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RESUMO

O Membro Crato (Formag&o Santana, Bacia do Araripe, Eocretaceo) é considerado
uma janela tafondmica, ja que o paleoambiente gerador desta unidade possuia condi¢cbes
adequadas para a preservagdo excepcional de fésseis. Estes organismos, sobretudo os
insetos, fornecem informagdes taxondmicas, evolutivas, paleoecolégicas e tafonédmicas.
Este trabalho apresenta o inventario taxondémico de 1053 espécimes e a analise dos
parametros tafonémicos de 855 fésseis. O estudo taxondmico foi auxiliado pela utilizagdo de
imageamento por Raios-X, para a visualizagdo de estruturas diagnésticas encobertas por
matriz. Esta contribuicdo também discute a aplicagdo inédita de técnicas ndo destrutivas de
alta resolugao, para a caracterizagdo do material responsavel pela preservagédo dos insetos
do Membro Crato. Foram utilizadas, de forma complementar, as técnicas de espectroscopia
Raman, fluorescéncia de Raios-X (FRX), EDS e microscopia eletrénica de varredura (MEV).
As analises de espectroscopia Raman evidenciaram a presenga de diversos minerais (e.g.
pirita, sulfato e hematita amorfa ou limonita) nos fésseis. A utilizagdo de FRX (com
equipamento portatil e em alto vacuo com aplicagéo de luz sincrotron) e de EDS mostraram
a ocorréncia de maior concentragao de ferro, fésforo, cobre, zinco e sédio nos fésseis, em
comparacado a matriz. Este padrao € interpretado como resultante do recobrimento das
carcagas dos organismos por biofilmes, que liberaram os elementos quimicos citados no
exoesqueleto dos insetos, contribuindo para a litificagdo precoce do sedimento adjacente a
carcaga, do biofilme e da carapaga dos insetos. A taxa de litificagao deve ter auxiliado no
controle da compactagéo das carcagas, explicando a tridimensionalidade da maior parte dos
fésseis preservados. As fotomicrografias de MEV permitiram a caracterizagdo detalhada do
exoesqueleto e da parte interna dos fésseis, ajudando a explicar a preservagao excepcional
dos foésseis, incluindo os tecidos moles. Os insetos fésseis do Membro Crato foram
preservados por diversos processos de fossilizagdo, principalmente, por piritizagdo e,
subordinadamente, por fosfatizagéo.



ABSTRACT

The Crato Member (Santana Formation, Araripe Basin, Early Cretaceous) is
considered a taphonomic window, since its palecenvironment had suitable conditions for the
exceptional preservation of fossils. These organisms, particularly insects, provide taxonomic,
evolutionary, paleoecological and taphonomic information. This work presents the taxonomic
inventory of 1053 specimens and the analysis of taphonomic parameters of 855 fossils. The
taxonomic study was enhanced by X-ray imaging, for visualization of diagnostic structures
concealed by the rock matrix. This contribution also presents a novel application of non-
destructive and high resolution techniques for the characterization of the material responsible
for the preservation of the insects. We have used, in a complementary way, the techniques
of Raman spectroscopy, X-ray fluorescence (XRF), EDS and scanning electron microscopy
(SEM). The analysis of Raman spectroscopy revealed the presence of several minerals (e.g.
pyrite, sulfate and amorphous hematite or limonite) in the fossils. The application of XRF
(with portable equipment and high vacuum with application of synchrotron light) and EDS
indicated a higher concentration of iron, phosphorus, copper, zinc and sodium in the fossils,
compared to the matrix. This pattern is interpreted as resulting from the enveloping of the
carcasses by biofilms, which liberated the elements in the exoskeleton of the insects,
contributing to early lithification of the sediment adjacent to the substrate, the biofilm and the
carapace of the insects. The rate of lithification has contributed to control the compression of
carcasses, explaining the three-dimensionality of most of the preserved fossils. The SEM
photomicrographs allowed the detailed characterization of the exoskeletons and the inner
part of the fossils, helping to explain their exceptional preservation, including soft tissue
preservation. The fossil insects from the Crato Member were preserved by various
processes, mainly by pyritization and, subordinately, by phosphatization.



1. INTRODUGAO

O Cretaceo marca a continuagao da tendéncia de ocupagado dos ambientes de agua
doce pelos insetos, cujo auge foi no Eojurassico e, consequentemente, o estabelecimento
de complexas cadeias tréficas modernas estabelecidas em sistemas lacustres. O Cretaceo
é, ainda, caracterizado pela diversificacdo de insetos parasitas de outros insetos (e.g.
Hymenoptera) e de insetos sociais (e.g. formigas e cupins). Deste modo, no Cretaceo,
houve o surgimento de muitas linhagens modernas de insetos, sendo que pelo menos
metade das familias atuais ja existia nesse periodo (Sinichenkova & Zherikhin 1996;
Labandeira & Eble 2000). Este fato também tem forte correlagdo com o aparecimento das
primeiras angiospermas, cuja irradiagao ocorreu entre 115 e 90 Ma, intensificando a
coevolugao inseto-planta, que se revelou fundamental para o desenvolvimento dos
mecanismos de polinizagao e de fitofagia (Grimaldi & Engel, 2005; Martill & Bechly, 2007). O
perfiodo Cretaceo também foi marcado por profundas transformagdes tectdnicas e
climaticas.

Os fésseis do Membro Crato (Formagdo Santana, Bacia do Araripe) s&o
fundamentais para a compreensdo dos aspectos discutidos acima, pois sdo mundialmente
conhecidos pela elevada abundancia e excepcional diversidade de artrépodes,
principalmente insetos excepcionalmente preservados. Ao longo de muitos anos de
pesquisa paleontolégica no Membro Crato, foram encontradas e descritas mais de 200
espécies de insetos (Martill & Bechly 2007). Os insetos da Formagao Santana constituem,
portanto, importante fonte para estudos taxondmicos, sistematicos, evolutivos,
paleoecologicos e tafondmicos. Consequentemente, as pesquisas com os insetos do
Membro Crato possuem carater fortemente interdisciplinar.

O estabelecimento de inventarios taxondmicos de colegdes cientificas & fundamental
tanto para a atualizagdo dos bancos de dados sobre diversidade biolégica, como para a
sistematizagdo de pesquisas. Este trabalho apresenta o inventario taxénomico de 1053
insetos fésseis do Membro Crato, acondicionados na Colegdo Cientifica do Instituto de
Geociéncias da Universidade de Sao Paulo (IGc-USP). A analise taxondmica foi auxiliada
pelo imageamento de alguns espécimes por Raios-X, com o objetivo de documentar
estruturas diagnésticas dos individuos.

O estudo dos processos bioestratindmicos é fundamental para melhor compreenséao
da paleoecologia e do paleoambiente. A presente contribuicdo apresenta levantamento dos
parametros bioestratindmicos de 855 espécimes, também da colegdo do IGc-USP.

Conforme discutido anteriormente, o Membro Crato consiste em janela tafonémica ja
que o paleoambiente gerador desta unidade possuia condigdes Unicas, que permitiram a
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preservagdo excepcional de fésseis, 0s quais representam janela para o estudo de
paleoambiente do Eocretaceo de Gondwana. Apesar de terem sido explorados em trabalhos
prévios (e.g. Briggs 2003; Menon & Martill 2007), os processos fossildiagenéticos dos
insetos do Membro Crato sdo muito pouco conhecidos. Os autores concordam que a
piritizagdo dos organismos assumiu papel central na preservagao dos fésseis. Entretanto, os
detalhes dos processos de fossilizagdo nunca foram investigados. Este trabalho apresenta
os resultados da utilizagdo combinada de técnicas nao destrutivas de alta resolugéo para o
estudo da preservagao dos insetos fosseis do Membro Crato. Na pesquisa, foram utilizadas
as técnicas de espectroscopia Raman, fluorescéncia de Raios-X, EDS e MEV para
caracterizar a composi¢cdo das amostras. Os resultados sugerem a participagdo de biofilmes
nos processos de fossilizagdo e contribuem para a compreensdo da preservagdo de tecidos

moles, no interior dos insetos.

2. LOCALIZAGAO E CONTEXTO GEOLOGICO

Os fésseis utilizados nesta pesquisa sdo provenientes do Membro Crato, Formacdo
Santana, a mais expressiva concentracao fossilifera da Bacia Sedimentar do Araripe. Esta
bacia engloba porgdes de trés estados do nordeste brasileiro: Ceara, Pernambuco e Piaui
(figuras 1 e 2). A Chapada do Araripe tem diregao E-W e mergulho de baixo angulo para W
(Assine 2007).

A Bacia Sedimentar do Araripe € uma bacia continental interior do tipo rift, como
pode ser observado na Figura 1. Ela foi formada durante a abertura do Oceano Atlantico
Sul, cujos estagios precoces iniciaram- se no Jurassico. Os intensos movimentos tecténicos
provocaram reativamento de falhas proterozéicas, originando bacias interiores (Martill 1993;
Araripe & Feij6 1994; Caixeta et al. 1994; Assine 2007; Martill 2007).

A Bacia Sedimentar do Araripe é constituida por duas sub-bacias: Cariri, a leste e
Feira Nova, a oeste.

O Membro Crato, a unidade estratigrafica mais basal da Formagdo Santana, aflora
somente na porgao E da Bacia do Araripe (Figura 2). Os calcarios lacustres desta unidade
constituem bancos descontinuos, com mais de 20 metros de espessura e sdo lateralmente
interdigitados com folhelhos esverdeados. O Membro Crato corresponderia ao Aptiano (para
maiores informacdes ver Coimbra et al. 2002).

O Membro Crato € constituido por calcarios (principal concentragdo fossilifera),
intercalados em folhelhos, arenitos, siltitos e argilitos (Viana & Neumann 2000) (Figura 2),
em sucessao heterolitica (clastica/carbonatica). Os carbonatos podem ser divididos em seis
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pacotes, subdivididos em: ritmitos de argila- carbonato na base e calcario laminado logo
acima (Viana & Neumann 2000), como pode ser observado na Figura 2.
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3. OBJETIVOS

Este trabalho tem por objetivos: a) identificar as ordens de artrépodes, especialmente
os insetos, do Membro Crato, acondicionados no [Gc-USP, contribuindo para o
conhecimento taxonémico destes fésseis; b) detalhar a classificagdo taxondémica de
Heteroptera (subordem da Ordem Hemiptera, Classe Insecta); ¢) compreender processos e
tendéncias evolutivas relacionados ao Filo Arthropoda; d) introduzir o estudante a utilizagado
de modernas tecnologias de alta resolugdo, que podem ser usadas em estudos taxonémicos
e tafondmicos; e e) realizar levantamento tafondmico dos espécimes identificados para
melhorar a compreensdo acerca dos processos bioestratindmicos e criar subsidios para
futuras linhas de pesquisa nas areas de paleoecologia e de analise paleoambiental do
Membro Crato.

4. TRABALHOS PREVIOS

A geologia da Bacia Sedimentar do Araripe, em especial da Formagao Santana, que
engloba o Membro Crato, foi tratada por diversos autores. Lima (1978) discutiu tanto
aspectos da geologia, como da paleontologia do Membro Crato. Martill (1993) abordou
aspectos gerais sobre a formacgéo da Bacia do Araripe, também discutida por Martill (2007).
A estratigrafia deste depodsito sedimentar foi detalhada por Martill & Wilby (1993). Estes
autores trataram “Crato” em stafus de Formagdo, dissociada da Formagdo Santana. Esta
nomenclatura foi retomada ainda, por Martill & Heimhofer (2007). Contudo, segundo a
classificagao estratigrafica de Assine (2007), adotada no presente trabalho, “Crato” seria
membro da denominada Formagado Santana. Coimbra et al. (2002) reconheceram diversas
unidades cronoestratigraficas jurassicas ?/eocretacicas da Bacia do Araripe, com base em
ostracodes e palinomorfos. Diversos aspectos sobre a sedimentologia e o paleoambiente
gerador do Membro Crato foram discutidos por Neumann et al. (2003), Heimhofer & Martill
(2007) e por Heimhofer et al. (2010).

Martill (1993), Viana & Neumann (2000) e Martill et al. (2007a) apresentaram breve
histérico sobre as pesquisas paleontoldégicas no Membro Crato. As primeiras pesquisas na
Chapada do Araripe foram conduzidas por Spix e Martius, naturalistas, que em 1823,
verificaram a ocorréncia de peixes fésseis nas lajes carbonaticas e por George Gardner,
que, no final da década de 1830, também encontrou peixes fésseis. Os primeiros estudos
envolvendo artropodes fosseis do Membro Crato foram realizados por Costa-Lima (1950),
que publicou a ocorréncia de ninfa de Ephemeroptera. Ainda em relagdo aos artrépodes,
destacam-se, também, os seguintes trabalhos: Brito (1987) continuou a discusséo sobre as
larvas de efemérides; Campos (1986) apresentou o primeiro registro de aracnideos para o
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Membro Crato; Martins-Neto (2005) tratou do estado da arte das pesquisas brasileiras em
paleoartropodologia; Martins-Neto (1990 e 2003) expds ampla reviséo sistematica de
Orthoptera; Grimaldi (1990) tratou pela primeira vez das diversas ordens de insetos de modo
sistematico; Grimaldi (1991) e Martill (1993) apresentaram visdo geral sobre as ordens de
insetos presentes no Membro Crato; Grimaldi & Engel (2005) discutiram alguns grupos de
insetos do Membro Crato no contexto evolutivo das ordens de Insecta; e, finalmente Martill
et al. (2007b) apresentaram o trabalho mais completo sobre a paleoartropodofauna da
Chapada do Araripe.

A tafonomia dos fosseis do Membro Crato foram abordados por poucos autores.
Beurlen (1971) foi o primeiro autor a explorar o tema. Grimaldi (1990) estudou brevemente o
processo de fossilizagao dos artrépodes do Membro Crato, indicando que a composi¢ao
original dos fésseis teria sido substituida por goethita. Mendes (1998) realizou andlise de
tafonomia experimental em fésseis de baratas, o que levou a correlagdo entre o tempo de
decomposigao e a sequéncia de desarticulagdo dos individuos. J&4 Martins-Neto & Galego
(2006), propuseram o conceito de tanatoetologia ou “comportamento de morte”, que
consiste, essencialmente, no estudo do comportamento de organismos logo antes da sua
morte. Tassi & Martins-Neto (2007) estudaram a relagdo entre o grau de preservagdo de
grupos de ortépteros desta unidade e o nicho ecoldégico que ocuparam, possibilitando o
estabelecimento de distancias relativas entre os diferentes nichos. Por fim, Menon & Martill
(2007) discutira tanto provaveis processos bioestratindmicos quanto diagenéticos envolvidos
na fossilizagdo dos artropodes em questdo. Porém, nenhum estudo empirico sistematico foi
realizado nos fosseis para avaliar de forma detalhada os processos de preservagédo dos
artrépodes.

A aplicagao de técnicas de Raios-X foi também abordada em algumas publicagdes.
Grimaldi & Engel (2005) e Heads & Martins-Neto (2007) apresentaram, respectivamente,
imagens de CT scan em 3D, de Belostomatidae (Heteroptera, Hemiptera) e de
Gryllotalpidae (Orthoptera). A utilizagdo de espectroscopia Raman, EDS e fluorescéncia de
Raios-X no estudo da preservagdo dos fésseis de artropodes do Membro Crato sdo
pioneiras. A aplicagdo de MEV em f6sseis € mais frequente do que estas outras técnicas,
sendo que um dos exemplos mais notaveis & o presente em Grimaldi & Engel (2005), que
conseguiram visualizar fibras musculares preservadas em fossil de heteréptero do Membro

Crato.
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5. MATERIAIS E METODOS
51. Inventario taxonémico

Apesar dos fésseis serem provenientes de afloramentos do Membro Crato, a sua
procedéncia exata ndo pode ser informada, pois foram coletados ilegalmente e sem
sistematica adequada por pessoas locais. Posteriormente, foram apreendidos e cedidos ao
IGc-USP por 6rgédos de fiscalizagdo do patrimonio fossilifero nacional. Atualmente, o
material encontra-se liberado para pesquisa cientifica.

A identificacdo e a classificagdo dos fésseis consistiram na analise da morfologia
externa dos espécimes, com o auxilio de estereomicroscéopios. O procedimento foi auxiliado
pelo levantamento dos caracteres diagnésticos dos grupos de insetos que ocorrem no
Membro Crato, pela comparagdo dos fésseis com imagens disponiveis na internet e em
livros especializados com os fosseis analisados e pela observagao de grande diversidade de
taxons atuais da Colegdo Didatica de Entomologia do Instituto de Biociéncias da USP (IB-
USP).

A classificagdo da maioria dos fésseis foi somente até nivel de ordem, com excegao
doss fosseis da subordem Heteroptera (Ordem Hemiptera), que foram classificados até nivel
de familia. Este critério foi adotado, pois o aluno planeja aprofundar estudos envolvendo os

heterépteros.
5.2. Levantamento tafonémico

O levantamento dos parametros bioestratinémicos de 855 insetos analisados foi feito
concomitantemente a identificagdo dos espécimes (Anexo I).

O estabelecimento dos parametros tafondmicos foi baseado em Martins-Neto e
Gallego (2006) e em Tassi e Martins-Neto (2007), com algumas designagdes adicionais
propostas neste relatério: tipo de preservagdo do féssil;, grau de articulagdo; grau de
fragmentacgao; grau de compactagao; posi¢gao do espécime na matriz; comprimento do corpo
(em mm); largura do corpo (em mm); formato do corpo; comprimento da asa (em mm);
largura da asa (em mm); formato da asa; posicao das asas; e presencga de filamentos algais
ou bacterianos.

Houve, inicialmente, a tentativa de estabelecimento de padrdes tafondmicos nas
ordens inventariadas e entre as ordens. Porém, esta tentativa mostrou-se inviavel ja que o
numero de individuos de cada ordem ainda ¢ limitado para estudo tafonémico aprofundado.
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5.3. Imageamento por Raios-X

O imageamento por Raios-X foi realizado em cinco amostras: PF 91/3485/97, GP/1E
5235, GP/1T 1663, IPHAN (02/07) 132 e IPHAN (02/07) 107.

A aplicagdo sistematica de Raios-X para o imageamento de insetos fosseis do
Membro Crato €& pioneira no Brasil. Entretanto, o procedimento j& € consagrado em
pesquisas paleontolégicas (e.g. Zangerl 1965; Grimaldi & Engel 2005). Esta técnica é
importante para o estudo das delicadas estruturas dos foésseis ja que dispensa a utilizagéo
de técnicas mecanicas e/ou quimicas de preparacdo de amostras para expor as estruturas
de interesse. Nos casos em que a exposicdo de algumas estruturas € indispensavel, a
técnica de Raios-X & importante para orientar a preparagédo convencional dos fésseis.

O principio envolvido € o do contraste de densidades entre o féssil e a matriz. No
caso do Membro Crato, os fosseis de insetos sdo preservados por substituicdo por
Oxidos/hidroxidos de ferro (ou por incarbonizagdo com pirita associada), que possuem
densidades altas, enquanto a matriz carbonatica possui menor densidade, viabilizando o
contraste necessario para a visualizagao das estruturas. As analises tiveram como objetivos:
a) observar alguns caracteres taxondmicos diagnésticos que estariam encobertos parcial ou
totalmente pela matriz; e b) documentar tecidos moles possivelmente preservados no
interior dos espécimes. Foram priorizadas amostras (i.e. rocha) com espessuras de no
maximo 1 mm, critério fundamental para a obtengdo de imagens com nivel maior de
detalhes.

Apé6s testes iniciais em equipamentos de tomografia computadorizada e de
mamografia do Hospital Universitario da USP (HU-USP), verificou-se resultados mais
satisfatérios com o equipamento de mamografia MAMMOMAT 3000 Nova. As imagens das
radiografias, assim como as fotos dos espécimes analisados por Raios-X e por outras
técnicas utilizadas no presente trabalho, foram obtidas sob estereomicroscépio Zeiss
acoplado a camera digital e microcomputador PC com o sofiware de edigdo de imagens
AxioVision da Zeiss. Alguns espécimes foram fotografados em camera digital Canon
Powershot SX 110 IS e em scanner convencional.

5.4. Aplicagao de espectroscopia Raman

A utilizagao de espectroscopia Raman em estudos tafondmicos de insetos fésseis do
Membro Crato € pioneira. As andlises de espectroscopia Raman foram realizadas em seis
amostras: IPHAN (02/07) 132, PF (04/07) 328, GP/1T 1663, IPHAN (02/07) 126, PF 90 2-
3485/97 e PF (04/07) 624.
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A espectroscopia Raman € uma técnica ndo destrutiva de alta resolugéo, relacionada
a determinagédo da composi¢do quimica de materiais. Rodrigues (2010) resume a técnica
nas seguintes etapas: 1- incidéncia de fonte de luz monocromatica (i.e. /aser de faixa
especifica do espectro) em uma amostra; 2- interagao dos fétons da luz monocromatica com
as ligagées moleculares do material analisado; e 3- detec¢do da dispersdo inelastica (i.e.
variagdo de energia) apresentada pelo /aser apés a interagdo. Consequentemente, a
variagdo de energia sofrida pelos fétons da fonte de luz informa as caracteristicas das
ligagbes quimicas (ie. frequéncia de vibragdo) das moléculas do material estudado,
resultando em espectros (i.e. graficos) com bandas (i.e. picos) diagnésticas. A
espectroscopia Raman é importante para pesquisas na area de Geociéncias (e.g. White
2009) ja que sao obtidos dados de ligagcdes moleculares, chegando-se ao reconhecimento
de minerais.

A espectroscopia Raman foi aplicada ao estudo de insetos fosseis do Membro Crato
para a determinagdo de sua composicdo mineraldgica. Os espécimes foram selecionados
com base no grau de alteragdo e na eventual exposi¢gao da parte interna do corpo, de modo
a serem analisadas tanto estruturas relacionadas ao exoesqueleto, como estruturas internas
dos insetos.

Figura 3. Equipamento de micro-Raman utilizado nas anélises.

As analises dos espécimes foram realizadas em equipamento de micro-Raman inVia
Renishaw (Figura 3) acoplado a sensor CCD, no Laboratério de Astrobiologia (Astrolab), do
Nucleo de Apoio a Pesquisa em Astrobiologia (NAP/Astrobio, do IAG-USP), localizado em
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Valinhos, SP. Antes da realizagdo das medidas, o equipamento foi calibrado com padrdo de
silicio. As areas de incidéncia do /aser foram escolhidas com o auxilio de microscépio 6ptico
acoplado ao equipamento Raman. As analises foram realizadas com o cuidado de evitar
degradacgdo das amostras, fendmeno que poderia mascarar a composi¢do mineralogica real.
Portanto, a variagdo da posigao das bandas dos espectros foi acompanhada, durante os
testes de diferentes intensidades do /aser, em distintos intervalos de tempo e nimeros de
acumulagdes de aquisigcdo de dados. Foram utilizados dois tipos de /aser (633 nm/poténcia
de 17 mW e 785 nm/poténcia de 300 mW) ja que, inicialmente, apenas o /aser de maior
energia estava disponivel. Posteriormente, foi feita a aquisicdo do /aser de 785 nm, que
apesar de gerar sinal menor (i.e. bandas menos intensas), esta associado a fenémeno de
fluorescéncia menos intenso.

Foi realizado bleaching com poténcia do laser a 100% em alguns pontos de alguns
espécimes. O bleaching consiste na incidéncia de /aser em determinado ponto da amostra
durante certo intervalo de tempo, seguido pela aquisicdo de dados espectrais. O objetivo
dessa técnica € avaliar mudangas do padrao de bandas dos espectros ao longo do tempo,
pela eliminacdo de materiais que podem causar fluorescéncia e mascarar sinais de
compostos importantes do objeto analisado. Apds o bleaching, verificou-se a degradagao do
ponto de incidéncia do /aser.

Apo6s diversos testes, foi possivel estabelecer os parametros mais adequados para a
analise dos insetos da Bacia do Araripe (Quadro 1).

Os espectros foram tratados nos programas de construgcdo e edigdo de graficos
Origin e WIRE. As edigbes realizadas em cada espectro também estao listadas no Quadro
1. Os espectros foram interpretados com base na comparagédo do padrdo de bandas obtido
com dados fornecidos pela literatura (e.g. Faria et al. 1997; Todd et al. 2003; Caldeira 2005;
Gunasekaran et al. 2006; White 2009; Tisato et al. 2012) e com espectros de referéncia
disponiveis no banco de dados online RRUFF Project. A interpretagdo seguiu trés critérios:
1- padrdo de intensidades relativas das bandas, ou seja, consideragdo da banda diagnéstica
como sendo a mais intensa; 2- limite de cerca de 10 cm™ para a variagdo de posicdo das
bandas potencialmente correspondentes entre os espectros comparados. Esse limite de
tolerancia também se aplica para comparagédo de minerais detectados em diferentes pontos
de uma amostra ou em amostras distintas; e 3- consideragdo da presenga apenas de
minerais coerentes com a assembleia mineralégica esperada para a amostra, em caso de
duvidas.
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Espécime Espectro Parametros da anélise EdicOes
(P=PRANCHA) [ L [ A [TE[NAT PL M PB|] TB [CRR|T|[B]|S
(nm) [ (x) | (s) (%) | (cm™) | (%) | (min.)
IPHAN |PI B 633 |50 | 1 | 3 5 | ES/620 -1-]-
(02/07)
132 G 633 | 50 [10 |20 | 5 | E/100- - - -
1200
D 633 | 50 [10[ 11| 5 | EN00- -1-1-
500
Pl A™7 1785 | 50* [ 10 [ 20 [ 0.05| E/100- [ 100 5 - -1-]-
2000
B™” | 785 [50*[10 [ 40 | 1 E/100- | 100 5 - |-1-1-
2000
c™” | 785 [50*[10 | 6 |0.05[ E/100- - |-1-7-
1400
D 633 | 5 [20] 30 [ 0.1 | E/900- - |-1-1-
1100
Pl A 633 | 20 | 10 5 | E/800- -1 -] -
1100
PF Pl Ci 633 (20 [10[ 15| 5 | EM0O- -1 -
(04/07) 500
328 PIV A" 633 | 20 {20 | 30 | 1 E/100- - |-1-
1800
GPI1T [PIV () 633 - |-
1663
IPHAN PV B |633[20[|10[ 11| 1 | ENO0O- = I =
(02/07) 2000
126
PF90/2- | PVI B™ [ 785 [50* [ 10 | 20 [ 0.05 | E/100- =TS
3485/97 2000
c” | 785 [50* | 10 | 20 | 0.05 | E/100- = )
2000
P VIl A" | 785 [50* |10 | 20 | 0.05 | E/100- [ 100 [ 1 - |I-1-
2000
B" | 785 [50*|10| 2 |0.05| E/100- |100| 2 =
2000
c" |78 |50*| 10| 1 |0.05| E/100- [100]| 3 S TEE
2000
D" | 785 |50* |10 | 10 | 0.05 | E/100- [ 100 | 1 = T
2000
Pvii | A™ | 785 [50*| 10 | 20 [ 0.05 | E/100- | 100 | 2 SRR
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2000
B™ | 785 | 50*| 10 [ 20 [ 0.05 [ E/100- [ 100 | 2 - |-1-1-
2000
c" | 785 [ 50* | 10 | 20 | 0.05 | E/100- - |- -
2000
DY | 785 [50* | 10 [ 20 [ 0.05 | E/100- - |- -
2000
PF P X A" | 785 |[50* [ 10 | 16 [ 0.05 | E/100- - |- -
(04/07) 2000
624 B™ | 785 [50*| 10 | 16 [ 0.05 | E/100- - |- -
2000
Cc” | 785 |50*| 10| 22 | 0.5 | E/00- | 100 1 - |-1-71-
2000
D" [ 785 [50*[10| 5 | 0.5 | E/100- - |- -
2000
P XI A" | 785 | 50* [ 10| 5 [0.05| E/100- - |-1-1-
2000
BY | 785 |50*| 10| 5 | 0.05| E/100- = e =g
2000
Cc- [ 785 |50*[10 | 27 | 0.5 | E/100- - |-]-
2000

Quadro 1. Lista dos parametros das anélises de espectroscopia Raman e das edigdes realizadas nos espectros.
Parametros da analise: tipo do /aser (L), aumento da objetiva (A); tempo de exposi¢do (TE); nimero de
acumulagbes (NA); poténcia do /aser (PL); modo de aquisigdo dos dados (M): estatico (ES) ou estendido (E);
poténcia do /aser no bleaching (PB); tempo de bleaching (TB); cosmic ray removal (CRR). Edigdes: truncate (T);
baseline (B); smooth (S). A objetiva de 50x* & do tipo LW (long working distance), utilizada para analise de
amostras mais irregulares por possuir distancia focal mais longa. Estruturas analisadas: exoesqueleto (E); parte
intema (Pl); matriz (M); possivel tecido mole (TM).

5.5. Aplicagao de fluorescéncia de Raios-X (XRF)

Assim como em relagdo a espectroscopia Raman, a aplicagdo da técnica de
fluorescéncia de Raios-X em estudos tafondmicos de insetos fésseis do Membro Crato é
inédita. Apesar das analises terem sido feitas em diversas amostras, apenas os resultados
relativos ao espécime GP/1T 1663 sao mostrados no presente trabalho, pois os demais
dados ainda estédo sendo tratados.

A fluorescéncia de Raios-X (FRX ou XRF) consiste em técnica n&o destrutiva
aplicada na analise da composigao elementar de materiais. O fendmeno de FRX ocorre da
seguinte forma: 1- emissdo de Raios-X por fonte primdria; 2- excitagdo do material
analisado, o que gera ionizagdo dos atomos; e 3- emissdo de radiagdo (Raios-X
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secundarios) pelo material, com energia diferente da inicial (i.e. fluorescéncia). A energia
emitida pelo material analisado é diagnéstica de sua composigdo. A técnica em questdo é
largamente aplicada em analises geoquimicas.

Figura 4. Arranjo experimental de FRX.

A FRX foi utilizada para avaliar a composi¢édo elementar dos fésseis e da matriz e,
consequentemente, possibilitar a comparagdao da composicdo e das proporgdes dos
elementos encontrados em diferentes por¢ées das amostras analisadas. As analises foram
realizadas em equipamento de FRX portatil (Figura 4) com tubo de Raios-X AMPTEK
(voltagem maxima de 40 kV, corrente maxima de 100 pA e anodo de prata) e detector X-123
SDD (espessura de ~450 pum, 4rea de 25 mm?, janela de berilio de 0.5 mil e resolugdo de
140 eV a 5.9 KeV), no Instituto de Fisica da USP (IF-USP). Foram utilizados os seguintes
parametros: voltagem= 30 kV; corrente= 5 pA; gain= 51.999; e t= 100 s.

As areas de incidéncia do feixe de Raios-X foram escolhidas apés inspegdo visual
das estruturas mais apropriadas para os objetivos das analises. As medidas foram repetidas
em ao menos dois pontos de cada estrutura analisada para se obter quantidade
representativa de espectros. Posteriormente, os espectros obtidos foram tratados no
programa Origin. Os espectros dos elementos associados as diferentes partes analisadas
das amostras estdo agrupados separadamente em elementos majoritarios e elementos
minoritarios.
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5.6. Aplicacdo de fluorescéncia de Raios-X em vacuo com fonte de luz

sincrotron

Da mesma forma que a espectroscopia de fluorescéncia de Raios-X convencional, a
FRX realizada em vacuo com fonte de luz sincrotron, consiste em técnica ndo destrutiva de
alta resolugdo, aplicada na determinagdo e quantificacdo da composi¢do quimica de
amostras. Assim como foi citado nas seg¢des correspondentes a espectroscopia Raman e a
FRX, a utilizagdo da técnica em questdo para o estudo da preservagdo dos insetos fésseis
do Membro Crato é pioneira. As analises foram realizadas em quatro amostras. Porém,
apenas os resultados preliminares do espécime PF (04/07) 624 é apresentado ja que o
tratamento dos outros dados ainda esta em andamento.

A técnica de FRX foi aplicada com os objetivos de detectar e de caracterizar o fosfato
presente em algumas amostras de insetos fésseis da Bacia do Araripe. As amostras foram
selecionadas em fungdo da presenga de exoesqueleto preservado e da exposicdo de partes
internas dos fosseis. Conforme verificado em experimentos prévios realizados com outros
foésseis, o estudo do fosfato pela utilizagdo de espectroscopia Raman e por FRX
convencional €& complexo, em decorréncia de problemas experimentais, como a
impossibilidade da detecgdo de baixas quantidades de fésforo (Rodrigues et al. 2013).
Portanto, o registro de apatita em espécime analisado por espectroscopia Raman é tratado
de forma questionavel no presente trabalho. Outro problema experimental & a necessidade
da destruicdo do material para analises espectroscépicas (Rodrigues et al. 2013). A técnica
em questao foi escolhida ja que nao é limitada pelos problemas experimentais citados, visto
gue nao pressupdem a destruicdo das amostras e possui baixo limite de detecgdo (~10 ppm
e até inferior).

Ao longo do processo de preparagao das amostras, foram utilizadas luvas para evitar
a contaminagdo do porta amostras (Figura 5). Este instrumento foi limpo com alcool
isopropilico e envolto em papel aluminio, também, para evitar contaminagdo. Todos
cuidados tomados visaram a eliminagao de qualquer residuo que poderia baixar a eficiéncia
do vacuo da camara de amostras (Figura 5). Em cada uma das faces do porta amostras, foi
colada fita de carbono sem amostra, para servir como branco de laboratério.
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Figura 5. Linha de SXS e camara de amostras (esqu
Amostra PF (04/07) 624 no porta amostras (direita).

As analises foram realizadas na linha de espectroscopia de Raio-X mole (soft X-ray
spectroscopy, SXS) do Laboratério Nacional de Luz Sincrotron (LNLS), vinculado ao Centro
Nacional de Pesquisa em Energia e Materiais (CNPEM), localizado em Campinas, SP. Essa
linha de luz fornece feixes intensos monocromaticos de Raios-X (10'-10" ph/s), no intervalo
de 900-5500 eV. Segundo o principio discutido para a FRX, o feixe de Raios-X foi utilizado
para excitar os atomos de fésforo das amostras em condi¢gdes de alto vacuo para evitar
influéncias ambientais, resultando na emisséo de radiagdo secundaria, captada por detector
SSD da Amptek. Apds as analises, foram construidas curvas de calibragdo de fosfato de
calcio de diferentes padrées para quantificar de forma absoluta a concentragdo de fésforo
nos fésseis e em sua matriz.

5.7. MEVeEDS

Pela primeira vez foram feitas analises dos insetos do Membro Crato com
microscopia eletrénica de varredura (MEV) e com espectroscopia de energia dispersiva de
Raios-X (energy-dispersive X-ray spectroscopy, EDS) para o estudo de sua preservagdo.
Estas analises foram realizadas nas amostras PF (04/07) 624 e PF 90 2-3485/97.

A técnica de microscopia eletrénica de varredura consiste na emissido de feixe de
elétrons, que interage com os atomos de uma amostra, resultando em sinais
correspondentes a topografia do material, que sdo captados por sensor. Esta técnica é
utilizada para a geragdo de imagens de estruturas microscépicas em alta resolugdo. A
técnica de EDS consiste na detecgéo da radiagdo secundaria emitida pelos atomos de uma
amostra apés ela ter sido excitada por feixe de elétrons, prétons ou Raios-X. O EDS permite
a analise da composi¢ao elementar de materiais.
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A microscopia eletronica e o EDS foram utilizados, em conjunto, para analisar, em
detalhe, os minerais que compdem os insetos fésseis do Membro Crato, contribuindo para
definir seus processos de fossilizagdo. Os espécimes foram selecionados com base na
presenga de exoesqueleto preservado e na eventual exposi¢do da parte interna, analisando-
se, portanto, tanto estruturas relacionadas a carapaga, como estruturas internas.

As andlises foram realizadas no Laboratério Nacional de Nanotecnologia
(LNNano/CNPEM) e no Laboratério de Plasmas Tecnolégicos (LaPTec/ UNESP- Campus
Sorocaba). Os equipamentos utilizados no LNNano e no LaPTec foram, respectivamente,
um microscoépio FEI Quanta 650 FEG e microscépio JEOL JSM-6010 LA.

6. RESULTADOS
6.1. Inventario taxonémico

O inventario taxondémico (Anexo |) inclui 1053 espécimes de diversas ordens de
insetos. Nao foi possivel identificar todos os espécimes da colegao do IGec-USP.

O levantamento taxonémico mostrou que as ordens mais recorrentes sao Orthoptera,
Blattaria, Hemiptera e Ephemeroptera, o que esta de acordo com a estimativa de Menon &
Martill (2007). Em relagdo a ordem Hemiptera, foram analisados 35 espécimes da subordem
Heteroptera, que incluiam individuos das familias Belostomatidae (ninfas e adultos),
Naucoridae, Hydrometridae, Notonectidae, Corixidae e Pachymerididae. Foram ainda
identificados possiveis espécimes das familias Mesoveliidae, Cydnidae e Saldidae.

6.2. Imageamento por Raios-X

As imagens das radiografias estdo disponiveis no Anexo Il. As pranchas e figuras
listadas nesta segao correspondem a este anexo.

Os contornos e detalhes das estruturas dos fésseis ficaram mais evidentes nas
radiografias em relagdo a analise visual dos fosseis (Pranchas 1-6). A visualizagdo de
maiores detalhes das amostras €& importante para estudos sistematicos e morfofuncionais,
que exigem analise apurada das estruturas.

As radiografias dos espécimes PF 91/3485/97 (Prancha 4) e GP/1E 5235 (Prancha 5)
contribuiram para a classificagdo taxondmica desses fosseis. Foi possivel colocar o
espécime PF 91/3485/97 na familia Naucoridae (Heteroptera, Hemiptera) pelos fémures
anteriores bem espessados e tibias anteriores curvilineas, ambas as estruturas apenas
parcialmente visiveis sem o auxilio dos Raios-x (Prancha 4- Figura B). O espécime GP/1E
5235 pode ser colocado na familia Corixidae (Heteroptera, Hemiptera) pela presenga de
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pernas anteriores curtas, com tarsos 1- segmentados e em forma de “colher” ou “concha”
(i.e. com depresséo caracteristica) e de outras caracteristicas diretamente visiveis no féssil
(Prancha 5- Figura C). Como no naucorideo, os detalhes (e.g. formato e ponto de insergao
no térax) da perna anterior do corixideo ndo puderam ser reconhecidos sem a utilizagéo de
Raios-X.

A radiografia do espécime GP/1T 1663 (Prancha 1) revelou a presenga de provaveis
tecidos moles preservados no interior da cabega e do térax do espécime. A estrutura tubular
presente no térax aparenta ser segmentada ou anelada e possui continuidade na porgdo
correspondente a cabega do féssil (Prancha 1- Figuras B, C). A radiografia do espécime
IPHAN (02/07) 132 (Pranchas 2 e 3) também indicou a presenca de tecidos moles, porém
preservados no interior do térax (“massa” clara disforme) e dos fémures posteriores. As
feicbes associadas ao térax (Prancha 2- Figuras B, C) sdo semelhantes as estruturas
observadas em outra radiografia de ortéptero féssil do Membro Crato (Prancha 2- Figura D),
interpretadas como sendo tecido mole, por Heads & Martins-Neto (2007). As estruturas no
fémur posterior esquerdo (Prancha 2- Figuras B, C) possuem forma de rede porosa fibrosa
disposta ao longo do comprimento do apéndice e, provavelmente, correspondem a tecido
muscular, o qual € bem desenvolvido nas pernas saltatérias dos Orthoptera. As estruturas
documentadas no fémur direito (Prancha 3- Figuras B, D) também podem corresponder a
tecido muscular ja que se dispdem ao longo do fémur e possuem aspecto fibroso. A
ocorréncia de tecido muscular preservado em outros fésseis de insetos do Membro Crato ja
foi documentada (e.g. Grimaldi & Engel 2005).

O quadro abaixo (Quadro 2) lista as estruturas dos fésseis identificadas somente nas
radiografias dos espécimes.
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Espécime

Estruturas identificadas somente nas radiografias

GP/1T 1663

Provavel tecido mole no interior da cabega e do
térax e as pecas bucais

IPHAN (02/07) 132

Provavel tecido mole preservado no interior do térax
e dos fémures posteriores; detalhes da articulagdo do fémur
com a tibia posteriores; espinhos mais distais da tibia

posterior esquerda

PF 91/3485/97

Pernas anteriores

GP/ME 5235

Detalhes da perna anterior esquerda

IPHAN (02/07) 104

Pernas anteriores, partes das pernas posteriores e

detalhes das articulagdes

Quadro 2. Estruturas identificadas somente nas radiografias.

Obs.: As pranchas dos anexos |ll e IV sdo abreviadas pela letra “P” ao longo do

texto.

6.3. Aplicagdao de espectroscopia Raman

Os resultados obtidos com as andlises de espectroscopia Raman (Anexo lll) estao

resumidos no Quadro 3.
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Espectros (P=PRANCHA)

Minerais e elementos
encontrados

Bandas dos espectros

PILA B

Carbono amorfo

1400-1500 cm™, ca
1600 cm™ (banda G
correspondente a
grafita nanocristalina)

PLLB,C,D;PIILC,PVLB?,PX.A D

ca425cm ' ?, ca 337

PVII.A B, PX.C

Pirita a1 2
2PXLC? cm ', ca 374 cm
ca215cm™, ca 477
PI.LB,C,D Enxofre 5]
cm
Sulfato (n&o ‘
PLB,C,PILA B;P.lIIA , ) ca 1028 cm”
identificado)
‘ ca270cm’, ca 1087
PLC,D;PILC;PVII.C,D;PXILAB Calcita Ty
cm
e ca621cm™, ca 1130
PLC,PILA B Gipsita ? :
cm
PILA B Anidrita ? ca1130cm”
Hematita

ca230cm’, ca 245
cm™, ca290cm™, ca
410 cm™, ca 500 cm™,
ca610cm™, ca 1325

cm’’

PIILA B;PIV.A C;PV.B;PVILC

Hematita amorfa ou
limonita

Idem hematita, porém
com banda extra de ca
660 cm’

PI.D

Apatita ?

ca975cm’

Quadro 3. Composi¢ao quimica dos fésseis analisados por espectroscopia Raman.
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6.4. Aplicagdo de fluorescéncia de Raios-X
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Figura 6. A. Espectro de FRX dos elementos majoritarios da amostra GP/1T
1663.
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Figura 6. B. Espectro de FRX dos elementos minoritarios da amostra GP/1T 1663.

O espectro de FRX correspondente aos elementos majoritarios da amostra GP/1T

1663 (Figura 6. A; Anexo llI- P IV. B) indica a presenga, em ordem decrescente de

concentragdo, de calcio, ferro e potassio. A concentragdo de calcio € maior na matriz do
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que no féssil. Ja a concentragdo de ferro do féssil € maior em comparagdo a da matriz. O
potassio apresenta concentragbes semelhantes no féssil e na matriz.

O espectro de FRX dos elementos minoritarios da amostra GP/1T 1663 (Figura 6. B)
indica concentragdo decrescente de chumbo, zinco, estréncio e cobre. Todos esses
elementos quimicos estdo mais concentrados no féssil do que na matriz, com exceg¢do do
estroncio. Além dos padrées observados, nota-se também, que apenas o calcio e o
estréncio possuem concentragao maior na cabega do que no corpo do féssil. Por outro lado,
0 potassio apresenta concentragdes semelhantes nas duas partes analisadas do espécime.

6.5. Aplicagdo de fluorescéncia de Raios-X em vacuo com fonte de luz

sincrotron

A analise preliminar de quatro amostras por FRX, no Laboratério Nacional de Luz
Sincrotron, revelou a presenga de fésforo, tanto na matriz quanto nos fésseis. Entretanto, foi
verificado que a concentragédo de fésforo nos fésseis € maior do que concentragdo desse
elemento quimico na matriz carbonatica. A concentragdo de fésforo foi quantificada na
amostra PF (04/07) 624. Os dados indicam que a concentragdo de fosfato no féssil esta
entre 50.000 e 60.000 ppm, enquanto o valor da concentracdo do mesmo elemento na
matriz esta compreendido no intervalo entre 700 e 800 ppm.

Assume-se que o fésforo encontrado nas amostras faz parte de fase mineral
fosfatica, possivelmente a apatita, cuja presenga na amostra IPHAN (02/07) é discutida nas
secbes 5.6. e 7.1.3. A diferenga expressiva da concentragdo de foésforo nos fésseis e na
matriz pode ser explicada pelo mecanismo de agao de biofilmes, sugerido e discutido em
mais detalhes na Segao 7.4.2.

6.6. MEV e EDS

As fotomicrografias do espécime PF (04/07) 624 indicam a presenca de estruturas
filiformes preservadas na regiao do térax (Anexo IV- P |. A). Estas estruturas provavelmente
foram expostas ap6s o rompimento do exoesqueleto, ocasionado pela coleta do féssil ja que
parte das estruturas filiformes esta rompida (parte inferior da imagem P |. A).

A fotomicrografia P |. B mostra que as estruturas filiformes estdo cobertas por
pelicula de aspecto rugoso. Os espagos vazios entre essas estruturas sdo preenchidos por
graos de mineral com habito globular, de cerca de 1 pym de didmetro. Estes graos também
estdo cobertos por pelicula rugosa.

A imagem P |l. B demonstra a diferencga textural entre os minerais que constituem o
exoesqueleto (EX) e a parte interna do fémur posterior direito (Pl) do espécime PF (04/07)
624. A porcdo preservada do exoesqueleto estd organizada em camadas, estruturagdo
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tipica da quitina (Fabritius et al. 2001). As fotomicrografias P lll. A, B e P IV. A revelam que a
parte interna do fémur ndao apresenta tecido mole preservado. A cavidade deixada apés a
decomposicdo dos tecidos esta preenchida pelos mesmos grdos globulares registrados no
torax do féssil. Os globulos possuem superficie irregular, pois aparentemente sao
compostos por cristais menores, de modo similar a pirita framboidal (P IV. A). Entretanto,
as pequenas dimensdes dos gloébulos (~1 pum) sugerem pirita microframboidal. Segundo
Sawlowicz (1993), também existe pirita framboidal com essas dimensdes. Portanto,
utilizaremos esta nomenclatura mais comum para se referir aos glébulos. A fotomicrografia
P IV. B ilustra outra porgao do térax do espécime PF (04/07) 624. A imagem mostra que o
exoesqueleto & predominantemente composto por éxido de ferro.

As imagens P V. A, B revelam que o espacgo vazio deixado ap6és a decomposi¢do das
partes moles do interior do abdémen do espécime PF 90 2-3485/97 foi preenchido por pirita
framboidal, da mesma forma que o fémur do féssil PF (04/07) 624. Entretanto, os gréos que
ocupam a cavidade do abddmen estdo bem mais oxidados e hidratados do que a pirita
verificada no fémur do outro espécime. A fotomicrografia P VI mostra os cristais de calcita
que constituem o calcario laminado.

Os espectros de EDS abaixo (Figura 7) indicam a composi¢cdo elementar de
diferentes partes das amostras analisadas.
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Figura 7. Espectros de EDS das amostras PF (04/07) 624 (A, B e C) e PF 90 2-3485/97 (D e E). A.
Espectro de area representativa do térax. B-C: Espectros de diferentes grédos (pseudomorfos) de
pirita do interior do fémur posterior direito do féssil. D. Espectro de grao oxidado do interior do
abdémen do féssil. E. Espectro d area representativa da matriz (i.e. calcario laminado).
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7. INTERPRETAGOES E DISCUSSAO
7.1. Espectroscopia Raman

7.1.1. Ainfluéncia do bleaching na identificagdo dos minerais

Conforme abordado na Segdo 5.4., foram selecionados parametros para as medidas
visando evitar a degradagdo das amostras, especialmente da pirita que poderia estar
preservada. Faria et al. (1997) utilizou L= 632.8 nm, A= 80x e poténcia do /aser menor do
que 0.7 mW (ver nomenclatura no Quadro 1). Os pesquisadores observaram que 0s
espectros dos o6xidos/hidroxidos de ferro analisados passavam a apresentar bandas da
hematita com o aumento da poténcia do /aser. Ja Caldeira (2005) aplicou poténcia do /aser
menor do que 0.12 mW, pois comprovou que a pirita tornava-se hematita artificialmente com
poténcia de 3 mW. Entretanto, Caldeira (2005) ndo especificou os outros parametros,
impossibilitando comparagdo com as analises aqui realizadas. Faria & Lopes (2007)
utilizaram L=632.8 nm e poténcia do /aser menor do que 0.5 mW, mas ndo especificaram o
aumento da objetiva empregada. Eghbalnia (2012) utilizou os seguintes parametros para
evitar alteragdo da pirita no material analisado: L= 514.5 nm; A= 50x; poténcia do /aser
menor do que 0.5 mW e PL= 10% da poténcia total.

Comparando-se os parametros selecionados por Faria et al. (1997) e por Eghbalnia
(2012) com os parametros utilizados para estudar a composi¢ao dos insetos (Quadro 1), a
pirita ndo deveria ser degradada na maioria dos casos. Aparentemente, as analises
sustentam essa observagdo ja que diversos espectros apresentam bandas atribuidas a
pirita: P1.B,C,D; PIIL.C;PVIL.B?,PX. A, D ?; e P XIl. C?. Apés bleaching dos espécimes
com pirita, foram gerados espectros da hematita e da hematita amorfa/limonita (P Il. A, B; P
VII. C; P VIII. A, B; e P X. C). Esse fendmeno pode estar relacionado a degradagdo da pirita
(e até mesmo da goethita) pelo aquecimento gerado pelo /aser a alta poténcia, possibilidade
sustentada pelo surgimento de ponto preto no local de incidéncia do /Jaser e
desenvolvimento de bandas mais largas do que a de 6xidos/hidréxidos de ferro naturais
(Faria et al. 1997; Caldeira 2005; Faria & Lopes 2007). Outro fato relevante € que mesmo
apds terem sido utilizados parametros potencialmente danosos na analise do espécime PF
(04/07) 624, os seus espectros conservaram banda da pirita (P X. D e P XI. C, ca 390 cm™).
O fato em questao indica, possivelmente, que a aplicagédo de laser 785 nm (poténcia de 300
mW) a 0.5% de poténcia, com objetiva de 50x n&o gera degradagdo da pirita na parte
interna dos insetos (P X. D). Além disso, € possivel que o exoesqueleto resista mais ao
bleaching do que a parte interna dos fésseis (P XI. C).

7.1.2. Composigdo quimica dos fésseis analisados

A ocorréncia de bandas de carbono amorfo foi verificada apenas nos espectros P |I.
A e B, sendo que o sinal das bandas no segundo espectro, apés maior tempo de bleaching,

31



€ bem menor. A banda ca 1600 cm™ corresponde possivelmente 4 banda G da grafita
nanocristalina (Ferrari et al. 2003). Segundo estes autores, o valor de ca 1600 cm™ é
constante independentemente do comprimento de onda do /aser utilizado na analise da
grafita nanocristalina (Ferrari & Robertson 2001 apud Ferrari et al. 2003). O espectro Raman
do carbono amorfo também possui bandas pouco intensas na faixa 1400-1500 cm™ (Ferrari
& Robertson 2000), o que ocorre nos espectros P II. A, B.

Em algumas amostras, foi verificada a ocorréncia de pirita. Nos espectros P |. B e C,
a banda ca 425 cm™ pode ser associada a esse mineral. Entretanto, ha duvidas sobre essa
relagdo ja que essa € a menos intensa das trés bandas principais da pirita e o espectro P |I.
C indica que a banda ca 425 cm™ & mais intensa do que os valores ca 337/374 cm™,
correspondentes as duas principais bandas diagnésticas da pirita. Ja nos espectros P VI. B,
P X. A, D e P XI. C, aparece a banda ca 390 cm™ (e ca 345 cm™ no espectro P VI. B), a qual
também pode ser atribuida a pirita. Alternativamente, essa banda em conjunto com as
demais bandas desses espectros pode representar o fendmeno de fluorescéncia. Contudo,
considera-se na presente contribuicdo que ha pirita nas amostras, pois a presenca de
oxidos/hidroxidos de ferro nos fosseis (discutida adiante) pode ser atribuida a alteragao de
pirita original (Noffke et al. 2003; Mapstone & Mcllroy 2006; Menon & Martill 2007) e as
analises de MEV indicaram a presencga de pseudomorfos pirita framboidal no interior dos
insetos, sugerindo que pirita pode ainda estar preservadas em alguns locais.

Alguns espectros obtidos indicam a presenga de enxofre (P I. B, C, D) e de sulfato (P
I. B, C; PIl. A, B; P. lll A), respectivamente caracterizados pelas bandas ca 215 cm™'/ca 477
cm™ e ca 1028 cm™. Ha ainda evidéncias da ocorréncia dos sulfatos de célcio gipsita (P I. C;
P Il. A, B) e anidrita (P Il. A, B) em algumas amostras. Apesar desses sulfatos estarem
representados por bandas pouco intensas (ca 621 cm™, ca 1130 cm™), algumas de suas
bandas principais correspondem as bandas da hematita ou da limonita, minerais presentes
nas amostras e que podem mascarar a presenga dos referidos sulfatos de célcio.

O enxofre & produto da oxidagdo da pirita (Turcotte et al. 1993; Eghbalnia 2012).
Consequentemente, a ocorréncia desse elemento reforga a presencga de pirita nos fésseis e
indica a influéncia do intemperismo nas amostras. No processo de oxidagdo de pirita, o
enxofre é formado pela oxidagao de polissulfetos, possivelmente evidenciados pela banda
larga em ca 477 cm™ (P |. B). Apés a sua formag&o, o enxofre passa a ser o componente
predominante na superficie do material oxidado ja que o ferro € oxidado no processo
(Turcotte et al. 1993). O sulfato identificado nas amostras poderia estar disponivel no
paleoambiente durante os episédios de hipersalinidade.

A calcita nas amostras (P I. C, D; P Il. C; P VIII. C, D; P XI. A, B) é associada as
bandas ca 270 cm™ e ca 1087 cm™. A ocorréncia de calcita nos fésseis pode representar
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contaminacdo da matriz carbonatica ou a associagdo deste mineral ao organismo em
decomposigao, durante o processo de fossilizagdo.

A ocorréncia de hematita desordenada/amorfa ou limonita nos fésseis reforga que
algumas amostras sofreram alteragdo intempérica (P IV. A, C; P V. B). Foi descartada a
degradacgao de pirita induzida pelo /aser nesses casos ja que os parametros utilizados estdo
abaixo dos limites adotados por outros autores (e.g. Faria et al. 1997). Todos os espectros
apresentam bandas largas, o que pode estar associado a estrutura amorfa dos Oxi-
/hidroxidos de ferro em questdo (Faria & Lopes 2007). Segundo estes autores, ndo é
possivel diferenciar goethita aquecida, hematita com estrutura desordenada/amorfa (e.g. por
acgao intempérica) e limonita, pela aplicagdo de espectroscopia Raman. Portanto, os insetos
fésseis analisados podem conter associagdo de limonita e hematita alterada ou apenas um
destes minerais.

7.1.3. Generalizagbes para as diferentes formas de preservagdo dos insetos do
Membro Crato

Ha duas formas de preservagado dos artrépodes fésseis do Membro Crato (Menon &
Martill 2007): 1- incarbonizagdo dos espécimes associada a presenga de pirita disseminada;
e 2- oxidagdo e hidratagcdo da pirita durante o intemperismo, a qual se tornaria,
essencialmente, goethita pura, FeO (OH) (Grimaldi & Maisey 1990). No segundo processo,
o material carbonoso é degradado (oxidado). A cor da matriz dos espécimes incarbonizados
passa de azul/cinza para bege, branca ou ocre (e até marrom) e a coloragédo dos fésseis,
que originalmente é preta, se torna avermelhada ou alaranjada. Essas duas formas de
fossilizac@o envolvem a preservagao de partes duras.

O tipo 1 de preservagao pode ser associado ao espécime |IPHAN (02/07) 132 pois a
matriz possui cor cinza-azulada e o féssil € predominantemente preto (P I. A). A composigdo
do féssil sustenta a classificagdo tafondémica ja que a andlise de espectroscopia Raman
indica ocorréncia de carbono amorfo, de pirita, de enxofre e de sulfato. A presenga de
carbono amorfo pode ser explicada pela preservagdo do processo de incarbonizagdo. A
pirita pode estar associada ao processo de piritizagdo do organismo. Segundo a discussdo
sobre a pirita na segao prévia, a ocorréncia de enxofre e de sulfato pode ser compreendida,
respectivamente, pela oxidacdo do sulfeto e pelos episédios de hipersalinidade do
paleoambiente. A amostra IPHAN (02/07) 132 provavelmente possui, também, apatita (P 1.
D), representada pela banda de ca 975 cm™ e possivelmente associada a preservagdo de
tecidos moles (e.g. Briggs 2003), os quais foram visualizados em imagens de Raios-X de
algumas partes do espécime em questao.
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Os espécimes PF (04/07) 328 (P Ill. B), PF 90 2-3485/97 (P VI. A) e PF (04/07) 624
(P IX. A, B), associados ao tipo 2 de preservagdo, também apresentam pirita. Essa
observagdo indica que essas amostras ndo foram completamente alteradas. A existéncia de
mais bandas diagnésticas de pirita e de enxofre no espécime IPHAN (02/07) 132 pode ser
explicada pela menor alteragdo intempérica (e menor oxidagdo da pirita) sofrida pelo féssil
em relagdo as outras amostras analisadas. Como seria esperado, os fésseis relacionados
ao tipo 2 de preservagao também sdo os Unicos com evidéncias da presenga de hematita
amorfa/limonita ndo induzida pela incidéncia de /aser, como pode ser observado nos
espectros dos espécimes PF (04/07) 328 (P IV. A), GP/1T 1663 (P IV. B, C) e IPHAN (02/07)
126 (P V. A, B).

7.2. Aplicagao de fluorescéncia de Raios-X (FRX)

O espectro de FRX da Figura 6. A indica que os elementos majoritarios da amostra
GP/1T 1663 sao o calcio, o ferro e o potassio. As grandes concentragdes de célcio e de
ferro podem ser compreendidas, respectivamente, pela composigdo calcitica da matriz e
pelo fato dos fosseis serem compostos, predominantemente, por pirita e por 6xi-/hidroxidos
de ferro. Essas observagdes sédo coerentes com os dados de espectroscopia Raman da
amostra GP/1T 1663 (e.g. espectro P IV. C). O célcio e o ferro devem ser provenientes do

intemperismo de rochas ricas desses elementos (Heimhofer et al. 2007).

O potassio pode ser explicado pelo aporte de minerais detriticos (e.g. feldspatos) no
paleolago. Analises petrograficas realizadas por Heimhofer et al. (2007) revelaram a
ocorréncia de k-feldspato, em baixas quantidades, nos calcarios laminados do Membro
Crato. A baixa concentragdo de feldspato seria explicada pelo aporte reduzido de material
siliciclastico no paleolago, durante a deposi¢do do calcario. Os minerais detriticos ficariam
retidos em facies mais proximais do paleolago durante os periodos de elevagdo do nivel
d'agua e deposi¢cdo do carbonato (Heimhofer et al. 2007). Esta hip6tese & coerente com a
baixa concentragdo de potassio encontrada na amostra GP/1T 1663 em relagédo aos outros
elementos majoritarios (Figura 6. A).

O espectro da Figura 6. B indica que os elementos minoritarios da amostra GP/1T
1663 sao chumbo, zinco, estréncio e cobre. A presenga desses quatro elementos nas
amostras pode ser explicada, também, pelo aporte de minerais detriticos ao paleoambiente.
De acordo com o que foi discutido acima, essa hipétese ajuda na compreensdo das baixas
concentragdes desses elementos. Os elementos chumbo e zinco podem estar relacionados,
respectivamente, a presenga dos sulfetos galena e esfalerita, ambos presentes nos
calcarios laminados (Heimhofer & Martill 2007).
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A maior concentragdo de calcio na matriz do espécime GP/1T 1663 pode ser
compreendida pela composi¢gdo predominantemente calcitica do calcario laminado
(Heimhofer et al. 2007). A ocorréncia de concentragdo expressiva de calcio no féssil pode
ser explicada pela presenga de apatita e sulfato (e.g. gipsita e anidrita) no espécime, o que
foi aparentemente verificado pelas analises de espectroscopia Raman do espécime IPHAN
(02/07) 132. A concentragado preferencial de ferro no féssil se da pelo fato dos espécimes
serem compostos, predominantemente, por pirita e por éxidos-/hidréxidos de ferro.

A aparente maior concentragdo de calcio e de estrébncio em medidas realizadas na
cabeca do fossil, em comparagdo ao corpo, pode ser explicada da seguinte forma: o
diametro do feixe ultrapassa as dimensées da cabega e, consequentemente, maior area da
matriz (mais rica em Ca e Sr) € sujeita a medi¢do do que quando a analise é feita no corpo.

A concentragdo mais elevada de ferro, foésforo (possivelmente evidenciado na
amostra IPHAN (02/07) 132 e explicado pela descoberta de apatita ap6s analise por
espectroscopia Raman; a presenca de fésforo € discutida com mais detalhes nas proximas
secdes), cobre, zinco e chumbo no féssil em relagdo a matriz e a ocorréncia de potassio e
enxofre (também evidenciado pelas analises de espectroscopia Raman no espécime IPHAN
(02/07) 132) associada ao espécime GP/1T 1663 podem ser compreendidas por processos
relacionados a fossilizagdo, como também pela composigao original dos organismos. Apesar
da ocorréncia dos elementos citados poder ser potencialmente explicada pelo aporte de
minerais detriticos no paleoambiente, poucos processos conhecidos fornecem explicagdes
satisfatérias para a concentragao diferencial dos referidos elementos nos fésseis em relagao

a matriz.

A presenga e a concentragdo preferencial de elementos quimicos, como ferro,
potassio, calcio, fésforo e enxofre em fésseis em relagdo ao sedimento é interpretada como
sendo resultado da liberagdo desses elementos por biofimes de micro-organismos que
envolveram os organismos durante os estagios iniciais de sua decomposi¢do, na
eodiagénese (Toporski et al. 2002; Westall et al. 2006; Laflamme et al. 2011). Este processo
teria contribuido para a litificagdo precoce do sistema formado pelo sedimento préximo ao
organismo, pelo biofime e pela carcaga em decomposi¢gdo, evitando estagios mais
avangados de degradagdo e contribuindo para a preservagao excepcional (Laflamme et al.
2011). A atividade de biofilmes e a subsequente litificagdo do sedimento, do biofime e do
exoesqueleto ajudam a explicar, também, o baixo grau de compactagao verificado na maior
parte dos espécimes de insetos fésseis do Membro Crato. Estas ideias sao mais discutidas
adiante.

A maior abundancia de cobre e zinco no féssil, em relagdo a matriz pode refletir a
composigao original do espécime. Neugebauer (1986) identificou a associagdo preferencial
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de cobre e zinco a quitina de crustdceos marinhos. Gonzalez-Davila & Millero (1990)
descobriram que a adsorgdo de cobre nédo é afetada pela competicdo com outros metais,
como o chumbo, ja que o cobre possui grande afinidade pela superficie de materiais
quitinosos. Bergmann et al. (2010) demonstraram que cobre e zinco estavam
preferencialmente associados a féssil de Archaeopteryx, em relagdo a matriz do espécime, o
que refletiria parcialmente a composigao original da ave féssil.

Kan et al. (2013), em estudo sobre a remogdo de metais pesados em ambientes
contaminados, descobriram que a quitina constitui importante agente para o
desenvolvimento de micro-organismos, incluindo bactérias produtoras de sulfeto e
solubilizadoras de fosfato. O estudo demostrou que todos os micro-organismos estudados
facilitaram a retirada de metais pesados do sedimento (e.g. Cu e Zn). O fosfato solubilizado
pela agdo de bactérias ou por mecanismos abiéticos levou a ligagdo de metais ao fon PO,*,
contribuindo para a formagéao de fosfatos mais estaveis. De modo semelhante, a quitina dos
insetos e o fosfato, seguramente identificado nas amostras pela aplicagdo de FRX em vacuo
(discutido na préxima segdo), podem ter contribuido para a proliferagdo de micro-
organismos (e.g. bactérias dessulfurantes, como sugerido por Menon & Martill 2007), que
teriam se ligado aos metais disponiveis no sedimento (e.g. Cu e Zn) e acelerado o processo
de litificagdo do sedimento adjacente as carcagas dos insetos, da prépria carapaga dos
organismos e do biofilme, como ja discutido previamente.

A maior concentragdo de chumbo no féssil pode ser explicada pela sua associagao
com os oxi-/hidroxidos de ferro encontrados na amostra GP/1T 1663 pela analise de
espectroscopia Raman. Esta associagdo entre o chumbo e oxi-/hidréxidos de ferro também
foi percebida por Bergmann et al. (2010) em suas analises.

7.3. MEVeEDS

A textura do exoesqueleto & diferente da textura da porgdo interna dos fosseis
estudados (Anexo |V- P Il. B). O interior dos insetos & preenchido por graos (pseudomorfos)
de pirita framboidal, frequentemente oxidados, com ~ 1 ym, de habito globular e formato
regular. A fotomicrografia do térax do espécime PF 90 2-3485/97 (P IV. B) indica que o
exoesqueleto do féssil € essencialmente constituido por 6xido de ferro, possivelmente
resultado da oxidagdo de pirita. A carapaga é formada por grdos com tamanho variavel
(média de ~ 2 ym) com formato irregular e que formam agregados de até ~ 20 uym (P V. B).
O grau de empacotamento dos gréos do interior dos insetos € bem superior ao grau de
empacotamento dos grdos que constituem o exoesqueleto dos fésseis (e.g. P Ill. Ae P IV.
B). As caracteristicas do material que constitui a carapaca e a porgao interna dos fésseis,
principalmente as pequenas dimensdes dos graos, ajudam a explicar o detalhamento e a
alta fidelidade da preservagdo as estruturas originais dos organismos (e.g. P I. A e P Il. B).
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Este fato €& especialmente perceptivel em relagdo a preservagdo dos tecidos moles,
estruturas delicadas cuja matéria organica foi, provavelmente, substituida pelos gréaos de
pirita framboidal.

A ocorréncia de tecidos moles preservados no interior dos fésseis (e.g. Anexo IV- P I.
A, B) ja havia sido documentada por outros autores, inclusive pela utilizagcdo de MEV
(Grimaldi & Engel 2005). Entretanto, estes autores ndo realizaram analise mais detalhada da
composigcao dessas estruturas. As fotomicrografias do térax do espécime PF (04/07) 624
revelaram a presenga de estruturas filiformes, correspondentes a possiveis fibras
musculares. A presenga de porgdes preservadas de exoesqueleto ao redor de area com as
estruturas filiformes, o encobrimento parcial das extremidades destas feicdes e o seu
formato e arranjo corroboram que as estruturas em questdo consistem em tecidos moles
internos preservados. Da mesma forma que as estruturas filiformes (P |. B), os graos
interpretados como pseudomorfos de pirita framboidal apresentam pelicula ao redor de sua
superficie (P Il. A), em alguns casos muito bem desenvolvida (P V- espécime PF 90 2-
3485/97). A pelicula observada pode ser resultado da oxidagdo das estruturas recobertas,
as quais ndo sdo mais compostas por pirita, € sim por Oxi-/hidréxidos de ferro.
Consequentemente, os tecidos moles internos dos insetos do Membro Crato seriam
preservados pela substituicdo da matéria organica original por pirita (conforme sugerido no
paragrafo anterior), a qual sofreu oxidagdo durante o intemperismo. As fotomicrografias dos
espécimes indicaram, também, que os espagos vazios do interior do corpo dos insetos foi
preenchido por pirita framboidal (P I. B; P IIl. A; P V. A).

A auséncia de pseudomorfos de pirita framboidal nos calcarios laminados do
Membro Crato e na porgdo externa dos fésseis e a sua presenga exclusiva como mineral de
preenchimento dos espagos vazios no interior dos fésseis analisados, sugere que este
mineral pode ter se formado no interior dos organismos. A formagao de pirita framboidal ndo
exige a participagdo de micro-organismos, porém a formagao de sulfeto em biofimes, por
exemplo, pode levar a geragdo desse tipo de pirita, muito comum em sistemas ricos em
matéria organica (Wilkin & Barnes 1997, Maclean et al. 2008).

O sulfato, disponivel em abundancia durante os episédios de hipersalinidade no
paleolago, estava presente junto com ions de ferro, em fluidos no sedimento ao redor dos
corpos dos insetos. Estas solugbes poderiam entrar livremente nas carcagas dos
organismos em decomposi¢gdo. Consequentemente, a redugédo de sulfato e o crescimento
dos graos de pirita framboidal podem ter ocorrido em condigdes geoquimicas redutoras
geradas no microambiente estabelecido no interior dos insetos, durante o processo de
decomposicdo dos tecidos moles. O processo de formag¢do dos graos de pirita framboidal
deve ter ocorrido rapidamente (indicado pelo tamanho micrométrico dos graos),
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preenchendo as cavidades das carcagas e preservando em detalhe tecidos ainda em
processo de decomposigao.

Diversos autores comprovaram a formagdo biogénica de pirita framboidal,
especialmente durante a degradagdo de matéria organica. Folk (2005) propds que
estruturas esferoides nanométricas que cobriam grdos de pirita framboidal seriam
nanobacterias que precipitaram o sulfeto, durante a degradagéo de matéria organica. Brock
et al. (2006) realizaram estudo de tafonomia experimental para avaliar a formagéo de pirita
associada a decomposi¢do de restos vegetais. Os pesquisadores concluiram que a
piritizacdo pode ocorrer rapidamente nas condigdes estabelecidas pelo experimento,
especialmente na presenca de atividade microbiana. Os autores também concluiram que o
processo talvez dependa mais da relacdo entre a nucleagdo da pirita e tecidos em
decomposicdo, do que fatores que coordenam a formagdo desse mineral. Apesar das
hipéteses levantadas, outros estudos mais detalhados tem que ser feitos para elucidar a
formacao de pirita framboidal no interior dos insetos do Membro Crato.

O processo de oxidagao da pirita framboidal que ocupava as cavidades internas dos
insetos e da pirita que originalmente foi precipitada na carapaga é sustentado pelos
espectros de EDS, pois confirmam alta concentragdo de ferro e de oxigénio nos gréos
globulares e no exoesqueleto (Figura 7. A-D). Esses elementos podem estar associados a
algum oxido de ferro, muito provavelmente a hematita com estrutura desordenada, como
demonstrado pela espectroscopia Raman. Ja o espectro da matriz (Figura 7. E) indica que o
elemento predominante € o calcio, o que era esperado em fun¢gdo da composigdo calcitica
do calcario. A relagao ferro/calcio nos fosseis e na matriz € consistente com os dados de
FRX portatil.

Os elementos zinco, soédio, aluminio, fésforo, silicio e magnésio estdo em
concentragdo bem inferior ao ferro e ao calcio nas amostras (Figura 7). A ocorréncia de
zinco, sodio e fosforo nos fésseis e a auséncia desses elementos na matriz podem ser
explicadas pela contribuigdo dos biofilmes (e.g. Neugebauer 1986; Westall et al. 2006). De
modo similar, a precipitagdo de minerais durante a redugdo do sulfato pela agdo de
bactérias dos biofilmes, pode explicar a presenga de aluminio nos fésseis (Briggs 2003).

A auséncia de enxofre nas regides das amostras analisados por EDS pode ser
decorréncia da oxidagdo natural da pirita. A ndo deteccdo de enxofre pelo EDS pode ser
explicada pela relagdo entre a escassez de pirita ndo afetada pela oxidagdo e a area
pequena da regido investigada pelo feixe de Raios-X. Como ha poucos gréos de pirita ndo
oxidados, é dificil que o feixe de Raios-X do EDS capte sinal da pirita. J4 no caso da
espectroscopia Raman, o /aser abrange area maior das amostras, havendo maior
possibilidade de detectar a presenga de pirita, o que de fato ocorreu.
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A ocorréncia de fésforo, provavelmente na forma de apatita (Anexo IlI- P Il. D), tanto
no exoesqueleto (analise de FRX do espécime PF (04/07) 624), como na porg¢édo interna
(Figura 7. B e C) do corpo dos insetos (analises de EDS e de espectroscopia Raman)
sugere a ocorréncia do processo de fosfatizagdo. A solubilizagdo do fosfato do exoesqueleto
pode ter sido favorecida pela atividade de bactérias solubilizadoras de fosfato, que se
proliferam em substratos quitinosos (Kan et al. 2003; Martinez-Delclos et al. 2004). A agéo
desses micro-organismos seria essencial ja que apenas aguas continentais pobres em
calcio possuem elevadas concentragées de fosfato em solugdo, o que ndo era o caso do
Membro Crato (Martinez-Delclos et al. 2004). Além de contribuirem para a solubilizagdo de
fosfato, os biofilmes reduzem o pH ao redor das carcagas soterradas e em processo de
decomposicgdo, levando ao aumento da concentragdo de fosfato, a restricdo da precipitagcéo
de calcita e a precipitagdo de apatita (Briggs 2003). O fésforo também pode ter sido
originado pela decomposicdo da matéria organica dos insetos (Briggs 2003; Martinez-
Delclos et al. 2004). Segundo discutido por Briggs (2003), a preservacdo de tecidos moles
por apatita ou calcita pode ser controlada pelas condigdes geoquimicas, principalmente o pH
induzido pela atividade de micro-organismos decompositores. Este mecanismo deve ter
ocorrido tanto ao redor do corpo dos insetos, como no interior dos organismos, pela agao de
bactérias decompositoras.

7.4. Tafonomia dos artréopodes fésseis do Membro Crato
7.4.1. Aspectos gerais sobre o paleoambiente

A presenga de evaporitos e a ocorréncia de pélen de vegetagdo xerofitica no
Membro Crato demonstram que o ambiente era semi-arido a arido (Martill et al. 2007c;
Heimhofer & Martill 2007).

Analises de is6topos estaveis (013C e 8180) realizadas por Heimhofer et al. (2010)
revelaram que o paleoambiente gerador do Membro Crato (especificamente o Membro Nova
Olinda, segundo a classificagdo de Martill & Wilby 1993) seria correspondente a sistema
lacustre estratificado, com pequeno teor de oxigénio e grande salinidade para o fundo,
pouco conectado a outros corpos d'agua e com condigdes de estagnagdo na base da
coluna d'agua. O trabalho de Heimhofer et al. (2010) também reforgou interpretagdes da
presenga de condigbes anéxicas no fundo do sistema deposicional, pois comprovou
abundancia de pirita nas [aminas escuras, ricas em matéria organica do calcario laminado. A
ocorréncia de galena e esfalerita no sedimento também corrobora as condi¢cdes redutoras
do paleoambiente (Heimhofer & Martill 2007).
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O estudo isotopico de Heimhofer et al. (2007) indicou, também, que o carater mais
restrito da bacia evoluiria para condigdes mais aberta a circulagdo de agua, durante a
deposicéo do carbonato.

No Membro Crato ndo ha evidéncias da ocorréncia de fluxos de massa (exceto em
uma localidade citada por Heimhofer & Martill 2007) e de retrabalhamento dos cristais de
calcita, o que poderia indicar aporte terrigeno. Adicionalmente, o carbonato laminado ndo é
predominantemente bioclastico. Martill & Wilby (1993) e Heimhofer & Martill (2007)
atribuiram a origem de textura semelhante a ripples, com distancia de 2-3 mm entre as
cristas e camadas com superficies irregulares & presenca de esteiras microbianas e de
biofilmes. Durante a confecgdo do inventario dos fosseis, notou-se que algumas amostras
também apresentavam texturas semelhantes. Algumas amostras possuiam bandas de
coloragao esverdeada, avermelhada e amarelada, com espessura sub- a milimétrica regular
ou variavel, intercaladas entre si ou com bandas mais largas de carbonato. Estas feigcdes
podem estar associadas a biofiimes ou microbialitos, mas necessitam de maiores analises.
Apesar das evidéncias apresentadas, a ocorréncia de microbialitos bentdnicos em larga
escala nunca foi registrada, fato coerente com as caracteristicas dos cristais de calcita e da
auséncia de evidéncias sedimentares da presenca de esteiras microbianas (Heimhofer et al.
2007). Estes autores propdem que a calcita seria autoctone, hipétese discutida mais
adiante.

A estratificagdo do ambiente deposicional em fungdo da salinidade e do teor de
oxigénio dissolvido na agua sugere que o paleoambiente seria lago salino. Estes tipos de
ambientes sdo divididos em duas zonas, a mais superior (mixolimnion) e a inferior
(monimolimnion, na qual a anoxia é constante ou associada a eventos sazonais) separadas
por gradiente de salinidade (Gierlowski-Kordesch, 2010; Wetzel, 2001; Loeffler, 2004 apud
Gierlowski-Kordesch, 2010). A maior parte dos carbonatos lacustres & constituida por
sedimentos de baixa granulometria (Gierlowski-Kordesch 2010), aspectos coerentes com as
rochas do Membro Crato (e.g. Heimhofer et al. 2007).

A estratificagdo do sistema deposicional do Membro Crato pode ser explicada por
dois fatores: 1- auséncia ou ineficiéncia de mistura da agua, fator ja discutido; e/ou 2- pela
provavel alta taxa de produtividade primaria na parte superficial do lago, fator que geraria
decomposigdo, aumento da demanda de O, e anoxia em profundidade, conforme sugerido
por Heimhofer & Martill (2007). Este processo condiz com 0 mecanismo de deposigdo do
carbonato no paleolago proposto por Heimhofer et al. (2010), jA que o modelo destes
autores inclui presenga de fitoplancton e picoplancton na porg¢éo superficial do corpo d'agua.
Estes organismos seriam responsaveis pela precipitagao autigénica da calcita.
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Ocasionalmente, o paleoambiente seria hipersalino, cuja ocorréncia ainda nao foi
claramente atribuida a influéncia marinha. Os eventos de alta salinidade seriam gerados,
provavelmente, pela dissolugdo de evaporitos depositados anteriormente, dada a presenca
de cinco tipos distintos de pseudomorfos de halita no sedimento do Membro Crato (segundo
Martill et al. 2007c e observagdes realizadas durante a analise dos insetos). Heimhofer &
Martill (2007) mostram que os eventos de aumento do grau de salinidade poderiam
intensificar o carater anéxico da base do paleolago. Martill et al. (2007c) mostra, também,
que ha variacdo do tipo de pseudomorfo concomitantemente ao desaparecimento de
ostracodes, conchostraceos e de evidéncias de bioturbagdo, indicando que o ambiente
lacustre tornou-se mais profundo e mais salino durante parte de sua evolugdo.
Adicionalmente, ha evidéncias que mostram que outras morfologias de pseudomorfos
podem estar relacionadas a contextos ambientais mais rasos (e.g. borda do lago).

A preservagao da laminagéo plano-paralela nao perturbada dos calcarios laminados
do Membro Crato indica os seguintes fatores: deposicdo abaixo do nivel de base de onda
normal, o que exclui a influéncia de tempestades; profundidade superior a 50 m; e agao
limitada de correntes. A conservagao da laminagéo plano-paralela é coerente, também, com
a estratificacdo do sistema deposicional, j& que as condi¢gdes andxicas e hipersalinas do
fundo do paleolago explicam a auséncia de organismos bentdnicos que poderiam alterar o
padrao original de deposigdao (Glenn & Kets 1991 apud Gierlowski-Kordesch 2010;
Heimhofer & Martill 2007).

7.4.2. Nova proposta de modelo tafonémico para a preservagdo dos artrépodes
fésseis do Membro Crato e as suas implicagbes

O estudo sobre a composi¢cao dos artropodes, em especial dos insetos fésseis da
Bacia do Araripe, pela utilizagéo de diversas técnicas complementares nao destrutivas e de
alta resolugdo, em conjunto com a comparagao dos resultados obtidos com estudos
realizados em outros fésseis e em organismos atuais, resultou em nova proposta de modelo
tafonébmico para a preservagdo dos artropodes fosseis do Membro Crato. Embora a
possibilidade da participagdo de micro-organismos na preservagao excepcional dos insetos
da Formagdo Santana ter sido sugerida por Menon & Martill (2007), estes autores nao
apresentaram evidéncias empiricas que poderiam corroborar a hipétese levantada.

Apés a entrada dos corpos dos insetos no sistema deposicional, as carcagas seriam,
provavelmente, logo envolvidas por micro-organismos, que evitariam maior desarticulagao
dos individuos por transporte e decomposigédo (Martinez-Delclos et al. 2004; Menon & Martill
2007). Menon & Martill (2007) levantaram a possibilidade da existéncia de bactérias
autotréficas Chlorobiaceae no paleolago, pois ha a presenga do biomarcador isorenieratano
nos calcarios laminados do Membro Crato. As Chlorobiaceae utilizam sulfeto de hidrogénio
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e nao oxigénio na fotossintese. Porém, necessitam de luz, o que posiciona estes micro-
organismos na zona fética do paleoambiente, talvez no limite entre o mixolimnion
(oxigenado e com presencga de luz) e o monimolimnion (saturado em sulfeto de hidrogénio).
Consequentemente, tais organismos podem ter sido responsaveis pelo envolvimento das
carcagas durante o seu afundamento.

Posteriormente, as carcagas afundariam até a base do paleolago e seriam
recobertas por biofilmes e soterradas pelo sedimento carbonatico. A formagdo de biofilmes
na base do paleolago pode ter sido mais localizada, restrita ao redor das carcagas em
processo de decomposigdo. Esta hipétese pode explicar a auséncia de evidéncias claras da
abundancia de esteiras microbianas no fundo do paleoambiente, apesar da existéncia de
alguns indicios que sugerem a preseng¢a de microbialitos (Martill & Wilby 1993). O registro
escasso de evidéncias diretas de esteiras microbianas poderia ser reflexo, também, da
profundidade e, consequentemente, da baixa luminosidade, fator que afeta o ritmo de
crescimento das esteiras, como sugerido por Gehling (1999) para paleoambientes do Pré-
cambriano.

O desenvolvimento dos biofiimes seria acelerado pela proliferagcdo de bactérias
anaerdbias, induzida pela composigcdo quitinosa do exoesqueleto dos insetos e/ou pela
oferta de carbono presente em compostos (e.g. frutose) gerados pela decomposigdo da
quitina (Kan et al. 2003). Estes autores demonstraram que, nesse processo, bactérias se
ligam a metais como cobre e zinco e podem produzir sulfeto. Neugebauer (1986) e
Gonzalez-Davila & Millero (1990) perceberam que o cobre e o zinco possuem grande
afinidade com a superficie da quitina, fato que sustenta o mecanismo estudado por Kan et
al. (2003). A hipotese da atuagdo de micro-organismos na retirada de metais pesados do
sedimento e concentragdo desses elementos nas carcagas de insetos do Membro Crato &
sustentada pelos dados geoquimicos de espectroscopia de fluorescéncia de Raios-X de
EDS. As analises indicam maior concentragdo de cobre, zinco, chumbo, ferro, sédio e
fosforo no fossil analisado em comparagao a matriz.

Além da contribuigdo para a dinamica biogeoquimica do ambiente deposicional pela
criagdo de microambiente ao redor dos corpos dos insetos, as bactérias protegiam os
corpos dos artrépodes mortos contra danos, agindo como selante (Martinez-Delclos et al.
2004). Os elementos quimicos ligados ao corpo dos insetos pelo mecanismo descrito acima
também contribuiriam para a protegao da carcaga.

A participagdo de biofilmes no processo de fossilizagdo de insetos da Formagao
Santana pode ser sustentada pelo estudo de Pinheiro et al. (2012). Estes autores relataram
a ocorréncia inédita de bactérias autolitificadas (i.e. fossilizadas no tecido que estavam
decompondo), substituindo o material original de partes moles de crista de Tapejaridae
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(pterossauro) do Membro Crato. Esta substituicdo ocorreu por meio da formacéo de fosfato,
provavelmente apatita. Sequndo os autores, o féssil de pterossauro teria sido recoberto por
biofilme, no fundo do ambiente lacustre. Entretanto, os detalhes da ultraestrutura dos tecidos

n&o foram replicados.

As condi¢cdes andxicas do fundo do sistema deposicional gerador do Membro Crato
nao limitariam a atividade de bactérias anaerdbias heterotréficas (i.e. decompositoras, de
taxa mais lenta do que as aerébias) ja que elas poderiam utilizar outros elementos quimicos
ou moléculas, em substituicdo ao oxigénio, como aceptores de elétrons em reacgdes de
reducdo (Briggs 2003). Menon & Martill (2007) citam, por exemplo, as bactérias
Desulfovibrium spp, organismos que atuam neste processo. Um desses aceptores poderia
ser o fon sulfato (SO,?), disponivel em solugdo durante os episédios de hipersalinidade, no
paleolago. Ha ocorréncia de sulfato nos sedimentos do Membro Crato (Heimhofer & Martill
2007), fato corroborado pelas analises de espectroscopia Raman. A redugéo do sulfato leva
a formagao de sulfeto de hidrogénio e de FeS, o qual é convertido em pirita (FeS,).
Conforme indicado pelos espectros Raman, pelas fotomicrografias de MEV e pela presenga
de altas concentragdes de ferro e oxigénio nos fésseis demonstrada pela aplicagdo de FRX
e de EDS, ocorre pirita ou minerais resultantes de sua oxidagdo, nos fosseis.
Consequentemente, a formagao precoce de pirita autigénica (Briggs 2003; Heimhofer &
Martill 2007) durante a eodiagénese contribuiu, em conjunto com os biofilmes e os outros
elementos ligados a carapaga dos insetos (i.e. Cu, Zn e Pb), para a prote¢do do corpo dos
organismos, bem como para a substituicdo da matéria organica original por pirita. O grau de
precipitagdo de pirita era controlado pela quantidade de matéria organica no sistema
biofilme/carcaga e pela taxa de difusdo de sulfato no sedimento sobrejacente a esse sistema
(Gehling 1999).

A auséncia de organismos bioturbadores e de evidéncias de tempestades sugere
que nao ocorria revolvimento do substrato. A combinagédo desses fatores, em conjunto com
a natureza micritica do calcario laminado, a presenga de cimentagdo bem desenvolvida e a
baixa porosidade dessa rocha (Heimhofer et al. 2007), intensificava as condi¢gdes andxicas
do substrato, evitando percolagdo de H,O, o que permitiia a precipitagcdo da pirita.
Consequentemente, ndo haveria a necessidade da presenga de esteiras microbianas
recobrindo a interface agua-sedimento para explicar o controle da difusdo de gases e fluidos
ao longo do substrato, ao contrario do exigido por Gehling (1999) para a preservagdo de
fésseis da fauna de Ediacara. Entretanto, o fundo do paleclago deveria passar por
episédios, possivelmente sazonais, de estabelecimento de condigbes mais oxigenadas,
dado que a precipitagdo de ferro, sob a forma de Fe®* ocorre em presenga de O,. Ja a
precipitagdo de pirita se d4 pela formagio de fons Fe** e pela redugdo de sulfato, em
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condigbes redutoras. Portanto, as condigdes geoquimicas do fundo do paleoambiente

sofreriam variagao, talvez sazonal.

O cimento do calcario e a baixa porosidade da rocha poderiam limitar a difusdo de
sulfato e de outros ions ao longo do sedimento e restringir o acumulo de quantidade
suficiente desses componentes ao redor das carcagas. Consequentemente, a litificagdo do
sistema formado pelo sedimento, pelo biofime e pela carapaga seria mais lenta,
possibilitando certo grau de compactagdo observado em alguns espécimes. Ainda assim, a
preservacao de grande parte dos espécimes seria excepcional, em muitos casos resultando
em espécimes preservados tridimensionalmente. Este fato pode ser sustentado pelos
seguintes fatores: relativa resisténcia das carcagas a compactagao, o que poderia durar dias
a semanas, de modo semelhante ao proposto por Gehling (1999) para Dickinsonia; a
decomposicdo realizada por micro-organismos anaer6bios apresenta taxa mais lenta do que
o processo em presencga de O, (Briggs 2003), contribuindo para o retardamento do colapso
das carcagas por compactagao; e as condi¢gées andxicas e hipersalinas do paleoambiente
inibiriam a atividade de necr6fagos (Menon & Martill 2007), que poderiam reduzir da
resisténcia da carapacga a compressao.

Segundo o modelo assumido por Gehling (1999) para o Ediacarano, os biofilmes
apenas recobriam o “topo” do corpo de organismos ediacaranos, explicando o colapso da
parte inferior por compactagdo apdés a decomposigdo total das carcagas. J4 o modelo de
preservacao proposto para os insetos do Membro Crato pressupdem que toda a carcaga era
envolvida por biofiime e, consequentemente, litificada em conjunto com o biofilme e o
sedimento ao redor. Consequentemente, dados os fatores que contribuiam para a
resisténcia das carcagas a compactagao (paragrafo anterior) e a proposi¢ao de que o corpo
dos insetos era envolto por biofilme, na maioria dos casos, ndo haveria colapso da parte
inferior dos corpos. Portanto, o relativo grau de compactagao verificado em alguns insetos
pode ser explicado pelos seguintes mecanismos: decomposi¢gdo prévia ao soterramento
final, reduzindo a resisténcia a compressao; soterramento temporario préximo as bordas do
paleolago, sem recobrimento das carcagas por biofilmes, seguido por compactagdo e
subsequente redeposigdo do corpo no fundo do paleolago; e/ou a variagdo sazonal das taxa
de deposicdo do carbonato, que levariam a diferengas na espessura do sedimento
sobreposto aos fésseis, gerando esforgos compressivos diferentes sobre as carcagas. As
taxas de difusdo de ions e de litificagdo do sedimento ao redor dos biofilmes, dos biofilmes e
dos insetos seriam diferenciadas, o que ajuda a explicar os diferentes graus de
compactacao observados nos fésseis.

Andlises realizadas com MEV (e.g. Grimaldi & Engel 2005; Anexo IV- P I. A, B) e
com imageamento por Raios-X (e.g. Heads & Martins-Neto 2007; imagens mostradas no
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presente trabalho) evidenciaram a preservagio de tecidos moles no interior dos insetos do
Membro Crato. Os tecidos menos labeis teriam resistido mais @ decomposigdo. Por outro
lado, os tecidos mais frageis eram degradados, gerando espacos, posteriormente
preenchidos por pirita framboidal, formada no interior dos insetos, e por apatita. Os tecidos
que ainda estavam presentes no interior dos corpos seriam, provavelmente, substituidos por
pirita e por apatita, interrompendo o processo de decomposi¢cdo, hipétese que ainda deve
ser mais trabalhada. As partes moles dos insetos do Membro Crato seriam preservadas,
portanto, pela associagdo dos processos de piritizagdo e fosfatizagdo (ver discussdo
anterior), de modo distinto ao proposto por Pinheiro et al. (2012) para o tecido mole de crista
de pterossauro do Membro Crato. Ja nos casos em que os tecidos haviam sido totalmente
decompostos, a pirita apenas preenchia o interior dos insetos (e.g. espécimes PF (04/07)
624 e PF 90 2-3485/97).

Os minerais que ocuparam a parte interna dos insetos nos insetos e mineralizaram
os tecidos contribuiriam para o aumento do grau de resisténcia das carcagas a
compactacao. A relagdo entre a preservagao de tecidos moles e a tridimensionalidade dos
fosseis pode ser embasada pela recorréncia de tecidos moles em fésseis com baixo ou
nenhum grau de compactagdao (e.g. Anexo IlI). Em dltima analise, os fatores que
influenciariam a taxa de difusdo de ions através do sedimento e a litificagédo do sistema
sedimento/biofilme/carapaga também controlariam a disponibilidade e, consequentemente, o
aporte desses ions no interior dos organismos, limitando ou facilitando a preservagdo de

tecidos moles e a compactagao dos fésseis.

Além dos mecanismos de preservagao proposto no presente trabalho, a preservacao
excepcional dos artrépodes fosseis do Membro Crato foi facilitada pelas condigdes anéxicas
e hipersalinas da porgdo mais profunda do sistema deposicional ja que impossibilitaram a
agdao de macro-organismos bentdnicos bioturbadores e necréfagos (Menon & Martill, 2007).
A auséncia desses organismos e de animais que se alimentavam de esteiras microbianas
também contribuiria para o desenvolvimento e manutengdo da integridade dos biofilmes. Da
mesma forma, atualmente, os microbialitos (e.g. estromatdlitos) estdo praticamente restritos
a locais com condigdes ambientais extremas, que impedem a proliferagdo de organismos
que limitam o desenvolvimento de esteiras microbianas (Gehling 1999).

Posteriormente, o exoesqueleto e a porgédo interna dos insetos foram alterados
durante o intemperismo, resultando na coloragdo alaranjada ou amarelada caracteristica dos
oxi-hidréxidos gerados pela oxidagdo da pirita (Menon & Martill 2007). No processo de
alteracao, foram formados pseudomorfos de 6xidos de ferro de grdos de pirita framboidal,
pois analises de EDS demonstram auséncia de enxofre nesses graos. As fotomicrografias
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de MEV revelam que os pseudomorfos possuem cobertura desenvolvida no processo de

oxidagao. Esta pelicula impede a visualizagdo dos cristais que constituem os pseudomorfos.

8. CONCLUSOES
As seguintes conclusdes podem ser formuladas:

1) A analise inédita de insetos fésseis do Membro Crato pela utilizagdo de
técnicas nao destrutivas e de alta resolugdo sugere que os fésseis foram preservados por
diversos processos distintos que atuaram tanto na parte externa das carcagas, como no
interior dos corpos dos insetos.

2) A aplicagdao das técnicas de FRX portétil, de FRX em alto vacuo com luz
sincrotron e de EDS revelou que alguns elementos quimicos (e.g. ferro, fésforo, cobre, zinco
e s6dio) estao em maior concentragdo nos fésseis do que na matriz carbonatica. Este
padrao pode ser explicado pela atividade de micro-organismos organizados em biofilmes,
que recobririam os corpos dos insetos em processo de decomposi¢gdo desde a sua entrada
no paleolago, retardando a degradagao das carcagas. Os biofilmes seriam responsaveis
pela liberagdo de minerais constituidos pelos elementos citados (alguns identificados por
espectroscopia Raman), no exoesqueleto dos insetos. O principal mineral que constitui os
fosseis € a pirita, precipitada pela redugéo do sulfato pela agéo de bactérias dessulfurantes.
A formagao precoce de minerais contribuiria para a litificagdo do sedimento adjacente aos
corpos, do biofime e do exoesqueleto dos insetos, evitando maior degradagdo das
carcagas.

3) Os controles sedimentolédgicos (e.g. grau de cimentagédo e de porosidade do
calcario laminado) da difus&do de ions e, consequentemente, da taxa de litificagdo do sistema
sedimento/biofilme/carcaga influenciariam o grau de compactagdo dos fésseis,
principalmente pela precipitagcao de pirita.

4) As fotomicrografias e as analises de EDS mostraram que o exoesqueleto dos
fosseis € constituido por grdos de 6xido de ferro sem forma definida, com ~ 2 ym e por
agregados com cerca de 20 ym. Ja a parte interna dos insetos € preenchida por
pseudomorfos de pirita framboidal de, aproximadamente, 1 pm de di@metro. As
caracteristicas do material que constitui os fésseis, principalmente os pseudomorfos de pirita
framboidal, que apresentam pequenas dimensdes e sdo bem empacotados, ajuda a explicar
a alta fidelidade e detalhamento da preservagao dos fosseis.

5) As fotomicrografias de MEV e as imagens de Raios-X apresentadas neste
trabalho e publicadas por outros autores comprovam a existéncia de tecidos moles
preservados no interior de insetos da Formagao Santana. As fotomicrografias do interior dos
fésseis sugerem que os espagos vazios gerados apos a decomposigdo parcial dos tecidos

46



moles foram preenchidos por pirita framboidal. A formagéo de pelicula ao redor de possiveis
fibras musculares preservadas sugere que os tecidos moles teriam sido substituidos pela
pirita framboidal, cuja oxidagdo também gera cobertura de éxido de ferro, como demostrado
pelo EDS. Os tecidos mineralizados contribuiriam para evitar a compactagéo dos fosseis.

6) O fato de que até o presente momento pseudomorfos de pirita framboidal
foram encontrados somente no interior dos fésseis indica que essa forma de pirita pode ter
se formado sob condigdes redutoras, no interior das carcagas em decomposic¢ao.

7) A maior concentragdo de fosfato nos fosseis, em comparagdo a matriz sugere
a ocorréncia do processo de fosfatizagdo, de modo complementar a piritizagdo.

8) O exoesqueleto e a porgdo interna dos insetos foram alterados durante o
intemperismo, resultando na coloragdo alaranjada ou amarelada caracteristica dos 6xi-
hidroxidos gerados pela oxidagdo da pirita e na formagdo de pseudomorfos de pirita
framboidal.

O modelo proposto no presente trabalho possui importantes implicagbes tafonémicas
e paleoecologicas, pois relaciona evidéncias geoquimicas a paleoecologia microbiana que
se estabelecia ao redor e, provavelmente também no interior de insetos em decomposi¢ao,
em paleolago do Eocretaceo. A interagdo dos micro-organismos com o sedimento ao seu
redor e com a carcaga dos insetos em processo de decomposi¢cdo propiciou a preservagao
excepcional de fésseis (incluindo tecidos moles), em um dos mais notaveis Konservat-
Lagerstétten conhecidos.

Apesar das técnicas empregadas no presente trabalho terem contribuido para a
geragdo de modelo de fossilizagdo dos insetos da Bacia do Araripe, sdo necessarios
ensaios de tafonomia experimental e estudos petrograficos detalhados dos fésseis para
melhor compreensdo dos processos diagenéticos que influenciaram os processos de
fossilizagao.
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ANEXO II- Imagens das radiografias

A,

Pegas bucais

PRANCHA 1. A- Espécime GP/1T 1663 (Orthoptera). B- Radiografia do mesmo espécime. Notar a presenga de
possiveis tecidos moles preservados no interior da cabeca e do tdrax (estruturas assinaladas em vermelho). Os
contornos da cabega e as pegas bucais podem ser visualizadas somente na figura B. C- Esquema interpretativo dos
possiveis tecidos moles. A escala é a mesma da figura B.
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PRANCHA 2. A- Espécime IPHAN (02/07) 132 (comprimento do corpo: 3 ¢cm). B-
Radiografia deste ort6ptero. Notar que o contorno das pernas e do corpo estdo
perfeitamente delineados, o que ndo ocorre na porgdo exposta do féssil. Esta
imagem mostra a presenca de provaveis tecidos moles preservados no interior da
por¢do mais anterior do térax (“massa” mais clara) e no interior do fémur posterior
esquerdo (“rede” aparentemente porosa e fibrosa, talvez correspondente ao tecido
muscular). O fémur posterior direito, também possui estruturas talvez
correspondente a musculatura. Observar os detalhes da articula¢do do fémur com
a tibla. Observar que os espinhos mais distais da tibia posterior esquerda nio
aparecem na foto do espécime. C- Esquema interpretativo de parte da radiografia
B. Comprimento do corpo: 3 cm. D- A “massa” clara interpretada como tecido mole
na figura B também aparece na radiografia adaptada de Heads e Martins-Neto
(2007). Estes autores também interpretam as estruturas Internas mais claras como
tecidos moles preservados. Esta radiografia ndo possul escala.



PRANCHA 3. A-B: Espécime IPHAN (02/07) 132. C-D: Radiografias do mesmo espécime. Os simbolos indicam feigdes a serem
comparadas nos pares A/C e B/D. Notar a melhor definicdo dos contornos das estruturas nas radiografias e a presenca de
possiveis tecidos moles preservados no interior do fémur posterior direito (figura D).
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PRANCHA 4. A, C e D: Espécime PF 91/3485/97 (Hemiptera). B- A
radiografia evidencia o contorno do labio e dos olhos compostos.
Observar os fémures e uma tibia anteriores, respectivamente,
bem espessados e curvilinea (feicdes tipicas da familia
Naucoridae). Podem-se observar, também, as coxas e o0s
trocanteres da perna anterior direita (esquematizada no desenho
representativo em detalhe) e a porgdo da cabeca sob a matriz.
Todas essas estruturas ndo sao totalmente visiveis na figura A. E-
Detalhes das pernas ndo distinguiveis nas figuras Ce D.




PRANCHA 5. A-B: Espécime GP/1E 5235 (Hemiptera). B- Detalhe das cerdas natatérias, tipicas de algumas familias de
Heteroptera (subordem de Hemiptera). C- A radiografia mostra o ponto de inser¢do da perna anterior preservada, no
térax do espécime (feigdo ndo observavel no féssil) e comprova que esta perna é curta e que o tarso anterior possui
um unico segmento e apresenta forma de “colher” ou “concha” (i.e. com depressdo caracteristica), caracteres
diagnésticos de Corixidae (famflia de Heteroptera) e representados em desenho interpretativo. O contorno do corpo
é claramente visivel na radiografia.



PRANCHA 6. A- Espécime IPHAN (02/07) 104 (comprimento total: 8.5 cm). A radiografia da figura B mostra diversos detalhes do uropigio ndo
visfveis no féssil (indicados com os simbolos).
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Anexo V- Fotomicrografias de MEV
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PRANCHA V




PRANCHA VI

PRANCHA |. Espécime PF (04/07) 624. A. Detalhe da regidao do térax do féssil mostrando
possiveis fibras musculares preservadas. As extremidades das estruturas filiformes ainda estao
parcialmente encobertas pelo exoesqueleto. B. Detalhe das possiveis fibras musculares
preservadas. Essas estruturas estao cobertas por pelicula. Ocorre, também, mineral com graos
globulares de cerca de 1 pm de diametro preenchendo os espagos vazios entre as estruturas
filiformes (e.g canto superior direito). Estes graos também aparentam estarem cobertos por
pelicula.

PRANCHA Il. Espécime PF (04/07) 624. A. Detalhe dos minerais com habito globular. Eles
também possuem cobertura similar a das estruturas filiformes (porgao inferior da imagem). B.
Fotomicrografia do fémur posterior direito mostrando a diferenga textural entre o excesqueleto
(EX) e a porgao interna do fémur (Pl). O exoesqueleto é estruturado em camadas, caracteristica
da quitina.

PRANCHA llI. Espécime PF (04/07) 624. A. Fotomicrografia da parte interna do fémur posterior
direito. Ocorre o mesmo mineral com habito globular registrado no térax do féssil. B. Detalhe dos
minerais. Os glébulos possuem superficie irregular, pois aparentemente sdo compostos por
cristais menores, de modo similar a pirita framboidal.

PRANCHA IV. Espécime PF (04/07) 624. A. Detalhe de pseudomorfos pirita framboidal

preservada no interior do fémur posterior direito. B. Fotomicrografia do térax.

PRANCHA V. Espécime PF 90 2-3485/97. A. Fotomicrografia da parte intema do abdémen. Essa
cavidade também & preenchida por pseudomorfos pirita framboidal. Porém, os pseudomorfos
deste espécime estdao mais oxidados e hidratados em comparagao aos do fémur do féssil PF
(04/07) 624. B. Detalhe dos graos oxidados.

PRANCHA VI. Espécime PF 90 2-3485/97. Fotomicrografia da matriz da amostra. Os cristais de
calcita estao indicados por setas.












