preta 

Arqueológica numa tentativa de reconhecer um padrão físico-químico dos 

fragmentos cerâmicos encontrados nos diversos sítios arqueológicos 

Amazônicos,bem comoDeterminar as características Físicas e Químicas das 

estruturas cristalinas dos vários óxidos magnéticos contidos nos artefatos 

cerâmicos indígenas e nas TPAs, utilizando as técnicas de espectroscopia 

Mössbauer, difração de raios X. 
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3.REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
 

 

3.1 Características da Terra Preta Arqueológica 

Os solos conhecidos como TPA são produtos da atividade antrópica 

indígena cujos estudos indicam que os índios para obtê-los derrubavam 

campinaranas sobre areia branca por volta de 800 A.D. A atividade realizada 

pelo homem pré-histórico amazônico estava vinculada com o seu meio de 

sobrevivência, pois a prática agrícola era bem desenvolvida naquele período. O 

que se sugere é que sua formação se deu pela decomposição de materiais 

orgânicos como palhas, cascas de frutas, resíduos de ossos, carapaças de 

quelônios e resíduos de fogueiras que os índios produziam por conta do 

acúmulo de lixo orgânico (SMITH, 1999; FRANKLIN e VITALI, 1985). 

A estabilidade da TPA é tão grande que até mesmo em grandes áreas 

ainda não perderam totalmente sua composição química típica (altas 

concentrações dos nutrientes P e Ca) devido às condições intempéricas 

observadas em florestas tropicais como as da região Amazônica. Por essa 

razão, são freqüentemente procuradas pelas populações locais para cultivo de 

subsistência como cultivos de tubérculos, como mandioca, e também milhos, 

banana , mamão e outros (KERN, 1996). 

As áreas  de TPA não se restringem somente à áreas próximas a rios, 

tais terras ocorrem também em Terra Firme. Nessas áreas, os solos são bem 

drenados, próximos à água corrente, como mostrado na Figura 3.1.  
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Os locais, nos quais existem TPA, são encontrados na grande maioria 

das classes de solo ocorrentes como no Latossolo, Plintossolo Pétrico, 

Argissolo e Terra Roxa Estrutura (SMITH, 1980; KERN e KAMPF, 1989). 

Estudos revelam que existe uma grande variedade mineralógica nas TPA, por 

exemplo, hematitas, feldspato, minerais de Ba e Mn, argilominerais, óxidos de 

magnésio, cálcio, cobre e ferro (COSTA e KERN, 1999; PEREZ et al, 2004). 

 

3.2 Óxidos de Ferro no Solo 

As formas de óxidos de ferro conhecidas, que podem ocorrer 

naturalmente nos solos sob formas hidratadas, são a goethita, a lepidocrocita 

(γ-FeOOH), a akaganeita (β-FeOOH) e uma variação cristalográfica das 

anteriores, com a fórmula ε-FeOOH (GOULART,1994). Nas formas de óxidos 

anidros são encontradas a hematita, magnetita (Fe3O4) e maghemita (γ-Fe2O3). 

Outro óxido de ferro natural  possui uma estrutura pobremente cristalina e 

ainda não tão bem determinada como os demais, é a ferrihidrita, cuja fórmula 

ideal é Fe5(OH)8.4H2O (SCHERTMANN et al,1982; SCHULZE, 1985). 

 

3.3 Algumas Técnicas Físicas de Análises Utilizadas no Estudo de Ferro 

nos Solos 

Figura 3.1: Paisagem de onde estão localizadas a TPA na região Amazônica. 

Fonte: LIMA et al., 2002 
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Dentre as diversas técnicas que podem ser utilizadas nos estudos de 

solo (microscopia eletrônica de varredura, microscopia eletrônica de 

transmissão, microssonda pontual, difração de elétrons, espectroscopia de 

infravermelho, etc.), a técnica de difração de raios X  juntamente com a 

espectroscopia Mössbauer se destacam, quer seja por seus custos 

relativamente baixos, pela grande variedade de parâmetros que podem ser 

estudados, pela rapidez e confiabilidade das técnicas e ainda pelas relativas 

facilidades operacionais das mesmas (GOULART, 1994). 

 

 3.3.1 Difração de Raios X ( DRX ) 

 Para Albers (2002), a DRX é uma técnica usada na caracterização e 

quantificação de geomateriais existentes no solo e, as informações oferecidas 

por esse método são amplas, precisas e detalhadas, tornando-se uma 

ferramenta poderosa e de fácil utilização nas investigações mineralógicas, 

destacando a:  

1) Identificação das fases mineralógicas de uma dada amostra, por meio 

da determinação de conjuntos de espaçamentos característicos de cada 

mineral (ABREU e ROBERT, 1985; TAYLOR e SHWERTMANN, 1974), 

podendo ser obtido pela equação da lei de Bragg, nλ = 2d sen ө, onde n é a 

ordem de reflexão, λ é o comprimento de onda da radiação incidente, d a 

distância interplanar e ө é o ângulo formado entre o raio incidente a amostra  

2) Determinação, dentro de certos limites, das dimensões a, b e c da 

célula unitária (parâmetros de rede) do mineral, em que os valores de d estão 

diretamente relacionados a essas dimensões e aos índices de Miller. 

3) Avaliação quantitativa das variadas substituições isomórficas que 

podem ocorrer nos minerais, em função dos deslocamentos de picos 

diagnósticos de difração. 

 

3.3.2 Espectroscopia Mössbauer (EM) 
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A EM de 57Fe é uma técnica analítica de grande importância no estudo 

de compostos que contém Fé. A técnica foi descoberta em 1957 pelo físico 

alemão Rudolf Ludwing Mössbauer, ficando conhecida como efeito Mössbauer. 

Esta espectroscopia é baseada no fenômeno de absorção ou emissão 

ressonante nuclear de raios gama sem perda de energia por recuo. O raio 

gama emitido de um núcleo radioativo é modulado pela velocidade Doppler 

imposta à fonte, e os raios gamas de energia discretas são absorvidas em 

ressonâncias pelos núcleos absorvente da amostra (FABRIS e COEY, 2002). 

Devido à alta resolução da EM, é possível determinar o estado de 

valência dos átomos de Fe e o tipo de geometria dos sítios ocupado bem como 

medidas quantitativas de parâmetros como o deslocamento isomérico, o 

desdobramento quadrupolar elétrico e o campo magnético hiperfino. 
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4.METODOLOGIA. 

4.1  Materiais e Métodos  

As amostras de terra preta arqueológica (TPA) serão coletadas em 

diferentes profundidades em alguns sítios da região Amazônica. Em cada sítio, 

as coletas das amostras serão realizadas por um zoneamento de área, 

respeitando as características geográficas individuais de cada sítio 

arqueológico, organizando as distâncias dos pontos de coleta. O processo de 

escolha das profundidades será baseado no perfil da TPA, assim, em sítios 

cuja profundidade de perfil seja de 160 cm serão coletadas cinco amostras : 0 – 

40, 40 – 80, 80 – 120 e 120 – 160 cm. Em sítios cuja profundidade de perfil 

seja menor de 160 cm, serão coletadas de 0 – 20, 20 – 40, 40 – 60, 60 – 80 e 

80 – 100 cm. 

 

4.2 Separação Magnética  

Os fragmentos cerâmicos escolhidos aleatoriamente serão triturados em 

cápsula de porcelana até pó. Em seguida, as frações magnéticas das amostras 

de TPA e cerâmica serão obtidas com auxílio de imã de auto-falante e 

agitadores magnéticos todo o processo será acompanhado com a realização 

da técnica de difração de raios X. 

  

4.3 Medidas de Difração de raios X (DRX) 

As amostras serão submetidas a DRX em um difratômetro Shimadzu (Lab X – 

XRD-6000), dotado de um tubo de cobre e fonte de KαCu. A velocidade de varredura 

a ser utilizada será 2 θ min-1 e constante de tempo de 5 s, com intervalo de 5 a 60o  

(2θ). 

4.4 Medidas de espectroscopia Mössbauer 

Os espectros Mössbauer dos extratos magnéticos serão obtidos nas 

temperaturas 298 e 80 K em um espectrômetro com transdutor e gerador de 

função CMTE modelo MA250 e uma fonte de 57Co/Rh, com atividade da ordem 

de 20 mCi. 
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5.RESULTADOS 

 

A difratometria de raios X (Figura 5.1) da TPA bruta  mostrou como fase 

mineralógica: quartzo e caulinita . Esse resultado é similar ao encontrado por 

Kern e Costa (1999) em suas pesquisas de TPA em Caxiuanã (PA). Entretanto 

Costa (2004) encontrou outros minerais, além de quartzo, caulinita, mais 

precisamente goethita, hematita , anatásio e feldspato. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

A Figura 5.2 do extrato magnético da TPA apresentou hematita, 

maghemita, quartzo e rutilo. Esse resultado é similar ao encontrado por Sergio 

et al.  (2006) em TPA de Iranduba (AM), cujas principais fases mineralógicas 

no extrato magnético são: quartzo, rutilo,hematita e maghemita. 
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Figura 5.1: Difratograma de Raios X da TPA bruta 
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Uma das causas da diferenciação da composição entre a fração 

magnética e a amostra bruta está no fato de que a maior parte do material é 

composta por quartzo e Caulinita, assim faz-se necessário a extração do 

material magnético antes de a amostra ser submetida ao DRX.   

Os difratogramas de raios-X,bem como os espectros mossbauer  dos 

fragmentos cerâmicos são mostrados nas Figuras 5.3 e 5.4, respectivamente.  

Os DRX  dos materiais magnéticos das cerâmicas são caracterizados pela 

presença de hematita, maghemita/magnetita e rutilo/anatásio 

 

Figura 5.2: Difratograma de Raios X da fração magnética de TPA 

Hm = Hematita 

Mh =Maghemita 

Qz = Quartzo 

Rut = Rutilo 

2 θo/ K α Cu 

C
o
n
ta

g
e

m
 

 

10 20 30 40 50 60

0

50

100

150

200

250

300

In
te

n
s
it
y
 (

c
o

u
n

ts
)

(Degrees)

Q
z
 

H
m

+
M

h
 

H
m

+
M

h
 

H
m

+
M

h
 

M
h

 

M
h

 

H
m

 

H
m

 
R

u
t 

H
m

 



 14 

40 70

0

100

200

300

100

200

0

2000

4000

0

120

240

0

150

300

Água Limpa

2(Degree)

Costa Conceição

Iranduba

In
te

n
si

ty
 (

co
u

n
te

r)

Oriximiná

Parintins

 

 

 

Como os resultados encontrados são similares aos de Sérgio et al. 

(2006), muito provavelmente a maghemita deve ter sido formada por dois 

modos: 

1. Aquecendo a lepidocrocita (-FeOOH) aproximadamente a 250 ºC que 

produz diretamente a maghemita (-Fe203) ( SHERTMANN et al, 1982);   

2. Aquecendo a goethita (-FeOOH) ou hematita (-Fe203) com 

aproximadamente 450 °C a 2 h na presença de matéria orgânica 

(SCHWERTMANN e FECHTER, 1984)   

 

A espectroscopia Mössbauer (Figura 5.4) de todos materiais magnéticos 

isolados apresentaram a presença de dois sextetos sobrepostos maghemita, 

um sexteto para hematita, e um dubleto Fe3+ causado possivelmente pelo 

efeito superparamagnético devido à presença de maghemita e hematita de 

pequeno tamanho de partículas. Os parâmetros hiperfinos obtidos foram: I) 

maghemita deslocamento isomérico 0,233 mm s-1, desdobramento 

quadrupolar = -0,059 mm s-1, largura 0,400 mm s 1 e área relativa 65%, II) 

Figura 5.3.Difratogramas das frações magnéticas das cerâmicas. 
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hematita deslocamento isomérico 0,259 mm s-1, desdobramento quadrupolar = 

-0,19 mm s-1, largura 0,300 mm s 1 e 18% de área relativa e III) dubleto Fe3+ 

deslocamento isomérico 0,229 mm s-1, desdobramento quadrupolar = 0,750 

mm s-1, largura 0,709 mm s 1 e 17% de área relativa. As áreas relativas 

indicam que o material analisado contém aproximadamente 65% de 

maghemita, cuja distribuição de campo hiperfino mostra basicamente 4 regiões 

importantes: 342,9, 384,4, 438,2 e 486,7 T. Esses campos representam 22,7, 

36,4, 27,6 e 13,3% da área de 65% da maghemita. Esse fato aliado à presença 

de dubleto mostra que o processo de fabricação de cerâmica pelos indígenas 

não eram feitos em um sistema de aquecimento uniforme. 
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Figura 5.4.Espectros Mossbauer das frações magnéticas das 

cerâmicas. 
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 Os gráficos de distribuição de campo, obtidos ao se usarem os 

parâmetros hiperfinos de rede, indicam que o material  analisado para os 

diferentes sítios, apresentam  cristatlidades hetrerogêneas. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 5.5. Gráficos de distribuição de Campo 
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6.CONCLUSÃO 

 

A espectroscopia Mössbauer mostrou que os óxidos de ferros 

encontrados as cerâmicas apresentaram características cristalinas de materiais 

sintetizados de forma heterogênea, utilizando gradientes de temperaturas 

diferentes. Portanto, a tecnologia utilizada pelos povos indígenas antigos da 

Amazônia Central não era suficiente para a produção de cerâmicas com o 

mesmo padrão de qualidade. Outro aspecto importante é que os óxidos de 

ferro magnéticos encontrados na TPA e fragmentos cerâmicos possuem a 

mesma característica cristalina, o que sustenta a hipótese de terem a mesma 

origem.  
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