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Resumo

Foi estudada a folha de ouro do retabulo-mor da igreja de Jesus em Aveiro, um dos mais interes-
santes exemplares de talha barroca portuguesa, localizado no actual Museu da Cidade e antigo
Convento de Jesus. Efectuaram-se analises qualitativas dos cortes estratigraficos por microscopia
Optica e identificaram-se trés camadas distintas — preparagao branca, bolo e ouro - consistentes
com a aplicacdo de um douramento tradicional. A utilizacdo de microscopia electrénica de
varrimento com espectrometria de raios X por dispersdo de energia (SEM-EDS) mostrou o uso de
uma liga ternéria de Au, Ag e Cu com aproximadamente 22 quilates. Através de espectrometria de
massa com plasma indutivo (ICP-MS) identificaram-se elementos-traco: Cr, Pt, Pd e Sn nas camadas
ouro e Pb e Hg no bolo. O emprego de microfluorescéncia de raios X por radiacdo de sincrotrao
(SR-UXRF) permitiu confirmar a presenca de Sn e tracar o perfil dos principais elementos presentes
nas amostras.

Technological and compositional study of the gold leaf from

Baroque altarpieces - basis for a research methodology

Abstract

The gold leaf from one of the most important art works of the Portuguese Baroque period, the
main altarpiece of the Church of Jesus in Aveiro, currently part of the city Museum and former
Convent of Jesus, was studied. Qualitative analysis of the samples cross-section was performed
by optical microscopy. Three different layers — ground layer, bole and gold - were identified, a
result consistent with a traditional gilding. The use of scanning electron microscopy with energy
dispersive spectroscopy (SEM-EDS) showed the use of a ternary Au-Ag-Cu alloy, with approxi-
mately 22 carats. Through inductively coupled plasma mass spectrometry (ICP-MS) it was possible
to identify trace elements such as Cr, Pt, Pd and Sn in the gold, and Pb and Hg in the bole layer. The
use of synchrotron radiation micro X-ray fluorescence (SR-uXRF) confirmed the presence of Sn and
allowed to establish a profile of the main elements in the samples.
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Introducao

O retabulo-mor da Igreja do
Convento de Jesus em Aveiro

O Convento de Jesus é um dos mais antigos conventos
de Aveiro (Portugal), remontando a sua origem a segunda
metade do século XV, quando o Papa Pio II concedeu
a bula papal que autorizou o estabelecimento de uma
Ordem Dominicana feminina (1461). A construcio teve
inicio em 1462 na presenca do rei D. Afonso V. A filha
do rei, a Princesa Joana, entrou para o convento em 1472,
levando uma vida de santidade, tendo sido beatificada em
1693. O convento passou entdo a ser indissocidvel da vida
da Princesa Santa [1].

Do século XVI ao século XVIII o edificio sofreu
diversas obras de ampliagdo, melhoramentos e
enriquecimento artistico. Apesar de em 1834 — fruto
dos ideais liberais — todas as ordens masculinas terem
sido extintas, as ordens femininas foram autorizadas a
permanecer até a morte da dltima freira — até 1874 no
caso do Convento de Jesus. Em 1911 o Museu de Aveiro
foi instalado no Convento.

O retabulo que serviu de base para este estudo,
encontra-se na capela-mor da Igreja. A Igreja é totalmente
forrada com talha — entalhada e dourada ao longo de
diferentes campanhas, entre os séculos XVII e XVIIL
Ao esplendor da talha aliam-se os azulejos, esculturas e
pinturas. Esta Igreja e a sua decorag@o, sdo um reflexo da
produgdo retabular portuguesa e do gosto pela utilizacdo
de ouro na ornamentagao de espacos religiosos (Figura 1).

Anténio Gomes e José Correia foram os entalhadores
escolhidos para os trabalhos da capela-mor em 1725
[2-4]. Devido a obras na Igreja, o trabalho apenas ficou
concluido em Maio de 1728. O douramento foi feito no
ano seguinte pelos mestres Manuel da Silva e Anténio
José Correia [2-4]. Apesar de existir documentagdo
original relativa a feitura deste retdbulo em particular, ndo
existe informacdo quanto a producdo de muitas das obras
deste e doutros periodos.

Muitos dos trabalhos de investigacdo que t€m sido
feitos ao longo dos anos focam-se principalmente
em caracteristicas tipoldgicas, sociais, econdmicas,
religiosas ou artisticas, relativas aos retabulos estudados.
Esta investigacdo pretende ser uma nova abordagem a
estas producgdes retabulares, tendo por base um aspecto
muito especifico — a folha de ouro. O reconhecimento
de caracteristicas unicas, nomeadamente através da
identificacdo de elementos maioritérios, trago e ultratraco,
pretende ndo s6 fornecer informagdes precisas sobre
o retdbulo em estudo, como estabelecer relacdes entre
diferentes produgdes.

Ouro e relacdes de proveniéncia

A determinag@o de relacdes de proveniéncia de metais
e ligas metalicas apresenta muitas dificuldades. O grau
de processamento necessirio a manufactura do objecto
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estd inversamente relacionado com a possibilidade de
se encontrar uma correspondéncia entre o objecto e a
matéria-prima, tornando o estabelecimento de relacdes de
proveniéncia idealmente indicado para o metal puro, sem
ligas e de apenas uma origem geoldgica [5-6].

A metalogenia do ouro encontra-se interligada as
diferentes formagdes geotectonicas e, dada a sua inércia
quimica, o ouro ocorre fundamentalmente no estado
nativo. Seja qual for a sua formacao, encontra-se em fildes
associado com quartzo, calcite, alunite, outros minerais
secundarios e varios sulfuretos: pirite, galena, calcopirite,
esfarelite, arsenopirite, tetraedrite e pirrotite [7]. O ouro
metélico encontra-se em pequenas quantidades no interior
da estrutura dos sulfuretos, existindo uma tendéncia para
formar ligas com outros metais, como a prata (Ag), o cobre
(Cu), o ferro (Fe), o bismuto (Bi) e os metais do grupo da
platina (Ni, Pd e Pt) [7-8]. O mais usual é a ocorréncia
de ligas com a prata, em propor¢des variaveis, razdo pela
qual um jazigo aurifero podera ser também argentifero e
vice-versa. O teor de ouro e dos restantes minérios a ele
associados variam consoante o tipo de jazigo, o qual pode
ser primario ou secundario (aluvionar). Este dltimo pode
estar relacionado com as bacias hidrograficas e com a
desagregacdo dos jazigos primarios [7].0 ouro extraido
do quartzo aurifero ou em depésitos aluviais era obtido
na forma de pd, grdos ou pepitas, sendo posteriormente
fundido e refinado [8].

A metalurgia do ouro e a sua extrac¢do sofreu
evolucdes ao longo do tempo e contemplava processos
fisico-quimicos como martelagem a frio, recozimento,
fundigdo, transformagdes pirometaldrgicas, fragmentagéo
(ou britagem), desengrossamento, apuramento de
concentrados primarios e afina¢do ou purificagcdo do metal
[7, p. 71]. Apds a extracg@o, o minério ouro precisa de ser
devidamente tratado antes de ser trabalhado, para remocao
das impurezas a que se encontra associado em maior ou
menor concentracdo. Agricola, no século XVI, refere:
“Alguns povos constroem uma maquina que a0 mesmo
tempo moi, limpa e lava o minério de ouro e mistura o
ouro com mercurio. A maquina tem uma roda hidraulica”
[9, p. 295]. Este tratamento podia ser efectuado, numa
primeira fase, perto do local de minera¢do. Depois do
tratamento mecanico (britagem) procedia-se a separagdo
gravitica por decantacdo [7].

A andlise elementar e a determinacdo dos elementos
minoritarios e trago tipicos da origem (depésitos
primaérios ou secundérios) ou da proveniéncia (localizagio
do depdsito) permitem obter informagdes necessarias a
sua tipificagdo [6-8, 10]. Embora possam existir variagdes
significativas de composi¢do dentro de um mesmo
depésito, os padrdes de associagdo inter-elementar
permanecem constantes.

Elementos geologicamente associados a um depésito
sdo os elementos do grupo da platina (PGE — Platinum
Group Elements), que incluem o paladio (Pd), a platina
(Pt), o 6smio (Os), o ruténio (Ru), o rédio (Rh) e o iridio
(Ir). Estes metais possuem elevados pontos de fusdo
e ebuli¢do, pelo que ndo s@o removidos aquando dos
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Figura 1. Retabulo-mor da Igreja do Convento de Jesus (Museu de Aveiro).
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processos de refinagdo [11-12]. Como tal, a concentragio
destes elementos, caracteristicos do metal e da sua
proveniéncia, pode apontar para uma origem geolégica: Pt
e Pd, depésitos da América do Sul (Coldmbia, Brasil e
Pert); Pt, do Leste da Europa (pegas mais recentes); Pd,
Sn, Sb e elementos do grupo do telirio, da India (apds o
século XVI) [6, 10].

A inexisténcia de uma base de dados do perfil
elementar dos depésitos (muitas das fontes geoldgicas
do passado sdo de origem desconhecida), as variacdes
geoldgicas e a dificuldade de se conseguir uma anélise
precisa dos elementos-traco, tornam a definicdo do
contexto geoldgico uma tarefa dificil [6, 11, 13-14]. Os
diferentes processos de purificacdo do ouro constituem
outra barreira a definicdo do perfil geoldgico do metal
devido a introdugdo de novos elementos: a copelacdo
(processo termoquimico) envolve temperaturas elevadas
e substancias redutoras, oxidantes e fundentes (carbonato
de sédio e/ou bérax, chumbo e carvao); utilizagdo de
uma amalgama de osso moido com cal e dgua ou com
merctrio; emprego de diversos processos que envolviam
o uso de sal e materiais orginicos ou uma amalgama e
um componente de enxofre (sulfato de antiménio e
carvao) [7, pp. 75-76]. Devera ser ainda considerado, no
caso especifico do ouro do Brasil, o facto de o ouro s6
poder circular legalmente apds a sua passagem nas Casas
de Fundicdo e da Moeda (implantadas em meados do
século XVII), onde o metal era reduzido e transformado
em barras ou moedas. Indispensavel a este processo
era o solimdo, uma mistura de mercurio, salitre e acido
sulfirico, utilizado na fundi¢do do ouro para libertacdo
das impurezas [15-16].

No caso especifico da folha de ouro, a evolucdo
da tecnologia de processamento do ouro é outro
obsticulo, pois a adicdo de metais para melhorar a
sua trabalhabilidade, reduzir custos ou alterar a cor,
contribuem para a perda de informacgdo fornecida pelos
elementos-traco. Contribuem ainda para esta dificuldade,
o comércio, a pilhagem e a refusdo do metal, tornando
a determinagdo da origem praticamente impossivel
[14]. Por outro lado, a relacdo Pd/Pt, juntamente com
os resultados obtidos com as diferentes técnicas, pode
produzir uma tipificacdio mais préxima do fornecedor;
mais especificamente, podera relacionar fornecedores e/
ou douradores, determinando caracteristicas comuns entre
diferentes retdbulos, capazes de estabelecer novas relacdes
historicas, estilisticas e técnicas. Um outro obstaculo
relativo a determinacdo da proveniéncia esta relacionado
com as proprias amostras, ndo sé com a quantidade de
material necessdrio para 0os exames, COmMO com a sua
tipologia — sdo amostras complexas, compostas por
diferentes camadas, de diferentes materiais. E necessario
ter ainda em linha de conta que alguns dos retabulos
analisados — nomeadamente o da Igreja do Convento de
Jesus em Aveiro — s@o obras de arte classificadas e, apesar
de ser possivel efectuar a recolha de amostras, estas estdo
limitadas quanto a area de recolha, quantidade e dimensdo
(aproximadamente 1 mm? de superficie).
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Folha de ouro: breve introducao
historica e tecnologia de producao

Sendo muito limitadas as referéncias ao ouro utilizado
no douramento dos retabulos, a dinimica entre douradores
e batedores de folha poder4 fornecer informagdes quanto a
circulacdo e aquisicdo do ouro [17]. Os contratos reflectem
a importancia dos fornecedores de ouro, cujas reputagdes
dependiam da qualidade do ouro e da qualidade da folha,
de acordo com as especifica¢des do mestre dourador [18].
O ouro poderia ser fornecido pelo dono-de-obra ou pelo
batedor, com garantias de boa qualidade [18].

Apesar de ser possivel trabalhar o ouro directamente,
sem refinacdo prévia, a adi¢do de outros metais melhora a
sua capacidade de trabalho e aparéncia [19]. Adicionando
prata e cobre torna-se possivel produzir um elevado nime-
ro de ligas metélicas com diferentes cores, podendo cada
liga ser produzida de acordo com uma aplicag¢do particu-
lar. A presenga de cobre ou prata em diferentes percen-
tagens permite alterar a cor da liga, variando a gama de
cores de verde, a vermelho, rosa, branco, etc. [11, 20]. As
propriedades mecanicas como a resisténcia, dureza e duc-
tilidade, também podem ser melhoradas juntando outros
metais ao ouro ou efectuando alguns tratamentos como
o recozimento ou arrefecimento brusco. Dada a extrema
maleabilidade do ouro é possivel marteld-lo de forma a
conseguir folhas extremamente finas — técnica que remon-
ta ha cinco mil anos ao Antigo Egipto, onde em alguns
timulos estdo representados os batedores de ouro, a traba-
lhar em conjunto com prospectores e fundidores [21-22].

Apesar de algumas inovagdes na producdo da folha
durante o século XX, muito do processo permaneceu
inalterado durante centenas de anos [23]. O trabalho
comeca com a fundicdo do ouro a que se adiciona
cobre e prata em diferentes percentagens, dependendo
da cor pretendida. Um pequeno lingote é produzido,
sendo posteriormente reduzido na sua espessura por
sucessivas passagens entre uma prensa de rolos polidos,
até se transformar numa fita tdo fina quanto uma folha de
papel. Com uma tesoura, a fita é cortada em quadrados.
Os quadrados — entre 150 e 200 — sdo inseridos entre
folhas de velino e batidos até o ouro ficar com as mesmas
dimensdes do velino. O ouro € retirado, cortado em quatro
com uma faca de aco e depois colocado entre folhas de
tripa de boi. E entdo batido repetidamente até atingir
a dimensdo das folhas que sdo novamente divididas em
quatro com uma faca [21-22, 24]. O ouro vendia-se em
unidades de 1000 pecas — 10 livros, cada um com 100
folhas — com uma pureza entre 20 e 24 quilates [18, 24].

Procedimentos experimentais
Preparacao das amostras
Foram recolhidas do retabulo-mor da igreja de Jesus

tr€s amostras em &areas discretas mas representativas
como o reverso das colunas ou os degraus do trono;
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seleccionaram-se zonas de dificil acesso para garantir
amostras pouco alteradas pela presenca de materiais
estranhos tais como tintas, purpurinas, ceras ou vernizes.
Depois de englobadas em resina (BYLAPOX 3085 A e
B (2:1)) e polidas (equipamento Struers Planopol-V), as
analises foram efectuadas nos cortes transversais.

Microscopia éptica (OM)

A observacdo das amostras foi efectuada com um es-
tereomicroscopio Optico Zeiss Stemi 2000-C com fonte
iluminagdo externa (Zeiss KL 1500 LCD). A obtencdo das
imagens foi efectuada em campo claro, com uma camara
AxioCam MRcS e equipamento Axio Vs 40 V4.4 Carl
Zeiss Vision GmbH. A preparagdo e observagdo das amos-
tras seguiram o procedimento aplicado a analise de pintu-
ra e escultura [25]. A andlise estratigrafica das amostras
permite estudar o niimero, espessura, adesdo e coesio das
camadas e a forma e dimensao das particulas [26], assim
como detectar a presenca de mais do que um douramento.

Microscopia electrénica de varrimento
com espectrometria de raios X por
dispersao de energia (SEM-EDS)

As andlises por SEM-EDS foram efectuadas no
microscopio Hitachi SU-70 UHR Schottky FESEM
com sistema Quantax 400 EDS da Bruker AXS (XFlash
Silicon Drift Detector). Foi aplicada uma voltagem de
aceleracdo de 15 kV e uma corrente de 32 pA. A analise
elementar foi efectuada numa area de 1 um?, seleccionada
de acordo com a sua homogeneidade e auséncia de vazios,
com um tempo de aquisicdo de 60 segundos. As areas
foram observadas com uma ampliagdo de 8000x e a
analise elementar e semiquantitativa foi realizada através
de trés medicdes. A semiquantificacio foi efectuada pelo
software Esprit usando o método P/B-ZAF, sendo ZAF a
matriz de correc¢do baseada no nimero atémico (Z), na
auto-absorcdo (A) e na fluorescéncia secundaria (F). Os
resultados semiquantitativos foram normalizados para 100
%. As amostras foram cobertas com grafite. A utilizacdo
de SEM-EDS permite o estudo da microestrutura através
do varrimento por linhas, assim como a execucgdo de
mapas bidimensionais da distribui¢do elementar [13, 27].

Espectrometria de massa com
plasma indutivo (ICP-MS)

O estudo por ICP-MS foi efectuado num equipamento
Thermo X-Series quadrupole ICP-MS (Thermo Scientific)
equipado com um nebulizador Burgener (1,0 mL min
), cones de niquel e uma bomba peristaltica, segundo
as condicdes de operacdo referidas na Tabela 1. A
validacdo dos métodos quimicos foi efectuada seguindo
as recomendacdes do Guia Relacre 13 utilizando amostras
certificadas (Merck, p.a.) para determinag@o das curvas de
calibracdo [28] e incluiu a defini¢do do alcance, linearidade,
limites analiticos (de detec¢ao e quantificacdo dos diferentes
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elementos), sensitividade e precisdo (repetibilidade). As
curvas de calibragdo foram produzidas utilizando padrdes
comerciais elementares e multi-elementares. Como as
amostras estdo estruturadas em diferentes camadas,
compostas por diferentes materiais, foi necessario separa-
las. Primeiro, cada amostra foi sujeita a uma solucdo de
acido nitrico (10 %) a quente com o objectivo de dissolver
as camadas de preparacdo e o bolo. De seguida, o residuo,
composto maioritariamente por folha de ouro, foi dissolvido
em Aagua-régia (solucdo de 4cido nitrico e cloridrico
1:3). Ambas as solu¢des foram analisadas, de forma a
determinar a eficacia dos procedimentos. Foram efectuadas
trés leituras para cada elemento em trés amostras distintas,
sendo que os resultados correspondem a concentracdo
média obtida para as trés amostras. Fundamental neste
processo ¢ a determinacdo do procedimento adequado para
a completa dissolucdo das amostras por digestdo quimica
[11]; dado que os limites de detec¢do dependem em grande
parte da limpeza dos vasos de digestdo, da pureza dos
reagentes adicionados durante a mineralizacdo e do tipo de
acido utilizado na preparagdo das amostras, estes factores
desempenham um papel decisivo durante as medigdes [29].

Microfluorescéncia de raios X por
radiacao de sincrotrao (SR-pXRF)

Foram realizadas medi¢des prévias utilizando
microfluorescéncia de raios X (SR-uXRF) na BAMline
do sincrotrdao BESSY, em Berlim, [30]. Dos diferentes
equipamentos Opticos disponiveis, apenas o duplo

Tabela 1
ICP-MS: condicdes de operacao.

Data acquisition parameters

Scanning mode Peak jump
Dwell time (ms) 10
Reading per replicate 3

Points per spectral peak 1

Sweeps 60

Setup timings

Uptake 30s
Washout 60s

Requirements of argon gas

Purity > 99.996 %
Maximum quantity of water <5mgL!

Flow 20 L min™

Throttle 5.5 bar (max. 6 bar)
Internal standard 5Tn
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Figura 2. Corte estratigrafico das amostras 1 (a) e 2 (b)
observado por OM (100x): 1) preparagdo; 2) bolo; 3) ouro.

monocromador multicamadas foi utilizado para fornecer
um feixe monocromatico de 12 keV de alto fluxo e largura
de banda de 120 eV. O feixe foi focado com uma lente
refractiva (compound refractive lens — CRL) [31] para um
ponto na amostra de 1 um? e o espectro recolhido com um
detector SDD (silicon drift detector). Este equipamento,
juntamente com um nivel de manipulacdo de elevada
precisdo, permitiu efectuar varrimentos ao longo da
amostra com uma resolugéo de 1 um.

Resultados

Os resultados obtidos por OM e SEM mostram que as
amostras recolhidas partilham importantes caracteristicas
fisicas tais como a morfologia da superficie, espessura
das camadas, uniformidade e cor. Regista-se ainda a
presenca de um douramento a 4gua onde as trés camadas
— ouro, bolo e preparagdo — sdo claramente visiveis [24,
32]. Todas as camadas apresentam boa adesdo e coesdo
e ndo sdo visiveis vestigios de redouramento (Figura 2).
Apesar de muitos dos tratados dos séculos XVII e XVIII
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Figura 3. Espectros de SEM-EDS da folha de ouro das amostras
le2.

referirem a aplicacdo de um minimo de tr€s camadas de
gesso grosso, trés de gesso sotile e quatro de bolo, sendo
o ideal a aplicacdo de cinco de cada num total de 15 [18,
33], ndo é possivel distinguir através de OM e SEM o
nimero exacto de aplicacdes em cada camada [34-36].
A anélise por SEM-EDS da preparagéo e do bolo revelou
a presenca de S e Ca e de Al, Si e Fe, respectivamente.
Quanto a folha de ouro, foi possivel estabelecer outros
paralelismos entre as amostras, tais como a presenga de
uma liga de Au-Cu-Ag (Figura 3) com aproximadamente
22 quilates, com percentagens médias de Age Cude 7 e
3 % (Tabela 2).

A concentragdo dos elementos-traco das amostras
encontra-se abaixo do limite de detec¢do no caso da
analise por SEM-EDS, sendo que a sua determinacio
coloca diversas questdes relacionadas com a interpretagéo
dos picos espectrais [37]. A proximidade de varias linhas,
nomeadamente de Au e Pt e de Ag e Pd, pode originar
a sobreposicdo dos picos [38]. A semiquantificagdo dos
elementos minoritarios é ainda restringida por factores
como o ruido de fundo — sempre presente — e a matriz,
entre outros [39]. As amostras revelam de forma clara a
distribuicdo de Au, Ag e Cu e os elementos maioritarios
do bolo (Al e Si) (Figura 4).

A ICP-MS ¢ uma das poucas técnicas que permite
analisar amostras com concentragdes elementares
inferiores a 1 ppm para quase todos os elementos
da Tabela Periédica, sendo ainda possivel detectar

Tabela 2
Composicao da folha de ouro (elementos maioritarios) segundos
os resultados obtidos por SEM-EDS

Amostra Au (%) Ag (%) Cu (%) Quilates
Amostra 1 92,24 4,76 3,00 22,14
Amostra 2 87,78 8,64 3,58 21,16
Média 90,01 6,70 3,29 21,87
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Figura 4. Imagem de electrdes retrodifundidos da amostra 1 (a) e respectivos mapas de elementos: ouro (b); prata (c); cobre (d);
aluminio (e); silicio (f). SEM-EDS, 8000x.

concentragdes ultratrago [8, 10, 12]. Identificaram-se
diversos elementos: Cr, Pd, Pt e Sn em concentracdes
muito reduzidas e, em maior concentracdo, Pb e Hg. A
utilizagdo de Pb e Hg € referida em diversos tratados dos
séculos XIII ao XVIII como fazendo parte do bolo [40,
pp- 258- 263]. No entanto, a presenca de Hg podera estar
associada, em maior ou menor percentagem, a0s processos
de extrac¢do (separacio do minério) e preparacio do ouro
(transformagdo em barras) [9, 7, 15-16]. Foram feitas
medicdes das concentragdes dos diferentes elementos
nas solucdes obtidas com &cido nitrico e com Aagua-
régia e os resultados obtidos, apresentados na Tabela 3,
correspondem a soma das concentracdes elementares nas
duas solugdes. A relagdo entre estes valores e o limite de
deteccdo (DL) encontra-se também expressa na Tabela 3.

Os resultados obtidos por SR-uXRF (Figura 5)
permitem identificar os elementos maioritarios da folha
de ouro (Au e Cu) e os elementos presentes no bolo e
na camada de preparagdo. A Ag ndo ¢ detectada devido
a baixa energia do feixe primario (12 keV), que ndo
¢ suficiente para provocar as transi¢des da série K. A
deteccdo através da série L ndo constitui uma alternativa

Tabela 3
ICP-MS: concentracdo dos elementos-traco nas amostras e
limites de detecgdo (DL)

Cr Pd Pt Sn  Pb Hg

Concentragdo (ppb) 3,2 1,6 02 1,7 71,8 34,9
DL (ppb) 05 05 005 1 5 1
Concentra¢do/DL 6,3 33 37 1,7 144 349

Concentragd@o: valores médios obtidos para trés amostras.
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pois as linhas L da Ag sobrepdem-se as linhas K do Ar
no ar e a eficiéncia de detec¢do destas é reduzida [6,
41]. Da mesma forma, a identificacio da Pt torna-se
particularmente complexa pois a sua detec¢do s6 pode ser
feita excitando a amostra com energia superior a energia
das transicdes da série L da Pt mas inferior a energia das
transi¢des L do Au [41]. Como as camadas de bolo e
preparacio sdo compostas por elementos de baixo nimero
atébmico, ndo detectados nas condi¢des de trabalho,
apenas se detectou a presenca de Fe e Ca e determinou-se
a espessura da camada de bolo [42]. Os resultados obtidos
através do varrimento da amostra encontram-se na Figura
6, onde os perfis dos principais elementos sdo tracados
assim como os limites das camadas. A folha de ouro neste
ponto especifico da amostra tem uma espessura de 2 um
e o bolo (caracterizado pelo Fe) tem uma espessura de
50 pm. De forma a ser possivel uma caracterizacdo mais
precisa da folha, foi efectuado um conjunto de 11 linhas de
varrimento equidistantes 50 pm (Figura 7) que confirmou
os resultados obtidos por SEM-EDS e mostrou que a folha
tem uma espessura de 2 um. A presenca de Zr é uma
contribui¢do do colimador e o Pb uma contribuicio tanto
do colimador como da amostra — tal como referido nos
resultados por ICP-MS. O espectro obtido revelou ainda
a presencga de Sn; o cruzamento destes resultados com os
resultados obtidos por ICP-MS confirma a presenca deste
elemento na amostra.

Discussao e conclusoes

Este estudo permitiu identificar caracteristicas
distintivas da folha de ouro utilizada no retdbulo-mor
da Igreja do Convento de Jesus, em Aveiro. A aplicacio
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Figura 5. Espectro de SR-uXRF da amostra 1 (folha de ouro,
bolo e preparag@o).

de uma abordagem multianalitica e o conhecimento
das vantagens e desvantagens de cada método tornaram
possivel a anélise rigorosa da folha de ouro e a
caracterizagdo da técnica de douramento.
Através da combinagdo de OM e SEM, observou-se
a presenga de um douramento a dgua com trés camadas
claramente distintas — ouro, bolo e preparagdo — sem
vestigios de redouramento. A utilizagdo de SEM-EDS
permitiu definir o perfil elementar das diferentes
camadas: Au, Cu e Ag na folha de ouro (liga ternaria de
aproximadamente 22 quilates), Si, Al e Fe no boloe S e
Ca na preparagdo. Os elementos que se encontram em
concentragdes muito reduzidas, tais como Cr, Pd, Pt e
Sn, foram identificados por ICP-MS, assim como Pb e
Hg que, apesar de presentes em maiores concentragdes,
nio foram identificados por SEM-EDS. A presenca de
Pb e Hg estara relacionada com a técnica de douramento,
pois s@o varios os tratados que referem a utilizacdo
de aditivos na preparacdio do bolo, nomeadamente
vermelho de chumbo (Pb,0,) e vermelhdo (HgS). A
presenca de Hg poderd ser também uma contribuicio,
em percentagem ndo definida, do processo de preparacio
do ouro, pois o mercurio era utilizado para purificar o
minério. Através de SR-uXRF confirmou-se a presenca
de Sn — ja identificado por ICP-MS com concentragio
muito reduzida (1,7 ppb) — e definiu-se com exactiddo
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a espessura da folha de ouro e do bolo (2 um e 50 um,
respectivamente, na extensdo em que foi efectuado o
varrimento da amostra). A identificacdo de Pd e Pt por
ICP-MS, indiciam uma origem geolégica em depdsitos
da América do Sul (Coldmbia, Brasil ou Pert) pois,
apesar dos diferentes processos aplicados na extracg¢do
e produgdo do metal, os padrdes de associagcdes
interelementares permanecem constantes. Considerando
que o Brasil a época do douramento do retdbulo (1729)
era uma colénia portuguesa e o maior fornecedor de
ouro a nivel mundial, e dada a dimensdo da empreitada,
os resultados obtidos sugerem a utilizagdo de ouro de
origem brasileira.

A criagdo de um perfil para o ouro utilizado nos
diferentes retabulos nacionais, através de um protocolo
estruturado e bem definido, poderd ser uma mais-
valia na definicio de novas aproximagdes historicas,
estilisticas e tecnoldgicas, revelando semelhangas até
agora desconhecidas. Em ultima anéilise, essa criacdo
serd um factor importante para a conservagio e restauro,
dado que as caracteristicas do ouro e as técnicas utilizadas
permitirdo definir com maior exactiddo qual a melhor
metodologia de intervengao.
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