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APLICACIO D'UN COMPTADOR DE PARTICULES )
A LA DETERMINACIO GRANULOMETRICA DE LA FRACCIO LUTITA

DE SEDIMENTS ANTICS

Montserrat Inglés i Urpinell *

SUMMARY

Rebut: juny de 1985

Application of a particle counter to grain size analysis of the fine fraction

of ancient sediments

An electronic (Coulter Counter) particle size analysis method and associated proce-
dures are described. Advantatges of the technique are short time and small sample volu-
me required. Particle size analysis of fine silt and clay fractions of the sediments is a use-
ful parameter in some geochemical studies. Application of the method is illustrated by par-
ticle size analysis of Eocene and Oligocene fluvial and lacustrine sediments from the eastern

margin to the Ebro Depression.

INTRODUCCIO

La concentraciéo d’alguns elements tra-
¢a adsorbits o fixats als minerals de les
argiles és un dels criteris emprats per a
coneixer la salinitat dels medis deposicio-
nals antics. El cas ideal per a poder com-
parar les concentracions d’aquests ele-
ments en diversos sediments és que
aquests tinguin una composicié mineralo-
gica i granulometrica similar; en general,
pero, es treballa amb sediments de carac-
teristiques distintes i llavors, per poder
establir comparacions, cal relacionar la
concentracio dels elements indicadors res-
pecte de la quantitat de fraccié argila de
la roca i la seva mineralogia. Per tant, la
determinacié de la quantitat de fraccié

argila i el seu espectre granulometric sén,
juntament amb la composicié mineralogi-
ca, parametres que cal coneixer i conside-
rar en els estudis geoquimics de roques
detritiques. Tanmateix, les roques lutiti-
ques, a causa de la petitesa de llur gra,
s’han d’estudiar amb tecniques distintes
de les emprades per a altres sediments
detritics, tant pel que fa a la seva mine-
ralogia com a la morfologia dels grans i
la granulometria.

Per estudiar tot l'espectre granulome-
tric de les fraccions 1lim (63-4 wm) i argila
(inferior a 4 ;'m) no es poden emprar els
metodes de sedassat utilitzats per a les
fraccions més grosses i cal recérrer a pro-
cediments basats en la velocitat de sedi-
mentacio (pipeta, hidrometre) o a tecni-
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ques instrumentals. Moltes d’aquestes tec-
niques es fonamenten en l'estudi de les
modificacions (dispersié, difraccié, absor-
cid) que experimenta un feix de radiacio
(Ilum visible, raigs X, raigs laser) quan
travessa una cella que conté la mostra en
suspensio. D’altres son basades en la sepa-
racié de diverses fraccions granulometri-
ques per centrifugacié de la mostra en
suspensio o en la mesura del volum de les
particules. Aquesta darrera és la que s’em-
pra en aquest treball.

DESCRIPCIO I DISCUSSIO
DE LA TECNICA

El comptador de particules (Coulter
Counter) emprat, compta i classifica els
impulsos electrics generats per les particu-
les en suspensié en un electrolit, quan
aquestes travessen un forat de diametre
conegut que comunica dos recipients que
contenen cadascun un electrode submergit
i entre els quals s’estableix una diferencia
de potencial. Un dels recipients conté la
mostra en suspensié i l'altre és un tub
amb l'orifici esmentat que se submergeix
en el primer. L'electrolit amb les particu-
les en suspensio és forcat a circular a tra-
vés del forat i quan una particula el tra-
vessa, desplaca una quantitat d’electrolit
igual al seu volum. A causa de la distinta
resistivitat del liquid i de les particules, el
pas d’aquestes causa una pertorbacioé que
genera un impuls electric. Aquests impul-
sos, proporcionals al volum de les particu-
les, s6n mesurats i comptats automatica-
ment.

Aquest aparell permet un ampli ventall
de mesures i ha estat aplicat a diversos ti-
pus de sediments recents: sorres (McCAVE
& JaRrvis, 1973), llims i argiles (SHELDON
& PARSONS, 1967; WALKER et al., 1974) i
comparat satisfactoriament amb els meto-
des optics i de sedimentacié més usuals
(SWIFT et al., 1972; SHIDELER, 1976; GIBBS,
1982). A diferencia d’aquests darrers, el
metode no €s basat en la velocitat de se-
dimentacié (llei de Stokes), mesura un pa-
rametre real de les particules i té 'avan-
tatge d’'una extrema rapidesa en les deter-
minacions, fins i tot quan es fan mesures,
per sota de 2 pm.

La tecnica també permet cobrir tot I'es-
pectre granulometric que no es pot mesu-
rar amb els metodes de sedassat en sec
convencionals. Treballant amb dos tubs de
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porus diferent es pot analitzar tota la frac-
ci6 lutitica dels sediments. La solucié de
mesura cal que sigui molt diluida per evi-
tar errors de coincidéncia, és a dir, falsos
comptatges en passar conjuntament dues
o més particules per l'obertura, les quals
son comptades com una de sola de volum
més gran. El fet de treballar amb solu-
cions molt diluides permet de mesurar di-
rectament la mida de gra dels sediments
en suspensio a les aigiies naturals (SWIFT
et al., 1972; WALKER et al., 1974) o bé ana-
litzar mostres de les quals es pot obtenir
molt poca quantitat (argiles incloses en
calcaries o evaporites, lamines millimetri-
ques, mostres obtingudes en sondatges, et-
cetera). D’altra banda, haver de treballar
amb molt poca quantitat de mostra fa
que calgui assegurar la representativitat,
tant del sediment a partir del qual es
preparara la suspensio, com del petit vo-
lum d’aquesta que servira per a fer la me-
sura. Per obtenir resultats reproduibles
cal estandaritzar al maxim tot el procés
analitic, especialment el mostreig de les
suspensions.

Les particules grosses se sedimenten
molt de pressa i cal tenir la mostra en
agitacio mentre es fa la mesura; si es varia
la intensitat de l'agitacid, pero, és possible
d’obtenir diverses distribucions de les mi-
des de gra més grosses (SHIDELER, 1976).
Aquesta és una limitacié del metode des-
crit, per a mides de gra superiors a 50 jum.
Cal, doncs, estandaritzar l'agitacié per ob-
tenir resultats reproduibles i compara-
bles. Quan es compten particules de mida
inferior a 20 pwm, l'agitacié no és neces-
saria si la determinacié es fa immedia-
tament després de preparar la suspensio.
En Tl'analisi de la fracci6 molt fina no
és convenient emprar agitacié ja que l'agi-
tador mecanic incorporat a l'aparell gene-
ra un soroll electric prou alt com per inva-
lidar els resultats dels canals on es comp-
ten les mides de gra més petites.

Quan es mesuren particules inferiors a
4 nm cal tenir present la contaminacié dels
reactius i de l'aigua emprats, bé per la
presencia de particules inorganiques, bé
per creixement de colonies de microorga-
nismes. El creixement d’aquestes colonies
és irregular, perd és corrent que apare-
guin en reactius filtrats d’'una setmana
d’antiguitat. Per evitar aquests problemes
cal filtrar tots els liquids utilitzats amb
filtres de porus inferior al diametre de les
particules més fines mesurades i, diaria-



ment, fer un blanc de reactius abans de co-
mencar les mesures per assegurar l'absén-
cia de particules.

PROCEDIMENT ANALITIC
Preparacié de les mostres

S’han assajat diverses dilucions de les
mostres tant en les suspensions interme-
dies com en les de mesura i també diver-
ses concentracions de l'electrolit emprat.
A continuacié es descriu el procés de pre-
paracié que ha permes d’obtenir resultats

Fic. 1. Esquema del procediment per a I’analisi
granulometrica de la fracci6 lulita de sediments
antics.

Procedure for particle size analysis of the fine fraction of
ancient sediments.

3 kg de mostra

Quarterejat

3 grams de mostra

Agitacio durant 12 hores en
100 ml de (NaPO,), 5 g/I

Tamis de 63 pm

reproduibles amb concentracions de mos-
tra prou baixes per evitar errors de coin-
cidencia i prou altes perque el nombre de
comptatges sigui representatiu.

Per assegurar la representativitat, de
cada mostra, sem trituren uns 3 kg amb
una trituradora-de mandibules. Per quar-
terejat de la fraccié triturada s'obtenen
uns 3 grams de mostra que es dispersen
en 100 ml d’hexametafosfat sodic 5 g/1. La
suspensié es manté en agitacio durant 12
hores; si després d’aquest temps la mostra
presenta floculaci6 es decanta el liquid i es
repeteix el procés fins a obtenir una sus-
pensié estable. Aquesta suspensio es passa
a través d'un tamis de 63 pm de malla el
qual es renta amb 100 ml de solucié d’he-
xametafosfat sodic 5 g/1. Aquest rentat té
per funci6 recuperar tota la fraccio luti-
tica que pogués quedar retinguda al tamis
i, alhora, diluir la suspensio. D’aquesta
suspensio, se’n separen 40 ml, presos amb
pipeta a distintes altures del recipient on
hi ha la mostra en agitacié. La fraccio que
queda retinguda al tamis s’asseca ies pesa.

L’electrolit emprat a 'aparell de mesu-
ra és hexametafosfat sodic 40 g/l. En
150 ml d’aquest electrolit es dispersen en-
tre 100 i 150 1l de suspensio lutitica reco-
llits a distintes altures del recipient on
hi ha els 40 ml de mostra en agitacié. Im-

Fraccio > 63 pm

Assecatge i pesada

Suspensio < 63 pm

Dilucio per addicio de 100 ml
de (NaPO.), 5 g/!

100-150 .l en 150 ml
de (NaPO,), 40 g/I

100-150 ! en 150 ml
de (NaPO,), 40 g/I

Tub de 140 pm

Tamis de 20 pm

Tub de 30 pm
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mediatament es fa la mesura durant 60 se-
gons amb un tub de 140 wm de diametre
d’orifici, mantenint la mostra en agitacio.
El volum de la suspensi6 lutitica que es
dilueix depén de la seva concentraci i,
per tant, la quantitat de fraccié retinguda
al tamis de 63 pm és indicativa de la que
cal prendre. En general, només sén neces.-
saris 150 nl quan la fraccié superior a
63 xm suposa més d'un 30 % de la mostra.
Per a la mesura amb el tub de 30 iwm
es dispersen en 150 ml d’electrolit la ma-
teixa quantitat de suspensié lutitica em-
prada en la determinacié anterior. La sus-
pensio obtinguda es fa passar per un tamis
de 20 rm de malla i es mesura immediata-
ment durant 30 segons sense agitacio.

Condicions analitiques

Per a la mesura s’ha utilitzat un comp-
tador Coulter Counter TA de 16 canals que
dona directament les dades seglients:

— Nombre total de particules comptades
en un temps prefixat.

— Percentatge en volum de particules acu-
mulades a cada canal.

— Corba diferencial i corba acumulativa.

Per cobrir tot l'interval de la fraccié lu-
titica s’ha fet servir un tub de 30 utm de
diametre de porus i un altre de 140 m.
Cal emprar dos tubs ja que cadascun no-
més compta les particules de mida com-
presa entre el 2 i el 40 % del diametre de
l'orifici. El calibratge s’ha fet amb boletes
de latex de 7,87 pm de diametre mitja
subministrades pel fabricant de I'aparell.
La calibraci6 obtinguda i els canals em.
prats en la superposicié de les dues corbes
es mostren a la taula I.

De les dades obtingudes s’han rebutjag
les del canal 2 de! tub de 30 tm a causa
del soroll de fons. Les dues corbes granu-
lometriques s’han superposat i s’han calcu-
lat per extrapolacié els valors correspo-
nents als diametres 0,78, 0,50 i 0,25 um. La
conversio en pes dels volums acumulats a
cada canal s’ha fet suposant una densitat
de les particules de 2,65. El pes de la frac-
ci6 inferior a 0,98 um s’ha calculat restant
del pes total de mostra dispersada el de
totes les fraccions de mida superior a
0,98 wm. Tots els valors obtinguts s’han
recalculat per reflectir el 100 % del pes.

54

Taura 1. Calibracié de I'aparell. La primera co-
lumna indica el numero d’ordre dels canals. La
segona i la tercera mostren el diametre mitja, en
nm, de les particules comptades a cada canal
per als tubs de 140 i 30 nm, respectivament.
Aquests diametres son els que tindria una esfera
del mateix volum que el de la particula mesu-
rada. Requadrat continu, canals emprats en la
construccio de la corba. Requadrat discontinu
canals de superposicié de les corbes.

Calibration of the apparatus. The first column shows the
channels used. The second and third columns show the
mean diameter, in pm, of particles accumulated in each
channel using 140 and 30 pm aperture sizes. The diame-
ter is the same of a sphere having the same volume as
the particles measured. Continuous bordering, channels

»

used in the elaboration of the curves; discontinuous bor-
dering, channels of curve overlapping.
Canals 140 pm 30 um
2 312 078
3 303 0,98
4 14,96 1 1,24
5 1625 ! 1,56
6 787 1,97
7 991 2,48
8 12,49 2312
9 15,74 13931
N R
. 6,251
12 31,49 787
13 39,68 991
14 50,80 12,49
15 63,00 15,74
16 79,30 19,83

CAMP D’APLICACIO DEL METODE

El metode s’ha verificat amb mostres de
fangs marins actuals analitzats pel metode
de I'hidrometre i amb llims eolics molt
ben classificats i de mida de gra cone-
guda.

El procediment descrit es pot aplicar
tant a sediments actuals com antics, és
rapid i té bona reproductibilitat. Un cop
obtinguda la suspensié de particules de
mida lutita, en 3 hores es pot fer I'analisi
completa de 12 mostres. Si s’estandaritza
el mostreig de les suspensions la repro-
ductibilitat és molt bona.

Serveix només per a mesurar la fraccié
granulometrica inferior a 63 pm. De la
fraccié superior a aquesta mida de gra,
nomeés se n'obté el percentatge total. Si
es vol continuar la granulometria a la frac-
ci6 de mida sorra pel mateix metode, s’ha
de modificar la viscositat de I'electrolit per
evitar els problemes de sedimentacié
(McCAVE & Jarvis, 1973). Si I'analisi es vol



fer per sedassat cal introduir modifica-
cions per tal de superposar les corbes ob-
tingudes i evitar una ruptura a 63 pm.
Tal com s’ha descrit, el procediment no-
més es pot aplicar a mostres amb un con-
tingut de materia organica inferior a 1'1,5-
2 % en pes. Aquest component, que suposa
en general un petit percentatge en pes dels
sediments perd un percentatge significa-
tiu en volum, té un comportament total-
ment diferent al de la fraccié inorganica
i origina pertorbacions en el moment de
la mesura. Si s’han d’analitzar mostres ri-
ques en materia organica cal oxidar-la pre-
viament amb peroxid d’hidrogen.

MATERIALS ESTUDIATS
I RESULTATS OBTINGUTS

El meétode descrit s’ha aplicat a sedi-
ments lutitics lacustres i fluvials dipositats
durant I’Eoce superior i 1'Oligoce al mar-
ge oriental de la Depressi6o de I'Ebre. Les
mostres lacustres pertanyen a les forma-
cions Complex lacustre de Sanaiija i Cal-
caries de Tarrega; els materials fluvials
sén de les formacions molassiques d’Artés
i de Solsona (RiBaA, 1967, 1975).

S’han realitzat cinc perfils dels quals
s’han recollit mostres de les capes més ar-
giloses, ja que el contingut de carbonat
és molt elevat en totes les formacions es-
tudiades. La situacié dels perfils i la in-
formacié mineralogica i geoquimica dels
materials analitzats es pot trobar a INGLES
(1983) i INGLES & Pueyo (1983). De totes
les mostres recollides, se n’han estudiat 72
que s6n les que s’han dispersat amb el
tractament de rutina.

Els sediments lacustres

S’han recollit mostres de les dues for-
macions lacustres a Calaf on apareixen
ben desenvolupades. El Complex lacustre
de Sanaiija que presenta facies variables
segons les localitats, s’ha estudiat també a
Cardona i a Sanaiija.

Perfil de Calaf

El mostreig s’ha fet essencialment a la
carretera de Calaf a Pinds. El perfil té¢ a
la base els materials del Complex lacustre
de Sanaiija i comenga immediatament a

sobre dels guixos de la Formacié Barbas-
tre que afloren al nucli de I’anticlinal de
Stria. Es constituit per calcaries micriti-
ques amb intercalacions lutitiques, que
progressivament van augmentant de po-
tencia fins a constituir el material predo-
minant. Cap al sostre, la série esdevé més
calcaria. En el paquet argilés hi ha inter-
calades diverses capes de lignit.

S’han recollit 80 mostres de les quals
s’han dispersat 48, perd 10 s’han hagut de
rebutjar a causa de l'elevat contingut de
matéria organica. Les lutites intercalades
al tram calcari basal son constituides per
argila i Ilim fi (<10 pm). El transit entre
els materials calcaris i els argilosos €s
format per un conjunt de mostres sense
cap classificacié i diversos nivells de gra
molt gros (més d'un 50 % de fraccio supe-
rior a 63 pm). Cap al sostre, la mida de
gra disminueix fins a contenir les mostres
entre un 40 i un 70 % d’argila. Els sedi-
ments més argilosos es troben sempre as-
sociats a capes de lignit.

Perfil de Sanaiija

Les mostres s’han recollit al NE del po-
ble. El perfil, que consta de 13 mostres,
comenca immediatament a sobre dels gui-
xos de la Formacié Barbastre i és consti-
tuit per calcaries lacustres amb interca-
lacions de materials detritics. S’han ana-
litzat 5 mostres; a totes la fraccio argila
és molt abundant (entre el 40 i el 55 %), el
llim és de mida inferior a 20 pm i la frac-
ci6 superior a 63 pm és sempre inferior
al 10 %.

Perfil de Cardona

S’ha fet al turd del castell, comenca a
sobre de les evaporites i és constituit per
lutites carbonatades, grises a la base i ver-
melles cap al sostre. S’han mesurat 9 mos-
tres de les 10 recollides; en totes predo-
mina el llim de gra entre fi i mitja sobre
de l'argila. La fracci6 superior 63 pm ultra-
passa el 20 % en moltes mostres.

Els sediments molassics
Perfil de Suria

Les mostres, recollides essencialment a
la carretera de Suria a Castelladral, per-
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tanyen a la Formacié molassica de Solso-
na. La série és constituida per calcaries
micritiques lacustres amb intercalacions
de gresos i microconglomerats que van
augmentant de poténcia cap al sostre.
S'han analitzat 11 mostres en les quals
predomina el llim en tota la seva gamma
granulometrica, I'argila és escassa i cap a
la part superior augmenta la proporcié de
fraccid sorra, poc abundant a la base.

Perfil de Santpedor

Els materials de la Formacié molassica
d’Artés, s’han recollit a la Costa de la Vila
al nord de Santpedor. El perfil, de 13 mos-
tres, es completa amb tres més de la ma-
teixa formacié preses al nord d’Odena. A
totes les mostres analitzades predomina el
llim de gra mitja-gros (20-50 pm), seguit
de la fracci6 argila. El contingut de la frac-
ci6 superior a 63 pm és molt variable.

Comentari dels resultats

A la figura 2 hi ha representats els qua-
tre models de distribucié que s’han trobat.
A cada grafica hi ha dibuixades les corbes
obtingudes amb els tubs de 30 i 140 pm i
la que resulta de la superposicié de les
altres dues. .

A la grafica (a) hi ha representada la
corba corresponent a un sediment sense
cap classificacio, la (b) mostra un material
constituit essencialment per particules de
mida inferior a 4 pm, la (c) correspon a
una mostra on predomina la fraccié fina
(<10 pm) i la (d) a una de composta per
llim de gra mitja-gros. No s’ha trobat cap
mostra bimodal.

Les corbes (b) i (c) son les predominants
en els materials lacustres ila (a)ila (d) en
els molassics. En general, les granulome-
tries presenten un maxim desplagat cap al
gra fi en els materials lacustres i'cap a l'in-
termedi-gros en els molassics. So6n rares
les mostres amb una mala classificacié del

‘ Fic. 2. Representacié dels quatre models de cor-
bes granulometriques obtingudes.

_ — — corba obtinguda amb el tub de 30 »m

corba obtinguda amb el tub de 140 pm

. —.—corba que resulta de la superposici6 de les
altres dues

Graphs illustrating the four types of particle size distri-
bution found.

— — — grain size distribution obtained with the 30 pm

aperture

grain size distribution obtained with the 140 pm

aperture

- — -—superposition of the two distributions

1lim; només la presenten alguns materials
de la zona detritica intermedia del Com-
plex lacustre de Sanaiija i d’altres de la
Formaci6 Solsona.

La granu.umetria predominant a les for-
macions lacustres és la inferior a 10 pm
amb~ abundancia d’argila. Una excepcio,
n’és el perfil de Cardona on predomina el
llim entre 4 i 20 pm sobre l'argila.

Les formacions molassiques mostren
més heterogeneitat que les lacustres pel
que fa a la proporci6 dels diversos compo-
nents granulometrics. A la Formacié Sol-
sona s’observa un clar augment de la mida
de gra cap al sostre de la série, fet que
no es detecta al perfil de la Formaci6
Artés.
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