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ANÁLISE ISOTÓPICA ESTÁVEL (δ13C) EM 
SEDIMENTOS DE SÍTIOS ARQUEOLÓGICOS
Virginia Lattao 1, Sara Garcês 2, Hugo Gomes 2, Maria Helena Henriques 3, Elena Marrocchino 4, Pierluigi Rosina 2, 
Carmela Vaccaro 4

RESUMO

Nos últimos anos, a análise de isótopos leves em sedimentos tem sido utilizada para reconstruir variações climá-
ticas em contextos continentais. O objetivo deste estudo é verificar a utilidade desta metodologia analítica em 
depósitos arqueológicos, especialmente na ausência de outros proxies. Foram analisados sedimentos de diferen-
tes contextos (fluviais, coluviais e de preenchimento de gruta), do pleistocénico e do  holocénico, para ter melhor 
controlo estratigráfico e cronológico foram recolhidos em locais com evidências arqueológicas. Os resultados 
são comparados com os dados mais conhecidos dos isótopos marinhos.
Palavras-chave: Isótopos; Paleoambientes; Quaternário; Sedimentos.

ABSTRACT

In recent years, light isotope analysis in sediments has been used to reconstruct climatic variations in continen-
tal contexts. The aim of this study is to verify the usefulness of this analytical methodology in archaeological 
deposits, especially in the absence of other proxies. Sediments from different contexts (fluvial, colluvial and 
cave-fill), from the Pleistocene and Holocene, were analysed, in order to have better stratigraphic and chrono-
logical control, and were collected from sites with archaeological evidence. The results are compared with the 
best-known marine isotope data.
Keywords: Isotopes, palaeoenvironments, Quaternary, Sediments.
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1. INTRODUÇÃO

Nos últimos anos, a análise de isótopos leves em 
depósitos sedimentares tornou-se um método es-
sencial para a reconstrução das variações climáticas 
passadas  (Zacháry, 2019; Berto et al., 2018; Istituto 
Superiore per la Protezione e la Ricerca Ambientale, 
2018; Reiffarth, et al., 2016; Hoefs, 2009; Michener et 
al., 2008; Faure, 1977). Essa abordagem tem sido am-
plamente utilizada na investigação arqueológica para 
avaliar a confiabilidade dos depósitos e obter infor-

mações sobre as condições climáticas em diferentes 
períodos cronológicos. Este trabalho tem como obje-
tivo avaliar o potencial da análise de isótopos estáveis 
em depósitos arqueológicos, com foco na sua confia-
bilidade mesmo na ausência de outros indicadores.
A utilização da espectrometria de massa tem se 
mostrado uma ferramenta poderosa para a análise 
de isótopos estáveis em depósitos sedimentares. 
Esta técnica permite a separação e identificação dos 
isótopos com base em sua relação massa-carga, pos-
sibilitando que os investigadores procurem a geo-
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química isotópica de diversos elementos químicos 
presentes nos sedimentos. Desta forma, é possível 
obter informações sobre a composição isotópica dos 
elementos e utilizá-las como indicadores de mudan-
ças ambientais e climáticas.
A análise de isótopos estáveis em depósitos arqueo-
lógicos fornece perceções valiosass sobre a idade e 
a origem dos contextos continentais em estudo. Por 
meio da comparação das assinaturas isotópicas pre-
sentes nos sedimentos com registos isotópicos de re-
ferência, é possível inferir informações sobre a pro-
veniência dos materiais, as fontes de água utilizadas 
pelos antigos habitantes e as condições climáticas 
durante o período de deposição. Essa abordagem 
analítica complementa outras técnicas de datação 
e análise sedimentar, aprimorando a nossa com-
preensão dos climas do passado e contribuindo para 
reconstruções mais precisas e detalhadas da história 
ambiental. Além disso, esta abordagem analítica 
contribui significativamente para estudos climáticos 
de longo prazo, desvendando flutuações climáticas 
ao longo dos tempos. A análise de isótopos também 
oferece informações valiosas sobre as condições 
ambientais durante a formação dos depósitos, forne-
cendo dados sobre a composição isotópica do carbo-
no, como o isótopo δ13C, que auxilia na compreen-
são das características da matéria orgânica presente. 
A investigação realizada abrange uma variedade de 
contextos, incluindo depósitos fluviais, coluvionais e 
de enchimento de grutas, abrangendo desde o Pleis-
tocénico até o Holocénico. Para avaliar a eficácia da 
metodologia, são feitas comparações com dados iso-
tópicos marinhos conhecidos do Projeto – Núcleo de 
Gelo do Norte da Groenlândia (NGRIP). Valores ab-
solutos e significativos são definidos para contextos 
do holocénico e pleistocénico, visando determinar a 
confiabilidade da análise de isótopos como um indi-
cador para reconstruções paleoambientais. Propo-
mos assim, utilizar métodos geoquímicos como uma 
abordagem alternativa ou complementar quando 
os proxies mais comumente utilizados são escassos, 
ausentes ou quando a estratigrafia é incerta. O δ13C 
é um parâmetro amplamente utilizado em diversos 
contextos, e neste estudo, aplicamos esta análise aos 
sedimentos para abordar uma lacuna metodológica 
na reconstrução da vegetação C3, C4 e CAM (Za-
cháry, 2019; Reiffarth, et al., 2016) ao fim de ter uma 
reconstrução paleoambiental de depósitos conecta-
dos à ocupação humana.  Os resultados deste estudo 
contribuem para avançar na nossa compreensão dos 

climas do passado e aprimorar as técnicas analíticas 
utilizadas em contextos continentais, oferecendo 
uma visão mais completa e detalhada das variações 
climáticas ao longo da história.

2. METODOLOGIA

Para realizar a análise de isótopos estáveis em de-
pósitos arqueológicos, foram coletadas amostras 
de diferentes contextos, como sedimentos fluviais, 
coluvionais e de enchimento de grutas, datados do 
pleistocénico e holocénico. As amostras foram cole-
tadas em secções estratigráficas distanciadas de 10 
a 15 cm, dependendo do tipo de depósito, a fim de 
garantir uma representatividade adequada. 
Além disso, a percentagem do isótopo δ13C pode 
fornecer informações sobre a origem e as caracte-
rísticas da matéria-orgânica presente nos depósitos 
sedimentares, o que é importante para a compreen-
são da área estudada (Zacháry, 2019; Reiffarth, et al., 
2016). O objetivo deste estudo foi avaliar a eficácia 
da metodologia analítica de análise isotópica estável 
em depósitos arqueológicos, especialmente quan-
do outros indicadores não estão disponíveis. Para 
realizar esse trabalho, foram coletadas e analisadas 
amostras de sedimentos de diferentes formações. 
Os contextos incluem depósitos fluviais (Ribeira da 
Ponta Pedra, Foz do Enxarique e Santa Cita, Portu-
gal), coluvionais (Amoreira, Portugal) e de enchi-
mento de grutas (Gruta do Escoural, Portugal e de 
Cueva de Los Postes entre outras, Espanha), com 
cronologias que remontam ao período pleistocénico 
e holocénico, a fim de garantir um controle estrati-
gráfico e cronológico adequado. Ao avaliar a eficácia 
da metodologia isotópica em contextos arqueoló-
gicos, os investigadores podem determinar se esta 
pode ser utilizada como uma ferramenta confiável 
para a área em questão.
Cada amostra foi devidamente identificada por meio 
de um código composto pela letra I, que indica isó-
topo, seguido por um código de 3 letras para indicar 
o local de origem e um número sequencial que varia 
da base à parte mais recente (topo) da secção estra-
tigráfica. Para garantir o sucesso da análise, cada 
amostra continha entre 5g a 20 g de sedimentos, o 
que permitiu obter quantidade suficiente de material 
para as medições isotópicas.
Antes da análise, as amostras foram secas numa es-
tufa a uma temperatura baixa de cerca de 50 graus 
Celsius por 24 horas. Em seguida, foram trituradas 



329 Arqueologia em Portugal / 2023 – Estado da Questão

num almofariz para obter um pó fino, facilitando  
a preparação das soluções para a análise dos isóto-
pos estáveis.
Para a análise de espectrometria de massa de rácio 
isotópica com o equipamento Elementar Vario Mi-
cro Cube (EA-IRMS), foram preparadas soluções de 
amostra com os seguintes passos de modificação, 
vaporização e purificação antes da análise:
As amostras moídas foram colocadas em cápsulas 
de estanho, que foram embrulhadas e pesadas. As 
cápsulas, contendo entre 20 e 30 mg de amostra, 
foram colocadas no autoamostrador Vario Micro 
Cube para combustão rápida. As amostras foram 
oxidadas a temperaturas de até 1050°C, formando 
CO2 gasoso em um tubo de quartzo selado. Grãos 
de óxido de cobre atuaram como catalisador, e gás 
O2 (pureza grau 6) purificado foi utilizado. O CO2 
gasoso formado, transportado por gás He seco e pu-
rificado (pureza grau 5), passou por uma armadilha 
de água preenchida com Sicapent® para remover 
qualquer umidade. As amostras vaporizadas e purifi-
cadas foram quantitativamente determinadas usan-
do um detector de termocondutividade (TCD). Os 
rácios isotópicos do carbono foram então medidas 
usando o instrumento IRMS (ISOPRIME 100 IRMS) 
no modo de fluxo contínuo. Para calibrar as massas 
isotópicas das amostras, massas isotópicas distintas 
foram comparadas com as de um gás de referência 
CO2 (pureza grau 5) purificado, que havia sido cali-
brado usando uma série de materiais de referência. 
Os materiais de referência foram calibrados em re-
lação aos padrões internacionais da IAEA, como cal-
cário JLs-1, folhas de pêssego NIST SRM1547, már-
more Carrara (calibrado no Instituto de Geociências 
e Georecursos do Conselho Nacional de Pesquisas 
de Pisa) e sulfanilamida sintética fornecida pela Iso-
prime Ltd. Os rácios isotópicos foram recalculadas 
como picos de massa pelo software Ion Vantage. 
A precisão da análise elementar foi estimada em 
aproximadamente 5% do valor medido absoluto, 
determinada por análises padronizadas repetidas.  
A exatidão foi estimada comparando-se os valores 
de referência e medidos. A incerteza da análise au-
mentou quando o conteúdo de carbono se aproxi-
mou do limite de detecção de 0,01 g/kg.
Os resultados dos rácios isotópicos do carbono fo-
ram expressos na notação padrão (δ), em partes por 
mil (‰), em relação ao padrão isotópico internacio-
nal Vienna Pee Dee Belemnite (V-PDB). Os valores 
de δ13C foram caracterizados por um desvio padrão 

médio de ±0,1‰ com base em análises repetidas 
dos padrões mencionados.
O trabalho de preparação e análise foi realizado no 
Departamento de Física e Ciências da Terra da Uni-
versidade de Ferrara.
A medição dos rácios isotópicos é normalmente ex-
pressa em partes por mil (‰). Os enriquecimentos 
(Δ) representam o rácio entre isótopos pesados e le-
ves em comparação com um rácio padrão. Para cal-
cular o enriquecimento, o rácio isotópico padrão do 
elemento químico é subtraído do rácio encontrado 
na amostra analisada. O resultado é então dividido 
pelo rácio padrão, multiplicado por 1000 e expresso 
como ‰ (Kelai et al., 2019).
Existem cinco isótopos estáveis utilizados neste do-
mínio: Carbono Δ13C, Oxigénio Δ18O, Hidrogénio 
Δ2H, Enxofre Δ34S e Azoto Δ15N. Para este estudo 
em particular, vamos investigar o isótopo de carbo-
no δ13C. O carbono tem dois isótopos estáveis, δ12C 
e δ13C, bem como um isótopo radioativo, 14C (West 
et. al., 2006). 
Na natureza, o carbono existe sob a forma de carbono 
orgânico ou de carbonatos, cada um com assinaturas 
isotópicas distintas devido ao seu envolvimento em 
diferentes processos. Um processo fundamental que 
envolve carbono orgânico é a fotossíntese. O dióxi-
do de carbono desempenha um papel importante 
na fotossíntese das plantas e classifica as plantas em 
três grupos principais com base nos seus processos 
fotossintéticos. A principal fonte de carbono para 
as plantas é o dióxido de carbono, que elas utilizam 
para criar moléculas orgânicas mais complexas por 
meio da fotossíntese. Os três principais grupos de 
plantas são C3, C4 e CAM (por exemplo, cactos, 
com metabolismo ácido crassuláceo). As plantas C3, 
como arroz, beterraba açucareira e a maioria das ár-
vores, utilizam o ciclo de Calvin para produzir seu fo-
tossintato. Elas representam mais de 90% de todas 
as espécies de plantas. As demais plantas são predo-
minantemente C4, incluindo culturas como milho e 
cana-de-açúcar. O foco da discussão será em plantas 
C3 e C4 (Zacháry, 2019; Reiffarth, et al., 2016).
A metodologia aplicada neste estudo envolve a cole-
ta e análise de amostras de sedimentos de diferen-
tes formações. Os contextos escolhidos abrangem 
depósitos fluviais, coluvionais e de enchimento de 
grutas, cada um com contextos estratigráficos e cro-
nológicos bem estabelecidos. A espectrometria de 
massa é utilizada para medir a composição isotópi-
ca, especificamente focando no isótopo δ13C, que 
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serve como indicador das condições ambientais e 
das características da matéria orgânica. Para avaliar 
a eficácia da metodologia analítica, os resultados 
obtidos são comparados com dados isotópicos ma-
rinhos do projeto NGRIP.

3. RESULTADOS E DISCUSSÃO

Os valores de delta 13C obtidos a partir de depósi-
tos de sedimentos, como observado em estudos an-
teriores (Zacháry, 2019; Berto et al., 2018; Istituto 
Superiore per la Protezione e la Ricerca Ambientale, 
2018; Reiffarth, et al., 2016; Hoefs, 2009; Michener 
et al., 2008; Faure, 1977), como mencionado antes, 
podem fornecer informações sobre os tipos de vege-
tação presentes, incluindo C3 (por exemplo, arroz, 
beterraba açucareira, maioria das árvores), C4 (por 
exemplo, milho, cana-de-açúcar) e CAM (metabo-
lismo ácido das Crassuláceas; por exemplo, cactos). 
Variações na vegetação não são temporais, mas sim 
ambientais e climáticas, refletindo diferentes situa-
ções. Um dos objetivos deste trabalho é determinar 
se a metodologia analítica pode ser utilizada como 
um substituto fiável para a reconstrução paleoam-
biental em todos os contextos analisados (Zacháry, 
2019; Reiffarth, et al., 2016).
Neste estudo, os resultados obtidos foram compa-
rados com dados isotópicos marinhos conhecidos, 
disponíveis no North Greenland Ice Core Project 
(NGRIP). Para avaliar a eficácia da metodologia ana-
lítica utilizada, foram definidos valores absolutos e 
significativos para depósitos com formação em épo-
cas reconhecidas como mais quentes (valores de isó-
topos δ13C superiores a -20, típicos de vegetação C4) 
e depósitos com formação em épocas reconhecidas 
como mais frias (valores de isótopos δ13C inferiores 
a -21, típicos de vegetação C3). Com a especificação 
da vegetação CAM entre -12 e -28 valores isotópicos 
de δ13C. A vegetação C3 é típica de ambientes frios, 
a C4 de ambientes quentes, e a CAM pode existir 
em conjunto com os outros dois tipos de vegetação, 
mas em volumes de delta C13 específicos, fornecen-
do informações adicionais sobre o tipo de vegetação 
presente quando os valores correspondem a C3 e C4. 
Os valores de delta C13 também fornecem informa-
ções sobre a frequência de presença da vegetação 
indicada (alta, média, baixa, etc.) (Zacháry, 2019; 
Reiffarth, et al., 2016). A análise de isótopos estáveis 
em sedimentos ainda é uma metodologia relativa-
mente nova, e nosso objetivo é explorar a sua apli-

cabilidade em situações em que outros proxies são 
limitados. Propomos utilizar métodos geoquímicos 
como uma abordagem alternativa ou complementar 
quando os proxies mais comumente utilizados são 
escassos, ausentes ou quando a estratigrafia é incer-
ta. O δ13C é um parâmetro amplamente utilizado em 
diversos contextos, e neste estudo, aplicamos estsa 
análises aos sedimentos para abordar uma lacuna 
metodológica nas reconstruções paleoambientais 
de depósitos conectados a ocupação humana. No 
caso de sítios onde os proxies convencionais forne-
cem dados limitados, a utilização destes dados geo-
químicos oferece informações detalhadas sobre as 
variações ambientais. Os valores obtidos refletem as 
condições de vegetação em alguns casos já objeto de 
estudo por outros investigadores, como por exemplo 
em Cueva de Los Postes (Ferreira, 2017) durante o 
período de deposição dos sedimentos.
Os resultados das análises isotópicas revelaram 
variações significativas nas assinaturas isotópicas 
dos elementos químicos presentes nos depósitos 
arqueológicos estudados. Essas variações refletem 
as mudanças climáticas ocorridas ao longo do tem-
po e permitem reconstruir as condições ambientais  
do passado.
A análise isotópica permitiu obter informações so-
bre as condições climáticas durante o período de 
deposição dos sedimentos arqueológicos. Variações 
nas assinaturas isotópicas de elementos como oxigé-
nio e carbono forneceram evidências de mudanças 
na temperatura e na disponibilidade de água ao lon-
go do tempo. Essas informações foram cruciais para 
compreender as adaptações dos antigos habitantes 
às condições climáticas e ambientais.
Nos sítios para agora analisados, os ambientes exi-
bem valores distintos de δ13C. Os dados obtidos 
podem fornecer informações sobre o ambiente no 
qual tais formações foram geradas (neste caso, será 
usado específicamente δ13C) e qualquer informação 
muito relevante sobre a idade e origens das forma-
ções analisadas. Essa metodologia, como um proxie 
para reconstruções paleoambientais, foi verificada 
por vários autores (Hoefs, 2009; Berto et al., 2018; 
Michener et al., 2008).

4. CONCLUSÃO

A análise de isótopos estáveis em depósitos arqueo-
lógicos mostrou ser uma ferramenta confiável e po-
derosa para a reconstrução de variações climáticas 
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no passado em contextos continentais. A utilização 
da espectrometria de massa permitiu a investiga-
ção da geoquímica isotópica de diversos elementos 
químicos, fornecendo conhecimentos sobre a idade 
(cronologia), a origem (proveniência) e as condi-
ções climáticas dos contextos continentais em estu-
do. Esta abordagem analítica complementa outras 
técnicas de datação e análise estratigráfica e sedi-
mentar, contribuindo para uma compreensão mais 
abrangente e detalhada dos climas do passado e das 
interações entre os seres humanos e o ambiente. A 
análise de isótopos estáveis em depósitos arqueo-
lógicos representa, portanto, uma importante fer-
ramenta para a investigação arqueológica e para a 
reconstrução da história ambiental e cultural.
Considerando que o estudo de isótopos em sedi-
mentos ainda está num estágio inicial, é importante 
observar que os valores de δ13C obtidos em todos os 
contextos até agora analisados se alinham com as 
informações estratigráficas reconhecidas (Duque 
Espino, 2022; Caldeira et al., 2021; Ferreira, 2017; 
Mauran, 2016; Cruz et al., 2015; Marín, 2012; Cruz, 
2011; Oosterbeek, 1994).
Os resultados são consistentes com o objetivo, ou 
seja, a reconstrução ambiental.
No futuro, é nosso objetivo correlacionar os dados 
obtidos em contextos diferentes que incluem depó-
sitos fluviais (Ribeira da Ponta Pedra e Santa Cita, 
Portugal), coluvionais (Amoreira, Portugal) e de 
enchimento de grutas (Gruta do Escoural, Portugal 
e Cueva de Los Postes, Espanha), o outros com cro-
nologias que remontam ao período pleistocénico e 
holocénico, com dados coletados de contextos seme-
lhantes, a fim de garantir uma possível reconstrução 
paleoambiental de contextos que tem sido alvo de 
ocupação humana e obter um controle estratigráfico 
e cronológico adequado. Essa comparação nos ajuda-
rá a entender se os depósitos de sedimentos em dife-
rentes ambientes produzem resultados comparáveis.
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Figuras 1 e 2 – Recolha de amostras em diferentes contextos.
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