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RESUMO

A preparacdo de microfésseis organicos usa reagentes que sao destrutivos para
microfésseis de paredes mineralizadas. Nesse cenario, os trabalhos
micropaleontolégicos do Grupo Guata, na Bacia do Parana, se concentram na
recuperacao de microfésseis de paredes organicas, o que pode explicar a escassez
de dados de microfésseis de paredes mineralizadas para o grupo. Dessa forma, o
objetivo é aplicar dois métodos diferentes de preparacdo micropaleontoldgica e
comparar a desagregagao da rocha e a recuperagcédo de microfosseis. Assim, foram
aplicados os métodos de preparo utilizando peréxido de hidrogénio 20% e querosene
em fragdes de 200g de cada amostra coletada, visando comparar a recuperagéo dos
microfésseis e a desagregacdo da rocha em cada método. Foram coletadas 35
amostras, mas foram selecionadas treze amostras da regido de Tai6-SC para a
realizacdo dos testes de métodos, buscando expor as diferentes rochas descritas,
como arenitos, folhelhos, heterolitos e siltitos. Apds o preparo, as amostras foram
lavadas em peneiras com malha entre 420 e 75 ym. As massas das amostras foram
medidas antes do preparo e as massas retidas nas peneiras também. A taxa de
desagregacao foi calculada com base na massa inicial € na massa retida na peneira
de 420 um. Esses valores foram plotados em um diagrama de disperséo, que indicou
uma forte correlacdo linear positiva entre os dois métodos. Os microfosseis
recuperados sao foraminiferos do género Paralingulina,
Thuramminoides?,Saccammina e uma forma fusiforme, trés morfotipos de fitoclastos,
um morfotipo de ostracode e um provavel material de origem organica nao
identificada. A forte correlagao linear entre a taxa de desagregacao das amostras
indica que provavelmente os parametros que influenciam a desagregacao da rocha
sao intrinsecos as suas caracteristicas. Em relacdo a recuperacdo de microfosseis,
no método do querosene os foraminiferos hialinos e fitoclastos apresentaram melhor
preservagao enquanto no método do perdxido de hidrogénio os foraminiferos
aglutinantes tiveram uma melhor recuperagao.

Palavras-chave: Metodologia, Micropaleontologia, Foraminiferos, Fitoclastos,

Ostracodes.



ABSTRACT

The preparation of organic microfossils uses reagents that are destructive to
mineralized walled microfossils. In this scenario, the micropaleontological work of the
Guata Group in Parana Basin focuses on the recovery of microfossils from organic
walls, which may explain the scarcity of microfossil data from mineralized walls for the
group. Thus, the preparation methods were applied using 20% hydrogen peroxide and
kerosene in fractions of 200g of each sample collected, aiming to compare the recovery
of microfossils and the disaggregation in each method. Thirty-five samples were
collected, but thirteen samples from the region of Tai6-SC were selected to carry out
the method tests, seeking to expose the different rocks described, such as sandstones,
shales, heteroliths and siltstones. After preparation, the samples were washed in
sieves with a mesh between 420 and 75 pym. The masses of the samples were
measured before preparation and the masses retained on the sieves as well. The
disaggregation rate was calculated based on the initial mass and the mass retained on
the 420 um sieve. These values were plotted in a scatterplot, which indicated a strong
positive linear correlation between the two methods. The recovered microfossils are
foraminifera of the genus Paralingulina, Thuramminoides?,Saccaminaand a fusiform
morphotype, three phytoclast morphotypes, an ostracod morphotype and a probable
material of unidentified organic origin. The strong linear correlation between the
disaggregation rate of the samples indicates that probably the parameters that
influence the rock disaggregation are intrinsic to its characteristics. Regarding the
recovery of microfossils, in the kerosene method hyaline foraminifera and phytoclasts
presented better preservation while in the hydrogen peroxide method agglutinating
foraminifera had a better recovery.

Keywords:Methodology, Micropaleontology, Foraminifera, Phytoclasts, Ostracods.
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1 INTRODUGAO

Os trabalhos micropaleontolégicos no Grupo Guata da Bacia do Parana se
concentram na utilizagdo de acido cloridrico (HCI) e &acido fluoridrico (HF) para
dissolver os carbonatos e a silica, respectivamente. E assim, recuperar microfésseis
de parede organica. Dessa forma, os métodos utilizados na maioria dos trabalhos
podem explicar a escassez de dados sobre microfésseis de parede mineralizada,
como ostracodes, foraminiferos e radiolarios, visto que sdo destrutivos para eles.
Dessa forma, este trabalho utiliza dois métodos de preparacdo de microfosseis,
empregando o uso de peroxido de hidrogénio e de querosene para verificar a presenga
de microfésseis. Além disso, foi observado se existem diferencas na qualidade,
quantidade e preservagédo de recuperacao dos fosseis e desagregacgao das rochas

entre ambos os métodos.
1.1 CONTEXTO E PROBLEMA

O Grupo Guata da Bacia do Parana foi definido por Gordon Jr. (1947) como
sendo composto pelas formagdes Rio Bonito, na base, e Palermo, no topo. As rochas
do Grupo Guata sucedem os estratos glaciogénicos do Grupo Itararé e representam
um periodo de deglaciagdo com transgressao marinha (Milani et al., 2007). Dentro do
Grupo Guata, a Formacéao Rio Bonito é constituida pelos membros Triunfo, Paraguacgu
e Sideropolis, da base para o topo, definidos por Schneider et al. (1974). Da mesma
forma, os autores definem o ambiente deposicional como fluvio-deltaico para o
Membro Triunfo, marinho transgressivo e de planicies de maré para o Membro
Paraguagu e um ambiente marinho litordneo progradante sobre a sequéncia
transgressiva Paraguagu, para o Membro Siderdpolis. J& a Formagao Palermo é
representada por um ambiente marinho raso com a presencga de icnofésseis (Holz et
al., 2010).

Os estudos paleontolégicos do Grupo Guatada sdo baseados,
predominantemente, em palinomorfos (Daemon & Quadros 1970; Souza & Marques-
Toigo 2003; Souza, 2006), macrofitofésseis (Rosler 1978; lannuzzi & Souza 2005),
macroinvertebrados fosseis (Rocha-Campos 1970; Neves et al. 2014) e icnofosseis
(Netto et al. 2012). Apenas poucos estudos nas décadas de 1970 e 1980 registram
microfésseis de carapaga mineralizada, representados principalmente por ostracodes
e foraminiferos (PAULIPETRO, 1981), entretanto sem descricbes detalhadas ou
implicacbes de sua ocorréncia. PAULIPETRO (1981) relata a presenga dos
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foraminiferos Rhabdammina? sp. e Earlandia sp., € dos géneros de ostracodes
Baslerrela sp., Cavellina? sp., Bairdia sp. cf. Bairdiaglennensis, Carbonatita? sp.,
Healdia? sp., Bairdia? sp., Macrocypris? sp., Bythocypris? sp., e Hawothina? sp. para
a Formacao Tatui, correlata a Formacgao Rio Bonito. Além disso, Schmidt-Neto et al.
(2018) relatam a ocorréncia dos icnogéneros Entobia e Clionolithes em valvas de
bivalves do género Heteropecten da Formagao Rio Bonito, nas regides de Taio (SC)
e Vila Nova (RS). Esses icnogéneros tem como provavel produtor as esponjas, o que
sugere que possam ser encontrados microfésseis de espiculas de esponja para esses
estratos.

Recentemente, o trabalho pioneiro de Fontanelli (2021) indica a presenga de
foraminiferos (Hyperammina sp., Rhabdammina sp., Thuramminoides? sp.,
Placentammina sp.,Earlandia sp. e uma forma de Miliolina), cinco morfotipos de
ostracodes (trés géneros da ordem Podocopida e um da ordem Myodocopida),
fitoclastos e fragmentos fosfaticos, usando o método de perdxido de hidrogénio
(H202). Segundo a autora, a ocorréncia de ostracodes e fitoclastos na porgao inferior
da Formacao Rio Bonito indicam ambiente continental, assim como a associagcao de
facies de frente deltaica. Além disso, a autora elenca que os fitoclastos também
ocorrem em um nivel superior associado a estratificagbes cruzadas hummocky, o que
sugere que eventos de tempestades remobilizaram sedimentos continentais para o
ambiente marinho. Por fim, o aumento da abundéncia e diversidade de foraminiferos
para o topo sugere a transicao para um ambiente marinho terminando nos folhelhos
marinhos da Formacéao Palermo.

Assim, nota-se uma escassez de trabalhos com microfésseis de parede nao-
organica, como conodontes, escolecodontes, espiculas de esponja, foraminiferos e
ostracodes, que podem fornecer informacdes importantes sobre bioestratigrafia,
paleoambientes e tafonomia do Grupo Guata. Entretanto, o trabalho de Fontanelli
(2021) mostra um grande potencial para estudo de microfésseis mineralizados para o
grupo, além de elencar informagbes ambientais importantes associadas aos
organismos identificados.

Da mesma forma, os trabalhos que explicam sobre a metodologia de
preparagao de microfésseis de parede nao-organica sdo escassos e remotos (Thomas
& Murney, 1985; Green, 2001), e por vezes utilizam reagentes quimicos que ndo sao
mais comercializados. Assim se observam poucos trabalhos recentes desenvolvendo
novos meétodos, e.g. Meehan et al. (2020) que testa diferentes reagentes para o

método de surfactante. Além disso, a maioria dos trabalhos se concentra em rochas
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carbonaticas (Rodrigues et al., 2012; Crasquin-Soleau et al., 2005). Em vista disso, foi
observada uma necessidade de testar os métodos classicos buscando padrbes de
eficiéncia em diferentes tipos de rochas siliciclasticas e diferentes grupos de
microfésseis, além de buscar opgdes de reagentes de baixo custo.

O trabalho foi realizado em rochas do Grupo Guata aflorantes no estado de
Santa Catarina, visando recuperar os microfésseis de carapaga mineralizada que ja
foram citados na literatura, mas que nao foram detalhadamente descritos e
interpretados. Além disso, foram comparados os dados obtidos por duas técnicas de
preparacao de microfésseis (uso de solventes e de oxidantes) em distintos tipos de
rocha (arenitos, heterolitos, folhelhos etc.) e verificado se existem diferengas na
desagregacao da rocha e na qualidade e quantidade dos microfésseis recuperados

em cada método.

1.2 JUSTIFICATIVA

Os trabalhos micropaleontolégicos no Grupo Guata se restringem
principalmente aos microfésseis organicos, e quando analisamos os métodos de
preparagao para microfdsseis organicos e mineralizados, observamos que sao
mutuamente destrutivos. Na preparagéo para microfésseis organicos se utilizam
acidos, como o acido cloridrico (HCI) e o acido fluoridrico (HF), que dissolvem os
carbonatos e os silicatos, respectivamente. Ou seja, os microfésseis com composicao
carbonatica e/ou silicosa também serdo afetados. Da mesma forma, na preparacao
de microfdsseis mineralizados, um dos métodos mais comuns € o uso de peréxido de
hidrogénio, composto que reage diretamente com a matéria organica e por
consequéncia destroi qualquer microféssil organico.

Dessa forma, este trabalho se propdée a comparar a recuperacdo de
microfésseis e a desagregacgéo da rocha com dois diferentes métodos, querosene e
peréxido de hidrogénio, para ter informagdes mais concretas sobre como a escolha
do método na Micropaleontologia pode influenciar os resultados obtidos. E verificar

em quais situagdes sera mais produtivo usar cada um desses meétodos.

1.3 OBJETIVOS

O objetivo principal do trabalho foi aplicar dois métodos diferentes de
preparagao micropaleontologica: oxidante, utilizando peroxido de hidrogénio, e

solvente, utilizando querosene, a fim de verificar a recuperagao de microfésseis no
12



Grupo Guata. E assim, investigar a eficiéncia dos processos de preparagao
micropaleontolégica com oxidante e solvente nas diferentes facies siliciclasticas do
Grupo Guata. Além de observar se existem diferencas na recuperacdo em cada um
dos métodos. E para alcanga-los, foram elencados os seguintes objetivos especificos:

e Aplicar os dois métodos de preparagéo para o mesmo nivel estratigrafico;

e Verificar a quantidade e qualidade dos microfosseis recuperados;

e Comparar as massas iniciais e retidas nas peneiras para estimar a

desagregacao de cada método.

1.4 AREA DE ESTUDO

A pesquisa foi realizada em afloramentos do Grupo Guat4, no estado de Santa
Catarina. No trabalho de campo foram coletadas 13 amostras em afloramentos no
municipio de Taio, e foram descritos cerca de 170 metros de sessédo sedimentar de
intervalo nao continuo identificados em cinco afloramentos que compdem as

formacdes Rio Bonito e Palermo.

FIGURA 1 — MAPA DE LOCALIZAGCAO DA AREA DE ESTUDO
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1.5 ESTRUTURA DA DISSERTAGAO

A dissertacéo esta disposta de forma a iniciar pela introdugdo no Capitulo 1,
que apresenta o contexto e problema, a justificativa, os objetivos e a area de estudo.
Em seguida, na revisédo bibliografica é feito o levantamento breve da Bacia do Parana
e mais detalhado do Grupo Guata e das suas duas formagdes Rio Bonito e Palermo,
no Capitulo 2; das metodologias de preparagcdo de microfésseis e sobre um estudo
testando alguns métodos no Capitulo 3; e as caracteristicas dos principais grupos de
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microfésseis identificados nesta pesquisa, como ostracodes, foraminiferos, fitoclastos
e coproélitos, no Capitulo 4.

Os materiais e os métodos utilizados neste trabalho s&o descritos e
pormenorizados no Capitulo 5. Subsequentemente, os resultados e discussoes
(Capitulo 6) estdo elencados em um manuscrito na forma de artigo. Por fim, as

conclusdes e consideragdes finais estdo elencadas no Capitulo 7.

2 BACIA DO PARANA

A Bacia do Parana € uma bacia intracraténica, localizada no sul do
Brasil, norte e noroeste do Uruguai e partes do Paraguai e Argentina. A bacia
apresenta uma forma alongada NE-SW com cerca de 1750 km de comprimento e 900
km de largura, apresentando em torno de 1.700.000 km?2. O preenchimento sedimentar
da bacia foi condicionado por ciclos tectdnico-eustaticos relacionados a evolugao do
Gondwana Ocidental durante o Paleozoico e o Mesozoico. A bacia foi estabelecida
sob diversos dominios geotectdnicos, compreendendo terrenos cratbnicos Arqueanos
e Paleoproterozoicos e cinturdes moveis Neoproterozoicos relacionados as orogenias
Pan-Africana e Brasiliana. Dessa forma, o embasamento é composto por diversos
blocos cratbnicos e um arcabougo complexo de lineamentos e descontinuidades
crustais que influenciaram a sedimentagdo por subsidéncia e soerguimento de

diferentes blocos tecténicos (Holz et al., 2006; Holz et al., 2010).

2.1 GRUPO GUATA

O Grupo Guata (Fig. 2) € de grande importancia histérica para a evolugao dos
conhecimentos da Bacia do Parana. Em 1904, o governo brasileiro iniciou uma
exploracao de carvao mineral na regiao sul do pais, que foi descrita por I.C. White em
1908 (Tognoli, 2006). Gordon Jr. (1947) elevou as camadas Rio Bonito e Palermo a
categoria de formacgao e agrupou-as no Grupo Guata. Medeiros et al. (1970) iniciaram
trabalhos de caracterizacdo da Formacdo Rio Bonito com descricoes
sedimentologicas e interpretagbes deposicionais. Posteriormente, Medeiros &
Thomaz Filho (1973) individualizaram trés intervalos para a Formagao Rio Bonito, que
futuramente seriam definidos por Schneider et al. (1974) como membros Triunfo,

Paraguacu e Sideropolis, da base para o topo.
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FIGURA 2 — VISAO GERAL ESTRATIGRAFICA, MOSTRANDO O ARCABOUGCO ESTRATIGRAFICO
SEQUENCIAL E OS EQUIVALENTES LITOESTRATIGRAFICOS.
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Legenda: A litoestratigrafia € baseada em Schneider et al. (1974), a estratigrafia de seqiéncia de & de
Holz et al. (2000), e as idades sao baseadas na bioestratigrafia palinomorfa fornecida por Souza e
Marques-Toigo (2003). Abreviagbes: SB, limite de sequéncia; TS, superficie transgressiva; MFS,
superficie maxima de inundagao; LST, trato de sistemas de mar baixo; TST, trato de sistemas
transgressivo; HST, trato de sistemas de mar alto. Fonte: Holz, 2006.

2.1.1 Formacéao Rio Bonito

A Formacéao Rio Bonito contém os principais depdsitos de carvao explorados
na Bacia do Parang, e é dividida nos membros Triunfo, Paraguacu e Siderépolis, da
base para o topo (Schneider et al., 1974).

O Membro Triunfo compreende a porgéo basal da formagao e apresenta alguns
niveis de carvao muito finos (<0,5 m) e descontinuos lateralmente, que ocorrem em
um sistema fluvial e deltaico, conforme interpretado pela associacdo de facies
constituida de ortoconglomerados e arenitos subarcdsios grossos a finos, com
estratificagdo cruzada tabular e acanalada, e ciclos de granodecrescéncia ascendente
recobertos por argilitos e carvao. Os interfluvios sao formados por facies argilosas
com niveis de carvéo (Holz et al., 2010).

A porgao superior da formagao apresenta niveis de carvao espesso (até 2,5 m)
e lateralmente continuos (até 40 km) ocorrem em associagao lateral com arenitos com
estratificacdo cruzada tabular e plano-paralela, com niveis de flaser, wavy e drapes
de argila, além de abundante estratificacdo cruzada hummocky, intercalados com
argilitos macigos ou laminados com linsen e wavy (Holz, 1999; Holz et al., 2010). Essa
associacado de facies indica um sistema estuarino influenciado por ondas e marés
(Membro Paraguacgu) evoluindo para um sistema deposicional laguna-barreira
(Membro Sideroépolis).
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Os membros Paraguagu e Sideropolis englobam uma abundancia de
subambientes de deposicdo, como marinho plataformal, praial, ilhas-barreira,
lagunares, estuarinos, deltaicos, fluviais meandrantes e de planicies de maré
(Medeiros et al., 1970; Schneider et al., 1974; Schneider & Castro, 1975; Franca &
Caldas, 1983; Castro, 1988a, b; Sampaio, 1987; Castro, 1995; Tognoli, 2002). A
simultaneidade de depodsitos € decorréncia da dindmica complexa de sistemas
deposicionais transicionais e marinhos rasos, de variagdes do nivel de base e de
tectonismo (Tognoli, 2006).

Os depdsitos de carvao da Formacéao Rio Bonito motivaram diversos trabalhos
com enfoque paleontolégico, sedimentoldgico e estratigrafico, desde a publicagdo do
Relatorio White, em 1908. Posteriormente, se destacam diversos projetos para carvao
realizados nas décadas de 1970 e 80 pela Companhia de Pesquisa de Recursos
Minerais (CPRM). Tais trabalhos renderam testemunhos de sondagem e perfis
elétricos que sao utilizados até hoje em diversas pesquisas e fornecem dados para
refinamento estratigrafico e bioestratigrafico do permocarbonifero da Bacia do Parana.
A Formacao Rio Bonito foi um dos principais alvos na bacia para exploracdo de
hidrocarbonetos, tanto pela Petrobras quanto pelo Consércio Paulipetro, onde alguns
pocos apresentaram producédo de 6leo e produziram gas de forma subcomercial
(Tognoli, 2006)

A Formacao Rio Bonito é caracterizada pela flora Glossopteris-Brasilodendron
(lannuzzi & Souza, 2005), equivalente as Tafofloras “B” e “C” de Rdsler (1978). Nesta
flora, os caules de licopsideos, as folhas de pecopterideos, cordaitales e glossopteris
sdo localmente abundantes.

Em Santa Catarina, foi identificada uma megafauna marinha dominada por
bivalves, denominada “Assembleia Taid”, registrada no Membro Paraguagu (Rocha-
Campos & Rosler, 1978). Em niveis inferiores a fauna marinha de Tai6 sao
observados restos de peixes paleoniscideos e troncos fossilizados de Sphenophytas.
E restos vegetais da flora de Glossopteris sdo observados em diversos niveis, tanto
inferiores como superiores (Rocha-Campos, 1970). Na Assembleia de Taio, além dos
moluscos, também ocorrem braquiopodes, equinodermos (Reed, 1935; Rocha-
Campos, 1961) e celacantideos (Santos, 1947). Castro (1987) interpretou as
Camadas Taié como um depdsito marinho transgressivo raso presente na base do
Membro Paraguagu. Esta camada é caracterizada por arenitos com alto grau de
bioturbacao, contendo escavagdes verticais e uma fauna de moluscos pectinideos, a

qual constitui um marco estratigrafico importante em todo estado de Santa Catarina.
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2.1.2 Formacgao Palermo

A Formacéao Palermo é composta por argilitos, siltitos e arenitos finos, com
estratificacdo cruzada hummocky e laminagdes wavy. As facies argilosas e siltosas
encontram-se frequentemente bioturbadas, com predominéncia do icnogénero
Teichichnus. O sistema deposicional é interpretado como marinho raso (Schneider et
al., 1974; Holz et al., 2010).

A Formacao Palermo é a unidade litoestratigrafica do topo do Grupo Guata, e
correlaciona-se ao norte com a Formacéao Tatui (Holz et al., 2010). Essa formacgao é
caracterizada pela Zona de Intervalo Lueckisporites virkkiae (Souza e Marques-Toigo,
2005) e pela transicao das floras Glossopteris-Brasilodendron para Polysolenoxylon-
Glossopteris, repesentando uma mudanga geral na composicdo da flora
provavelmente causada pela transgresséao que controlou a sedimentagao (lannuzzi e
Souza, 2005). Além disso, também sdo encontrados fragmentos de troncos
silicificados Dadoxylon sp., dentes do anfibio Loxomma e conchas de bivalves
(Schneider et al., 1974; Holz et al., 2010).

Em termos de Estratigrafia de sequéncias, a Formagéo Palermo é lateralmente
equivalente ao Membro Sideropolis da Formagdo Rio Bonito (em Santa
Catarina/Parand) e ao topo da Formacéo Tatui (em Sao Paulo) (Holz et al., 2010).
Segundo Medeiros (1993), o maximo de transgressao da sequéncia permocarbonifera

esta registrada no marco radioativo da Formagao Palermo.

3 METODOLOGIA DE PREPARAGAO DE MICROFOSSEIS

O trabalho bioestratigrafico, paleoecolégico ou taxondmico utilizando a
microfauna como principal fonte de dados requer uma coleta de campo sistematica,
onde a amostragem requer uma estratégia que inclua totalmente a estratigrafia da
area de estudo, incorporando todas as variagdes litologicas e de facies. E como
procedimento padrdo, os horizontes contendo macrofésseis também devem ser
amostrados para microfésseis. O tamanho e intervalo da amostragem depende do
escopo e finalidade do projeto. Em grandes intervalos estratigraficos, amostras
espacadas (3m, 10m ou 15m) com cerca de 1kg podem ser satisfatorias, por outro
lado, trabalhos mais detalhados podem necessitar amostras maiores com intervalos

menores (Green, 2001).
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Apos o trabalho de campo, as amostras séo preparadas com métodos fisicos
ou quimicos com a func¢do de desagregar a rocha ou dissolver a matriz, a fim de isolar
0s microfésseis para serem analisados. Segundo Rodrigues et al. (2012), diversos
fatores influenciam a fragmentagao da rocha e a liberacdo de microfésseis como a
composicao da rocha, o grau de litificagcao, a existéncia de poros e a matéria organica.
Antes de aplicar quaisquer métodos, as amostras normalmente sdo fragmentadas
grosseiramente para aumentar a superficie de contato delas, entretanto, deve-se
tomar o cuidado de nao pulverizar as amostras pois isto pode quebrar os fésseis.
Segundo Crasquin-Soleau et al. (2005), a fragmentacdo extensiva nao é
recomendada para rochas muito compactas, devido ao risco de quebrar os
microfésseis com a pulverizagdo. Ou seja, este procedimento requer muito cuidado. A
seguir, sdo descritos alguns dos métodos de preparacao de microfésseis.

Os métodos térmicos sao importantes quando o féssil € a matriz apresentam
composi¢cdo semelhante e o tratamento quimico se torna destrutivo, e dentre os
métodos incluem-se aquecimento, aquecimento e resfriamento, e congelamento e
descongelamento. O método de aquecimento utilizando panela de pressao foi
proposto por Driver (1928) e resume-se em colocar as amostras submersas em agua
na panela de pressao por cerca de 15 minutos, segundo o autor € o tempo suficiente
para fragmentar a amostra. O método de aquecimento e resfriamento consiste em
aquecer a amostra em um bico de Bunsen, com um cilindro de metal com a base
perfurada cobrindo a mesma para manter a distribuicdo uniforme de calor. Apés uma
hora, a amostra deve ser inundada em um recipiente com agua corrente até atingir a
temperatura ambiente (Green, 2001).

O método de congelamento é adequado para amostras muito resistentes, nos
quais os fésseis nao sejam muito frageis (Thomas &Murney, 1985). O método de
fraturamento por congelamento baseia-se em embebedar as amostras em uma
solugdo (agua, solugdo de agua com sais de sodio, nitrogénio liquido, etc.) até que
todos os poros sejam preenchidos; posteriormente a amostra € congelada e a
cristalizacdo do fluido desagrega a rocha (Pojeta & Balanc, 1989). Outra vers&o do
meétodo consiste na amostra ficar de molho em agua destilada por algumas horas até
ficar saturada. O excesso de agua pode ser descartado e a amostra colocada no
congelador (no minimo -20°C). Apds quatro ou mais horas, a amostra é removida do
congelador e colocada em uma redoma a vacuo, que provoca a sublimagao da agua.
A pressao gerada faz a rocha desagregar e o processo pode ser repetido quantas

vezes forem necessarias (Thomas & Murney, 1985).
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Os métodos quimicos utilizam diferentes reagentes para dissolver a matriz ou
desagregar a rocha através da reagcdo com determinados constituintes da rocha,
sucessivamente alguns desses métodos serdo apresentados.

O método da calgonita utiliza amaciante caseiro para desagregar folhelhos.
Este método é relativamente rapido, mas n&o funciona em calcarios e folhelhos mais
resistentes. As amostras devem ser colocadas em frascos com pequenas quantidades
de amaciante (2-3 g), em seguida adicionar agua fervente. Sucessivamente, é feito o
teste de pH e se estiver acido é adicionado carbonato de sodio. As amostras devem
ser agitadas ocasionalmente, e entre um e dois dias esta pronto para peneirar
(Thomas & Murney, 1985).

O método de sab&o industrial (surfactante) € comumente usado em amostras
de testemunho rigidas (Thomas & Murney, 1985). Os surfactantes sdo produtos
quimicos com superficie-ativa, os quais interagem por adsorcao fisica com cadeias de
carbono do substrato rochoso. A adsorgéo ocorre pela ligagdo do principal polo do
surfactante com uma extremidade da cadeia de carbono do substrato. Os surfactantes
podem ser anidnicos, catidbnicos ou nao-iénicos. Nos catidnicos e anidnicos, o radical
catidnico se liga ao sitio aniénico do substrato ou vice-versa. Os surfactantes nao-
ibnicos nao realizam adsorgdo. Neste processo, uma amostra de 200 g deve ser
fragmentada em particulas entre 2 e 3 cm, e aquecida em um forno. Em seguida,
prepare uma solucdo de 80-100 ml de sabdo e agua destilada na proporg¢ao 1:3.
Imediatamente, adicionar 200 ml de agua fervendo e depois colocar a amostra
aquecida. Utilizar uma vareta de vidro para mexer e testar o pH, se este for acido,
adicionar 0,5 g de carbonato de sédio. Nos préximos dias, ocasionalmente, a amostra
deve ser colocada em placa quente oscilante e levemente fervida, com duracao de
1h30 a 2h. Se for necessario, adicionar agua para evitar ressecamento. Apos o
aquecimento, os béqueres devem ser colocados em banho ultrassonico durante 2-5
minutos para desagregacao adicional. Em seguida, testar novamente o pH. A amostra
deve estar pronta para lavagem em 2-4 dias (Thomas & Murney, 1985).

O método de desagregacéo de rochas com surfactante quaternario de amoénio
€ bastante utilizado e apresenta bons resultados em folhelhos mais litificados. O
método consiste em submergir completamente as amostras fragmentadas com 2-3cm
no surfactante e colocadas em banheira ultrassénica por, no maximo, duas semanas
ou até a dissolugdo completa da rocha. O surfactante mais utilizado durante décadas
foi o Rewoquat, por apresentar uma concentragao alta de 75% e desagregar a rocha

em cerca de 7 dias, no entanto a importagao e utilizagdo deste produto é complicada
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em diversos paises (Meehan et al., 2020). Meehan et al. (2020) utilizou um surfactante
quaternario de aménio industrial com concentragdo de 5-10% (BetcoQuat-Stat 5),
obtendo um tempo de desagregacéo de 14 dias, mostrando que outros surfactantes
podem ser efetivos, embora o tempo de preparo seja superior.

O método de oxidacao utiliza o peréxido de hidrogénio para oxidar a rocha. E
um dos métodos mais utilizados nos trabalhos atuais, tanto em rochas siliciclasticas
como em rochas carbonaticas, normalmente ricas em matéria organica. Segundo
Thomas & Murney (1985), a amostra € imersa em agua destilada (trés partes de agua
para uma de amostra). Adiciona-se 10 ml de perdxido de hidrogénio 30% para 400 ml
de agua. Em seguida, coloca-se em um prato quente oscilante, e quando comecar a
ferver, retirar a amostra e esperar cerca de uma hora. O processo pode ser repetido
quantas vezes for necessario. Esse método também pode ser feito sem a utilizagao
de um prato quente oscilante, mas a amostra deve ficar alguns dias reagindo, além
disso se observa trabalhos com diferentes concentragdes, por exemplo, Green (2001)
usa H202 15% e Rodrigues et al. (2012) utiliza H202 29%.

O método por solvente € muito utilizado em rochas mais resistentes e varios
solventes podem ser utilizados, como por exemplo metanol, metil hidratado e
querosene. A amostra deve ser seca e aquecida em forno, e imersa no solvente até
cobrir a amostra. Apos um intervalo que pode variar entre 30min e 8h, despeja-se o
solvente (pode ser filtrado e reutilizado). Imediatamente, adiciona-se agua destilada
fervendo sobre a amostra para cobrir. A interacdo da agua quente com a amostra
saturada em solvente, faz a amostra desagregar (Thomas & Murney, 1985).

Para comparacgéao de métodos de preparagédo de microfésseis, Rodrigues et al.
(2012) realizaram um trabalho em rochas carbonaticas dolomiticas, onde comparam
a quantidade de material desagregado com base no material retido nas peneiras e a
qualidade dos ostracodes recuperados em cada método. O procedimento consiste em
comparar o material retido na peneira de abertura maior e verificar as diferencas de
desagregacao de cada método (Tabela 1), e a analise dos microfésseis permite
identificar corrosdes causadas pela preparagao, além da limpeza das carapacas em
cada método, se ainda existem sedimentos aderidos ou n&o. Devido ao grande
numero de reagentes testados, o trabalho se concentra em um uUnico nivel
estratigrafico, testando os métodos em uma litologia apenas.

As amostras foram trituradas em fragmentos de 0,5 cm e depois
homogeneizadas por se tratarem de um mesmo nivel estratigrafico. Para cada método

foi utilizado 30g de amostra e 100mL do reagente analisado. Apds o preparo, 0s
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sedimentos foram lavados em agua abundante em peneiras com malhas de 250, 180,
63 e 45 uym. Os reagentes utilizados foram acido cloridrico, acido acético, sulfato de
sodio decahidratado, acido formico, acido fosforico e peréxido de hidrogénio, variando
diferentes parametros conforme resumido na Tabela 1 (Rodrigues et al., 2012).

As amostras foram consideradas desagregadas quando apresentavam material
retido em todas as malhas, e a malha de 250um por reter os fragmentos maiores foi
utilizada como parametro para avaliar a desagregacgéo da rocha. Os experimentos 1,
3,4,9, 11 e 16 (ver Tabela 1) tiveram pouca ou nenhuma desagregacao e foram
considerados ineficazes. Os experimentos 5, 6, 12 e 15 apresentaram a melhor

desagregacao e os demais desagregacao intermediaria (Rodrigues et al., 2012).

TABELA 1: EXPERIMENTOS E PARAMETROS AVALIADOS POR RODRIGUES ET AL. (2012).

Experimento | Reagente e | Nome Temperatura | Condi¢gées de | Tempo de
concentragao (°C) aquecimento | reagao
1 HCI 0,1 M Acido cloridrico 25 Temperatura 1h 30min
ambiente
2 CHsCOOH Acido acético 118 Chama de | 30 min
glacial Bunsen
3 Na2S04.10H20 | Sulfato de  sodio | 96 Chama de | 45 min
20% decahidratado - Sal de Bunsen
Glauber
4 CHsCOOH Acido acético 25 Temperatura | 24h
glacial ambiente
5 CH3COOH Acido acético 25 Temperatura | 24h
0,5M ambiente
6 CH3COOH Acido acético 25 Temperatura | 24h
1,0M ambiente
7 HCI 0,5M Acido cloridrico 102 Chama de | 1h 30min
Bunsen
8 HCOOH 30% Acido férmico 102 Chama de | 1h
Bunsen
9 HCOOH 85% Acido férmico 102 Chama de | 1h
Bunsen
10 CHsCOOH Acido acético 100 Prato quente | 2h
glacial
11 CHsCOOH Acido acético 100 Prato quente | 4h
glacial
12 CHsCOOH Acido acético 25 Temperatura | 13 dias
glacial ambiente
13 CH3COOH Acido acético 25 Temperatura | 6 dias
glacial + CuSO4 ambiente
14 CH3COOH Acido acético 25 Temperatura | 6 dias
glacial ambiente
15 H3sPO4 85% Acido fosférico 25 Temperatura | 4 dias
ambiente
16 H202 29% Peroxido de | 25/100 Temperatura | 10h e 4h
hidrogénio ambiente/
Prato quente

Fonte: Traduzido de Rodrigues et al. (2012).

O uso de acido cloridrico teve uma reacao fraca, e o sulfato de sédio e o

peréxido de hidrogénio ndo reagiram, o que resultou em nenhuma ou pouca
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desagregacao da rocha. O acido fosférico provocou dissolugdo total da rocha
formando um residuo pastoso que foi totalmente perdido na lavagem. Nas amostras
preparadas com acido acético foram recuperadas muitas carapacas de ostracodes
(Rodrigues et al., 2012).

O acido acético é um acido organico fraco, e na forma pura € conhecido como
acido acético glacial. Ele reage tanto com a calcita como com a dolomita, mas o calcio
€ mais reativo que o magnésio. Entdo, em uma rocha que contém os dois minerais, 0
acido acético reagira preferencialmente com a calcita. Quando este acido esta diluido
ou quando a amostra contém umidade, a desagregacao é rapida e menos eficiente,
formando cristais de acetato de calcio e de magnésio na amostra. Além de favorecer
a dissolugao do calcario. Em conclusdo, os melhores resultados do trabalho foram
com o metodo de acido acético glacial em temperatura ambiente por 13 dias, o que
gerou uma boa desagregacdo dos carbonatos dolomiticos e recuperacdo de
ostracodes sem sedimentos aderidos e sem dissolu¢gdo das carapacgas (Rodrigues et
al., 2012)

4 MICROPALEONTOLOGIA

A Micropaleontologia é a ciéncia que estuda os microfésseis, e para isso
necessita de técnicas especiais de amostragem, preparagdo e observagdao com
microscoépio (ver Capitulo 3). Entretanto, quando se tenta definir a Micropaleontologia,
nos deparamos com algumas questdes arbitrarias e diversas exce¢des a regra. A
utilizacdo do microscopio, por exemplo, pode ser feita para observar detalhes de
macrofdsseis. Além disso, a propria divisdo entre microfésseis e macrofésseis pode
ser confusa. De maneira geral, se considera fosseis menores que 1mm como
microfésseis e maiores como macrofésseis. Mas em alguns casos, por exemplo,
partes de um organismo maior podem ser estudadas pela Micropaleontologia devido
ao seu tamanho. Outro fator importante € que os microfésseis nao sdo um critério de
divisdo taxondémico (Fig. 3), entdo podem englobar diversos taxons diferentes dentro
do estudo da Micropaleontologia (MOLINA, 2004).

A Micropaleontologia tem sido uma importante ferramenta na Bioestratigrafia e
Paleoecologia. Isso, se deve, principalmente, devido ao seu tamanho pequeno,
grande abundancia e ampla distribuicdo. Na industria do petréleo, por exemplo, os
microfésseis sdo muito utilizados na analise de testemunhos e amostras de calha,

auxiliando na idade e interpretagdo ambiental das rochas (MOLINA, 2004)
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FIGURA 3 - GRUPOS DE MICROFOSSEIS E SUAS RELAGCOES COM
OUTRAS DISCIPLINAS PALEONTOLOGICAS.
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Fonte: Molina, 2004.

4.1 OSTRACODES

Os ostracodes sido pequenos artrépodes crustaceos e sao caracterizados por
apresentarem uma concha bivalve, articulada dorsalmente. A maioria das espécies
sdo microscopicas com tamanhos entre 0,4 e 1,5 mm, embora algumas formas de
agua doce sejam maiores (até 5 mm) e sao reconhecidas formas macroscépicas
marinhas de natagéo livre de até 30 mm. A concha da maioria das espécies é calcaria,
podendo ser lisa ou altamente ornamentada. Eles vivem em ambientes marinhos,
salobros e de agua doce. Nos ambientes marinhos podem viver desde a linha de costa
até mais de 2.800 m de profundidade, e em ambientes ndo-marinho podem viver nos
mais diversos habitats aquaticos, além de ambiente terrestre em plantas que
acumulam agua. A maioria dos Ostracoda aquaticos sado bentdnicos, embora muitas
espécies da ordem Myodocopida nadam livremente durante pelo menos parte do ciclo
de vida, assim como varios Podocopida de agua doce (Moore, 1961).

Os ostracodes possuem o registro fossil mais completo dos artrépodes,

estendendo-se por cerca de 450 milhdes de anos desde o Ordoviciano até o presente.
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A subclasse Myodocopa compreendem ostracodes nectoplancténicos e
nectobenténicos marinhos, possuindo carapacas finas com sobreposi¢cao minima da
valva e articulagdo fraca. E a subclasse Podocopa inclui ostracodes bentdnicos
marinhos e ndo marinhos com carapacas exibindo uma grande variagao morfoldgica,
mas sem rostro anterior e olhos laterais compostos. A carapacga de calcita com baixo
teor de magnésio da concha do ostracode € secretada dentro da epiderme e forma as
lamelas externas e as partes periféricas das lamelas internas. E composto por duas
valvas articuladas dorsalmente. A carapaca é fechada pela agdo dos musculos
adutores que se prendem a superficie interna na parte central das valvas. As marcas
desses musculos formam aglomerados de cicatrizes que sao caracteristicas das
diferentes superfamilias. Outras caracteristicas importantes da superficie interna das
valvas s&o a charneira, a zona marginal, 0s poros normais € 0s poros marginais entre
a lamela externa calcificada e a lamela interna calcificada. A ornamentacao externa
da concha pode ser extremamente variavel (Fig. 4) como superficie lisa, pontiaguda,
pontilhada, reticulada ou com espinhos, cristas ou tubérculos. O padrao geral desta
morfologia € uma caracteristica util nos niveis de género e espécie, embora possa
representar variagcbes ontogenéticas e sexuais (Rodriguez-Lazaro & Ruiz-Mufoz,
2012).

FIGURA 4 — MORFOLOGIA EXTERNA DE DIFERENTES OSTRACODES ATUAIS.

Legenda: Ostracodes coletados em sedimentos do Quaternario do Atlantico Sul. Fonte:
Soares, 2015.
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4.2 FORAMINIFEROS

Os Foraminiferos, devido ao seu tamanho, abundancia, potencial de
preservacgao e facil diagndstico sdo excelentes para bioestratigrafia, paleoecologia e
analises estatisticas, sendo amplamente utilizados em interpretacdes
paleoambientais, datacdo e correlagdo de depodsitos sedimentares. Assim como os
fésseis, a maioria dos representantes vivos também sdo conhecidos por suas
carapacas. Dessa forma, a classificacdo supragenérica e as descricbes da maioria
dos géneros sdo baseadas em caracteristicas especificas da concha ou testa, como
morfologia, forma e numero de aberturas, composi¢cao, presenca ou auséncia de
poros, canaliculos ou alvéolos, entre outras (Loeblich & Tappan, 1988).

Na classificagdo dos foraminiferos, a mineralogia, a composigédo (Fig. 5) e o
método de formacao da testa sao caracteristicas que definem as subordens. O carater
unilocular, bilocular ou multilocular, a presenca ou auséncia de poros, canaliculos ou
alvéolos e caracteristicas da abertura separam as superfamilias. Os foraminiferos sao
protozoarios que geralmente constroem a testa por adigdo, geralmente uma camara
separada a cada vez, e a cada camara cobrindo uma abertura anterior para permitir a
continuidade citoplasmatica através da testa e contato com o ambiente externo
(Loeblich & Tappan, 1988).

FIGURA 5 — COMPOSICAQO DE DIFERENTES TESTAS DE FORAMINIFEROS.

Legenda: Foraminifero aglutinante, calcario hialino e calcario porcelanoso, da esquerda para a direita.
Fonte: Soares, 2015.

4.3 FITOCLASTOS

O termo fitoclasto foi denominado para se referir a todas as particulas pequenas

derivadas de vegetais superiores (Bostik, 1971). Os fitoclastos sdo subdivididos nas
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seguintes categorias com base em seu nivel de decomposigao: bem preservados e
sem evidéncia de biodegragdo, mal preservados e biodegradacao leve, infestados
com paredes celulares altamente rompidas, massa amorfa com estrutura celular
remanescente e, por fim, massa amorfa nao-estruturada em blocos. Entre os
fragmentos de plantas, a propor¢ao da matéria organica degradada pode ser usada
para determinar um ‘indice de degradacgao’. O indice de degradacéo determina o nivel
de degradacgao que ocorreu durante a deposicéo, e como diferentes ambientes exibem
diferentes indices de degradacgao, € possivel utilizar a assembleia de particulas

organicas como uma indicacdo do ambiente deposicional (Hart, 1986)

4.4 COPROLITOS

O termo coprolito se refere a excrementos fossilizados de qualquer tamanho,
composicao e tipo de organismo produtor (Lamboy et al., 1994), ou seja, todos os
vestigios de fosseis que representam itens alimentares que entraram na cavidade oral
ou no trato gastrointestinal e foram expelidos (Hunt et al., 2012). Os coprélitos séo
icnofosseis, e assim como outros vestigios, determinadas morfologias tem
distribuicoes diferentes no tempo e no espacgo que refletem as distribuicbes de seus
produtores. Estes vestigios podem fornecer informagdes sobre mudangas evolutivas
no comportamento de processamento de alimentos e, também, sobre os contextos
tafondmicos e sedimentolégicos onde séo preservados (Hunt et al., 2012).

As pelotas fecais sdo excrementos organicos que ocorrem em depositos
marinhos e diferentes componentes das comunidades zooplanctbnicas produzem
diversos tipos e tamanhos de pelotas fecais (Turner, 2015). Por exemplo, as
‘minipelotas’ produzidas pelo microzooplancton protista, como dinolagelados e
radiolarios (Beaumont et al., 2002; Gowing & Silver, 1985), pelotas fecais cilindricas
ou ovoides produzidas por copépodes (Beaumont et al, 2002), corddes fecais maiores
produzidos por eufausideos e flocos fecais tabulares produzidos por salpas,

apendicularios e outros tunicados (Gleiber et al., 2012).

5 MATERIAIS E METODOS

Essa pesquisa € dividida em trés etapas: de campo, de laboratério e de analise
de dados, onde os principais procedimentos estdo resumidos na Figura 6. Na primeira

etapa, foi realizado o trabalho de campo para o municipio de Taid, onde foi
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confeccionado o perfil estratigrafico e realizada a coleta sistematica. A segunda etapa
inclui a preparacéo das amostras com H202 e querosene. A terceira etapa € composta
pela identificacdo dos microfosseis e comparagao entre a desagregagao das rochas,

e a qualidade e quantidade de microfésseis em cada método.

FIGURA 6 — FLUXOGRAMA DAS ATIVIDADES

Trabalho de Campo

Coleta sistematica Perfil estratigrafico Sessao composta
l com os microfosseis

Preparagao quimica Peneiramento
*H202 20% (420 e 75um)
*Querosene

Analise dos
microfosseis

Tabela de desagragacgao

Comparacao dos

<«— e o
T Descrigao Taxonomica

Loeblich e Tappan (1988)

Diagrama de dispersao
Coeficiente de dispersao r
Valores criticos de Pearson

Descrigao informal

Fonte: A autora, 2023.

5.1 TRABALHO DE CAMPO E AMOSTRAGEM

O trabalho de campo incluiu a caracterizagao das facies, levantamento de perfis
verticais na escala 1:200, coleta sistematica de amostras nos diferentes tipos de
facies, e a cada 3 metros em facies mais extensas, com cerca de 1kg de amostra.
Adicionalmente, os horizontes contendo macrofésseis também foram amostrados. No
trabalho de campo foram coletadas 13 amostras em 5 afloramentos no municipio de
Taio, localizado no estado de Santa Catarina, e foram descritos cerca de 170 metros
de sesséao sedimentar de intervalo n&o continuo que compde as formagdes Rio Bonito
e Palermo. As amostras foram nomeadas com o cdédigo S (sample) seguido pelo

numero de coleta (01-13), e armazenadas em sacos plasticos.
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5.2 PREPARACAO MICROPALEONTOLOGICA

O trabalho de laboratério incluiu a fragmentagcéo grosseira das amostras com
martelo, deixando os fragmentos com tamanhos menores que 2-3cm, e
homogeneizando o material em um recipiente. Em seguida, com a amostra espalhada
no fundo do recipiente foi realizado manualmente o quarteamento das amostras, com
o auxilio de uma espatula foi feita a pressao sob dois planos perpendiculares
passando pelo centro do recipiente e dividindo em quatro por¢gdes de ~200g, onde
duas porgdes foram utilizadas para preparagado e as outras por¢gdes armazenadas.
Cada uma das duas por¢des da amostra foi preparada conforme um método (oxidagao
ou solvente).

No método de oxidagao, a amostra foi imersa em peréxido de hidrogénio (H202)
em solugao a 20% (Fig. 7A), o tempo de reacgéao foi de 48h. No método de solvente, a
amostra foi imersa em querosene por tempo suficiente para que os poros fossem
preenchidos pelo composto e a amostra parasse de soltar bolhas de ar (as amostras
ficaram de 2 a 7 dias imersas para garantir que a maioria dos poros seja preenchida),
posteriormente o querosene é coado em filtro de papel para ser reutilizado e a amostra
€ imersa em agua fervente. O calor faz o querosene evaporar €, com a pressao da
vaporizagao nos poros, a rocha desagrega.

Posteriormente, em ambos os métodos, as amostras foram colocadas em
peneiras e lavadas em agua corrente, no caso do querosene foi colocado um pouco
de agua quente sobre as peneiras a fim de evaporar quaisquer resquicios de
querosene que tenham ficado na amostra. As peneiras tém malha de 420, 297, 149,
125 e 75 ym, e o material retido na peneira 420 ym foi utilizado para calcular a
desagregacao das rochas por reter os fragmentos maiores que nao desagregaram. E,
por fim, as amostras ficaram nas peneiras até secarem (Fig. 7B).

As massas das amostras foram medidas antes da preparacdo com a balanca
semi-analitica Ohaus PR224 e as massas retidas em cada peneira com a balanca
analitica Mettler Toledo modelo XS205DualRange, no Laboratério de Analise de
Minerais e Rochas (LAMIR). As amostras foram pesadas dentro de sacos plasticos, e
foi pesado individualmente 4 sacos em cada uma das balangas para fazer uma média

da massa e retirar este valor das amostras.
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FIGURA 7 -PREPARACAO DAS AMOSTRAS

Legenda: Diluicdo do peroxido de hidrogénio em 20% (A). Sedimentos sead nas peneiras (B).
Triagem total das amostras embaixo do microscépio estereoscopico.

A desagregacado das amostras em cada método foi analisada com base na
massa inicial (mi) para os dois métodos e na massa retida em cada uma das diferentes
peneiras, e foi calculada a taxa de desagregacéao pela férmula (1) onde ma420 € a massa
retida na malha de 420 um, a qual foi escolhida por reter os fragmentos maiores que
nao foram desagregados. As amostras foram consideradas desagregadas quando
apresentavam material retido em todas as peneiras que permitisse a triagem (Fig. 7C).
As amostras foram classificadas como desagregacgao baixa com porcentagem menor
que 10%, desagregacao intermediaria entre 10% e 30% e desagregacao alta com
porcentagem maior que 30%.

-Gl

Ma420 = massa retida na malha de 420 ym

onde:

mi = massa inicial
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Os sedimentos desagregados em cada peneira foram analisados em
microscopio estereoscopico, onde foi feito o processo de catacdo para separar os
microfésseis da matriz desagregada (Fig. 7C), no Laboratério de Paleontologia
(LABPALEO-UFPR). Posteriormente, os microfosseis foram analisados e descritos
com auxilio de microscopio estereoscopico com aumento de até 40x, onde foi descrito
a morfologia para identificar o espécime, além de observar se houve corrosao por
algum dos métodos de preparagao quimica, ou se ainda séo observados sedimentos
aderidos ao microfdssil.

A desagregacao das amostras foi analisada conforme as informacgdes a seguir
que foram baseadas em Larson e Farber (2010). A taxa de desagregacéao para os dois
métodos foi plotada em um diagrama de dispersao para verificar a relagdo entre as
duas variaveis, e posteriormente foi calculado o coeficiente de dispersao r conforme a
férmula (2) para medir a correlagdo linear entre as taxas de desagregacgédo. O
coeficiente de correlagcdo tem amplitude de -1 a 1. Se as variaveis tém correlagao
linear positiva forte o valor é proximo de 1 e se tem correlagao linear negativa forte o
valor é préximo de -1. Caso o valor esteja proximo de zero, significa que nao ha

relacao linear (Larson e Farber, 2010).

L nyxy—Xx).Qy) @)

(nZx -50. a3yt -5y

onde:
n = numero de pares de dados

X,y= variaveis

Apos calcular o coeficiente de correlacdo da amostra r € importante determinar
se existem evidéncias suficientes para fazer inferéncias sobre o coeficiente de
correlagao populacional p. Se |r|>0,959, a correlagao é significante. Se for menor deve
ser utilizada a tabela de valores criticos do coeficiente de correlagdo de Pearson
(Larson e Farber, 2010).

No seguinte estudo, se a correlagdo linear for fraca, isso significa que o tipo de
reagente € responsavel pela desagregagdo da rocha. Por outro lado, em uma
correlagdo linear forte isso traz indicios que os fatores determinantes para a
desagregacao da rocha nao estao relacionados com o reagente utilizado e sim com

caracteristicas da propria rocha.
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As descrigdes dos microfésseis foram baseadas na morfologia externa das
carapacas, pois nao foi possivel observar as feigdes internas devido a ma preservagao
dos microfosseis. Para as descricbes taxondmicas adotou-se Loeblich e Tappan
(1988) para os foraminiferos e uma descricao informal para os outros grupos, devido
a baixa preservacao e baixo numero de espécimes recuperados. Os espécimes
descritos ficardo depositados na colegcdo de invertebrados do Laboratério de
Paleontologia (LABPALEO) da UFPR.

Todas as etapas dessa pesquisa foram fundamentadas em levantamentos
bibliograficos, seja em relagdo a estudos anteriores, embasamento metodoldgico,

entre outros conteudos que possam fortalecer a pesquisa.

6 RESULTADOS

6.1 KEROSENE OR HYDROGEN PEROXIDE? COMPARISON BETWEEN
RECOVERY METHODS OF MINERALIZED MICROFOSSILS IN SILICICLASTIC
ROCKS

Abstract

The preparation of organic microfossils uses reagents that are destructive to
mineralized wall microfossils. In this scenario, micropaleontological work in the Guata
Group on Parana Basin focuses on the recovery of organic wall microfossils, which
may explain the scarcity of data on mineralized wall microfossils for the group. In this
way, the objective is to apply two different methods of micropaleontological preparation
and to compare the rock disaggregation and the recovery of microfossils. To achieve
the objective, the preparation methods were applied using 20% hydrogen peroxide and
kerosene in fractions of 200g of each collected sample, aiming to compare the recovery
of microfossils and the disaggregation in each method. Thirteen samples were
collected in Taid-SC, seeking to understand the different rocks described, such as
sandstones, shales, heteroliths, siltstones. After preparation, the samples were
washed on sieves with a mesh between 420 and 75 ym. The masses of the samples
were measured before preparation and the masses retained on the sieves as well. The
disaggregation rate was calculated based on the initial mass and the mass retained on
the 420 uym sieve. These values were plotted in a scatter diagram and Pearson’s
correlation coefficient was calculated, which indicated a strong positive linear

correlation between the two methods. The recovered microfossils are foraminifera of
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the genus Paralingulina, Thuramminoides?, Saccammina and a fusiform form, three
phytoclast morphotypes, an ostracod morphotype and unidentified bioclasts. The
strong linear correlation between the disaggregation rate of the samples indicates that
probably the parameters that influence the rock disaggregation are intrinsic to its
characteristics. Regarding the recovery of microfossils, in the kerosene method the
hyaline foraminifera and phytoclasts presented a better preservation while in the

hydrogen peroxide method the agglutinating foraminifera had a better recovery.
Keywords: Methodology, Micropaleontology, Foraminifera, Phytoclasts, Ostracoda

1.1 Introduction

On the past few years most of the micropaleontological work in the Paleozoic
deposit of the Parana Basin concentrate on the recovery of organic wall microfossils
such as palynomorphs (Daemon and Quadros, 1970; PAULIPETRO, 1981, 1982,
Souza and Marques-Toigo, 2003). However, in the study of organic microfossils, it is
common to use hydrochloric acid and hydrofluoric acid, which dissolve carbonate and
silica, respectively. And these methods are destructive when applied to microfossils
with this composition, which may explain the scarcity of information related to these
microfossils for these deposits. According to Rodrigues et al. (2012), several factors
influence rock fragmentation and the release of microfossils, such as rock composition,
lithification level, absence or presence of pores and organic matter.

Recently, the pioneering work by Fontanelli (2021) in the region of Taid,
demonstrated the presence of foraminifera (Hyperammina sp., Rhabdammina sp.,
Thuramminoides? sp., Placentammina sp., Earlandia sp. and a Miliolina form), five
ostracod morphotypes (three genera of the order Podocopida and one of the order
Myodocopida), phytoclasts and phosphates fragments using hydrogen peroxide as
main preparation reagent. Based on these results, this paper compared two methods
of microfossil preparation, using hydrogen peroxide and kerosene to verify the

presence and preservation of these microfossils in siliciclastic deposits.

1.2 Materials and Methods

To achieve the objectives this work was separated into two stages: fieldwork

and laboratory analyses. In the field, the stratigraphy was described and the samples
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collected. In the laboratory, samples were prepared for analysis of rock disaggregation
and microfossil recovery.

The field work was done in five outcrops in the city of Taid, Santa Catarina,
Brazil (Figure 1). The outcrops include strata of the Paraguagu and Siderépolis
members from the Rio Bonito Formation and the lower part of the Palermo Formation,
defined by Schneider et al. (1974). The facies description was done in a scale 1:200.
Sample collection was guided by the difference in facies, in larger one’s samples were
collected every 3m. At the end, 13 samples were used and cataloged with the S code

followed by the collection number (01-13) and stored in plastic bags.
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Figure 1. Location where the samples were collected.

In the laboratory, the samples were coarsely fragmented with a hammer, leaving
the fragments smaller than 2-3cm, after that the material were quartered in portions of
200g. Finally, two fractions were prepared using oxidation and solvent, as indicated by
Thomas and Murney (1985), described below.

In the oxidation method, the sample was immersed in hydrogen peroxide (H202)
in a 20% solution, where it remained reacting for 48 hours. In the solvent method, the
sample was immersed in kerosene long enough for the pores to fill with the reagent
and the sample stopped releasing air bubbles (samples were immersed for 2-7 days
to ensure that most of the pores were filled). Then the kerosene is strained through a
paper filter to be reused and the sample is immersed in boiling water. The heat causes
kerosene evaporation and, with the vaporization pressure in the pores, the rock
disaggregates.

Later, in both methods, the samples were placed in sieves and washed in
abundant water, in the case of kerosene, a little hot water was placed on the sieves in

order to evaporate any traces of kerosene that may have remained. The sieves have
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a mesh of 420, 297, 149, 125 and 75 pm, with the 420 um one as the largest in order
to use the mass retained in this to calculate the breakdown of the rocks. Finally, the
samples were dried on the sieves.

To analyze disaggregation, the sample masses were measured before
preparation using ansemi-analytical scale and the masses retained on each sieve
using an analytical scale. The samples were weighed inside plastic bags, and 4 bags
were weighed individually and calculated the average, after that this value was
disregarded.

The disaggregation of the samples in each method was analyzed based on the
initial mass (mi) for both methods and the mass retained in each of the different sieves.
And the disaggregation rate was calculated using formula (1) where ma2o is the retained
mass in the 420 ym mesh, which was chosen because it retains the larger fragments
that were not disaggregated. The samples were considered disaggregated when they
presented material retained in all sieves that allowed sorting. The samples were
classified as low disaggregation with a percentage lower than 10%, intermediate
disaggregation between 10% and 30% and high disaggregation with a percentage

greater than 30%.

where:
Maz0 = mass retained in the 420 ym mesh

mi = initial mass

The sediments disaggregated in each sieve were analyzed in a stereoscopic
microscope, where the picking process was carried out to separate the microfossils
from the disaggregate matrix. Subsequently, the microfossils were analyzed, seeking
to describe the morphology and identify the specimen and features as possible
corrosion made by any of the chemical preparation methods, or whether sediments
adhered to the microfossil.

The disaggregation of the samples was analyzed according to Larson and
Farber (2010). The disaggregation rate for the two methods was plotted in a scatter
diagram to verify the relationship between the two variables. Subsequently the
dispersion coefficient r was calculated according to formula (2) to measure the linear
correlation between the disaggregation rates. The correlation coefficient ranges from -

1 to 1. If the variables have a strong positive linear correlation, the value is close to 1
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and if they have a strong negative linear correlation, the value is close to -1. If the value

is close to zero, it means that there is no linear correlation.

L nyxy—Xx).Qy) @

(nZx-50. a3yt -5y

where:
n = number of data pairs

X, Yy = variables

After calculating the sample correlation coefficient r it is important to determine
whether there is enough evidence to make inferences about the population correlation
coefficient p. If | >0.959, the correlation is significant. If it is smaller, the table with
critical values for Pearson’s correlation coefficient should be used.

The descriptions of the microfossils were based on the external morphology of
the carapaces. The analyzed specimens are deposited in the invertebrate collection of

the Laboratory of Paleontology (LABPALEOQO) of Universidade Federal do Parana.

1.3 Results and discussion

Thirteen samples were prepared using two different methods, totaling 26 samples.
Samples S01-S05 belong to the Palermo Formation and S06-S13 belong to the Rio
Bonito Formation, which presented disaggregation rates ranging from 0.22% to
78.66% (Table 1). Samples S01-S05 and S07 showed low disaggregation in both
methods. Samples S08, S09 and S13 showed intermediate disaggregation for both
methods. Samples S06, S10 and S12 showed high disaggregation for both methods.
And sample S11 showed intermediate disaggregation with hydrogen peroxide and low
with kerosene.

The disaggregation rate for the two methods was plotted on scatter
diagram (Figure 2) to verify the relationship between the two variables, and the
dispersion coefficient r was calculated, obtaining a value of 0.840, indicating a strong
positive linear correlation. In addition, due to |r|<0.959, the table with critical values for
Pearson’s correlation coefficient was used, where the significance level a=0.01 was
defined, that is, in only 1% of the times the coefficient of correlation will not be

significant. Thus, for 13 pairs of samples (n) with significance level 0.01 (a), the critical
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value is 0.684. As the r value is greater than the critical value, then the correlation

coefficient is significant 99% of the time (0.83995>0.684).

Table 1: Summary of sample disaggregation according to each method used.

Initial Mass retained in the Disaggregation | Lithotypes
Sample | Method mass(g) 420 um fraction(g) rate (in %)
S01 H20> 198.60 188.864 4.90% Shale
S01 Kerosene 197.90 183.639 7.21% Shale
S02 H20> 239.07 232.701 2.64% Shale
S02 Kerosene 199.70 195.553 2.08% Shale
S03 H202 231.50 230.201 0.56% Shale
S03 Kerosene 200.10 198.484 0.81% Shale
S04 H20> 198.546 198.114 0.22% Shale
S04 Kerosene 198.493 197.366 0.57% Shale
S05 H202 200.50 197 782 1.36% Heterolithic
rocks
505 MIERINE | 5 o 208.538 1.96% Hetr‘zrcok'gh'c
S06 H20> 199.80 104.980 47 .46% Sandstone
S06 Kerosene 200.02 81.948 59.03% Sandstone
S07 H20> 201.90 195.973 2.94% Sandstone
S07 Kerosene 202.80 200.645 1.06% Sandstone
S08 H20> 196.675 168.312 14.42% Sandstone
S08 Kerosene 202.403 174.894 13.59% Sandstone
S09 H20> 198.838 176.242 11.36% Sandstone
S09 Kerosene 196.778 164.674 16.32% Sandstone
S10 H20> 204.108 43.563 78.66% Shale
S10 Kerosene 197.665 125.372 36.57% Shale
ST H202 199.207 142.524 28.45% Heterolithic
rocks
S11 Kerosene 198.443 182.038 8.97% Heterolithic
rocks
S12 H202 202.335 96.392 52.36% Heterolitic
rocks
sl Kerosene | 198 983 96.806 51.35% Hert:éﬁg“c
S13 H>02 198.10 152.596 22.97% Sandstone
S13 Kerosene 203.70 158.827 22.03% Sandstone
Scatter chart
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Figure 2. Disaggregation rate scatter chart.
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The picking process recovered taxa of foraminifera, ostracods, phytoclasts and
unidentified materials of probable organic origin (Figure 3). Recovered foraminifera
present hyaline and agglutinating calcareous constitution. The hyaline foraminifera
belong to the genus Paralingulina (Figure 4A-G) and the agglutinating foraminifera are
represented by Thuramminoides? (Figure 4H-1) and Saccammina (Figure 4J), in
addition, an unidentified fusiform morphotype was observed (Figure 4K-L).
Paralingulina specimens are test small, up to 1 mm in length, elongate, ovate in
section; wall calcareous, opaque, ornamented surface with prominent longitudinal
costae. Some specimens have the same shape but without the prominent costae,
which may be the same morphotype that suffered abrasion or a different morphotype.
The Thuramminoides? have a globular to subglobular test, slightly flattened and an
agglutinated wall of fine quartz grains. The Saccammina have a globular, spherical,

and agglutinated wall of fine quartz grains, later portion terminated with a short neck.
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Phytoclasts have three distinct shapes. Morphotype a (Figure 4M-P) is
represented by elongated and rolled structures in the form of cylinders, on the external
surface it has fine longitudinal striae and has a whitish to yellowish color. Some
morphotype a structures were open, most likely due to chemical preparation.
Morphotype b (Figure 4Q) is represented by brown biostructured phytoclasts,
elongated and flattened shape with visible internal structure forming a central line and
clear outline. Morphotype ¢ (Figure 4R) has an irregular shape, with a yellowish color
and has wide and parallel striae.

The ostracods have a morphotype preserved in the form of steinkerns (Figure
4S). Due to poor preservation, it was not possible to identify a precise taxonomic
classification. In the same way an unidentified bioclast was observed (Figure 4T) and
descriptions of structures were not possible.

Regarding the recovery of microfossils, some differences were observed
between the methods. Paralingulina foraminifera with costea ornamentations were
predominantly found in the kerosene preparation, while those with a smooth wall were
found exclusively in the hydrogen peroxide preparation. Therefore, these specimens
may have been altered by the reaction and lost ornamentation, or it may be a different
species of the same genus that was found only with the H202 method. The
agglutinating foraminifera, both Thuramminoides? and Saccammina, were recovered
exclusively in the H202 method. Most likely, the disaggregation of the kerosene filling
the pores also caused the disaggregation of the agglutinating particles of these
foraminifera. The foraminifera with fusiform morphotype were found in both methods
and due to the recovery of only three individuals it is not possible to make inferences
about the influence of the preparation.

Regarding phytoclasts, the morphotype a was better preserved in kerosene
recovery, while in H202 most of them had their structure open and deformed.
Morphotype b was found only in kerosene, possibly due to the fragility or because its
organic composition did not resist H202 attack. The morphotype ¢ was found in only
one specimen in the peroxide method, so it is not possible to make inferences about
the impact of the methods. Besides, ostracods and unidentified materials found in the

H202, did not provide enough evidence to suggest any influence of the reagents.
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Figure 4. Microfossils A-G:Paralingulina. H-l:Thuramminoides?.J:Saccammina. K-L: Fusiform
morphotype. M-P: Phytoclast a. Q: Phytoclast b. R:Phytoclast c. S: Ostracod. T: Unidentified material.
Scales: 100 um.

1.4 Conclusions

These experiments confirmed that the linear correlation coefficient presents a
significance level in 99% of the applications in the total population. The results of this
investigation show that the disaggregation of the samples using hydrogen peroxide
and kerosene present a strong linear correlation. However, the use of only two
compounds could not state that the reagent is the determining factor for rock
disaggregation. The observation suggest that the disaggregation is strongly linked to

the composition of the rock than the method used.
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Meanwhile, the recovery of microfossils showed some differences between both
methods. In the kerosene method, hyaline foraminifera and phytoclasts showed better
preservation (as seen in the Figure 4A-B and Figure 4M-N). Yet, during the hydrogen
peroxide preparation, the agglutinating foraminifera had a better recovery. So,
depending on the objective of the work and which microfossils groups are expected to

be found, opting for other reagents besides hydrogen peroxide may be a better option.
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