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1. Abstract

This work includes a quantitative study of planktonic foraminifera at the genus level and
a semiquantitative study of clay minerals of the upper Selandian at the Zumaia section
(Gipuzkoa). The objective is to analyze the paleoenvironmental and paleoclimatic
evolution across the horizon corresponding to the hyperthermal event called Mid
Paleocene Biotic Event (MPBE). For the planktonic foraminifera study, a total of 20
samples were analyzed which were prepared by the classic washing techniques. For
the paleoclimatic reconstruction, the index C/F was used, which marks the proportion
of tropical-subtropical genera. For the mineralogical analysis, 12 of these samples were
studied by means of the X-ray diffraction technique of the total sample and the clay
fraction (<2um). The curves of the index C/F and clay mineral abundance indicate
cyclical variations compatible with the Milankovitch cycles (of precession and
eccentricity). The more marly beds exhibit a greater abundance of tropical-subtropical
genera and chlorites, suggesting warmer periods of insolation maximum. The horizon
of the MPBE represents an absolute maximum in the index C/F, but does not reflect a
significant event different from the rest of the marly levels within the precession cycles
identified at Zumaia.

2. Introduccion: planteamiento e interés

La seccion de Zumaia (Gipuzkoa) es una de las mas conocidas y estudiadas en el
mundo debido a su extraordinario registro estratigrafico (Hilario, 2012; Hilario et al.,
2013), que abarca desde el Santoniense (Cretdcico superior) hasta el Ypresiense
(Eoceno inferior). Cabe destacar que en Zumaia se han definido dos estratotipos de
limite (GSSP, o Global Boundary Stratotype Section and Point) para las bases del
Selandiense (Paleoceno medio) y Thanetiense (Paleoceno superior) (Schmitz et al.,
2011). Ademas, la seccion de Zumaia fue propuesta también como candidata para la
definicion de los estratotipos de los limites Cretécico/Paledgeno y Paleoceno/Eoceno
(Molina et al., 2009).

Las muestras estudiadas se sitllan cronoestratigraficamente en el Selandiense
superior (Paleoceno medio), piso introducido en la literatura cientifica por Alfred
Rosenkrantz en 1924 y que lleva el nombre de la isla danesa de Selandia. En Zumaia
(Gipuzkoa) se encuentra el registro mas representativo y completo de sucesiones de
depositos hemipelagicos del piso Selandiense, convirtiendo la seccion en el lugar
idoneo en el que estudiar foraminiferos y otros grupos de microfésiles. Se han
realizado estudios previos que incluyen andlisis cuantitativos con foraminiferos
plancténicos del Selandiense, como los trabajos de Arenillas y Molina (1995) y
Bernaola et al. (2006, 2007). Estos ultimos sugirieron un posible evento hipertermal
(calentamiento global) en el Selandiense tardio, denominado MPBE (Mid Paleocene
Biotic Event).

En este trabajo se realiza un estudio cuantitativo de foraminiferos planctonicos a
nivel de género y un estudio semicuantitativo de los minerales de la arcilla con la
finalidad de analizar la evolucién paleoambiental y paleoclimatica del Selandiense
superior entorno al MPBE. Mi objetivo general es, sobre todo, aprender dos
metodologias de trabajo diferentes y sus técnicas aplicadas a la paleoclimatologia.



2.1. Paleoclimatologiay ciclicidad de Milankovitch

La paleoclimatologia estudia las variaciones y cambios climéticos y los factores que
lo han causado desde la creacion de la Tierra hasta la actualidad. El estudio se realiza
a partir de indicadores climéaticos (como los isétopos estables, los minerales de la
arcilla o los foraminiferos plancténicos) preservados en el registro estratigrafico, cuyo
valor depende de las condiciones climéticas en cada instante.

Las variaciones climéticas suelen ser ciclicas, como se observa en los periodos
glaciares e interglaciares del Cuaternario, y pueden explicarse a partir de los ciclos de
Milankovitch. Estos ciclos estdn causados por variaciones orbitales de la Tierra que
influyen en la cantidad de energia solar que alcanza la superficie de la Tierra
(insolacion) en cada latitud (Sagasti, 2003). Milankovitch diferencia tres variaciones
orbitales:

-Precesion: es en realidad una resonancia de dos tipos de precesion (precesion del
eje de la Tierra y precesién orbital), con periodos de entre 19 ka a 23 ka, y una media
de 21 ka (Beger, 1988). La precesion del eje de la Tierra se debe al giro tipo peonza
del eje terrestre alrededor de la perpendicular del plano de la o6rbita terrestre, en
periodos de unos 26 ka. La precesién orbital o del perihelio, se debe a la rotacion de la
oOrbita eliptica de la Tierra en periodos de unos 134 ka.

-Oblicuidad: es debida a cambios en el angulo de inclinacién del eje terrestre
respecto a la perpendicular del plano de la érbita terrestre, el cual cambia de 22° a
24,5° en un periodo aproximado de 40 ka (Sagasti, 2003).

-Excentricidad: es la variacion de la excentricidad de la érbita de la Tierra, cuya
forma varia de eliptica a casi circular. Provoca dos periodicidades principales: 100 ka
(excentricidad corta) y 403 ka (excentricidad larga), aunque también hay otras
periodicidades mas largas (1300 ka y 2 Ma) que han sido relacionadas con la
excentricidad (Beger, 1988).

Estos tres tipos de periodicidades se combinan dando una compleja curva de
insolacion (Sagasti, 2003) la cual puede ser utilizada para dataciones
astrocronoldgicas (figural).
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Fig. 1.- Diagrama simplificado de los tres tipos de ciclos de Miliankovitch (modificado de
Weedon, 1993 y Sagasti, 2003).



2.2. El evento hipertermal del Paleoceno medio (MPBE)

Otro de los objetivos principales de la paleoclimatologia es la identificacion de
eventos climaticos en la historia de la Tierra. En el Pale6geno adquieren relevancia los
llamados eventos hipertermales, que son eventos de brusco calentamiento climatico
como el que pudo ocurrir en el MPBE segun Bernaola et al. (2007). De acuerdo a
estos autores, el nivel correspondiente al MPBE se describe litol6gicamente como un
estrato decimétrico (30cm) de margas, situado en una alternancia de calizas y margas,
y representa una duracion de 10-11 mil afios (ka), es decir, aproximadamente la mitad
de un periodo de precesion. La edad de este evento se sitla en torno a hace 59,3
millones de afios (Ma), muy proximo al limite del Selandiense/Thanetiense (GSSP de
la base del Thanetiense), el cual esta situado aproximadamente en 59,2 Ma (Figura 4).

Segun Bernaola et al. (2007), se caracteriza por haber un descenso en el nimero
de taxones de foraminiferos planctonicos de estrategia K (especialistas) y un aumento
de los de estrategia r (generalistas), principalmente del género Subbotina, sugiriendo
una clara alteracion paleoambiental. Estas variaciones en las asociaciones de
foraminiferos plancténicos se reflejan también en otros grupos micropaleontolégicos.
En nanofésiles calcareos, Bernaola et al. (2007) identificaron un aumento de especies
de tropicales-subtropicales de estrategia r y de aguas mas oligotroficas. En
foraminiferos bentoénicos, identificaron un incremento brusco de especie oportunistas
de aguas profundas, sugiriendo condiciones oligotréficas e inestables. Ademas,
también coindice con un brusco descenso de los valores de &C, compatible con
evento hipertermal (brusco calentamiento climatico). El inicio del MPBE parece
registrarse, no obstante, aproximadamente 50 cm por debajo, por lo que el episodio
hipertermal probablemente duré unos 52-53 ka (2,5 ciclos de precesion).

3. Objetivos

Este trabajo de fin de grado pretende realizar una interpretacion paleoclimética de
la cicloestratigrafia en torno al evento MPBE del Selandiense superior en Zumaia a
partir del andlisis e interpretacion de las variaciones de las asociaciones de
foraminiferos plancténicos y de minerales de la arcilla a lo largo del perfil.

Para conseguir este objetivo general, se propusieron los siguientes objetivos
especificos:
- Analisis mineralégico de 12 muestras entorno al MPBE. Identificacion de los
minerales en muestras totales y de los minerales de la arcilla en la fraccion <2 micras,
y posterior analisis semicuantitativo.
- Analisis micropaleontologico de 20 muestras entorno al MPBE. Identificacion de los
géneros de foraminiferos planctonicos en cada muestra, y posterior andlisis
cuantitativo a partir de una fraccién representativa de aproximadamente 50 ejemplares
en cada muestra (suficiente para calcular el indice célido/frio o indice C/F).
- Correlacién e integracion de los datos obtenidos en el estudio mineraldgico y
micropaleontologico, para analizar la cicloestratigrafia del Selandiense superior y el
evento MPBE desde el punto de vista paleoclimatico.
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Fig. 2.- Localizacion geografica de la zona estudiada. La imagen de satélite en la parte
superior, en el centro el mapa geogréfico de Zumaia modificada de SigPac y en la parte inferior
el mapa geol6gico modificado de Schmitz et al., (2011).



4. Localizacion geografica

La zona estudiada se encuentra en el norte de Espafia, dentro de la comunidad
autonoma del Pais Vasco en la de la provincia de Guipuzcoa, concretamente en la
parte SW de la playa de Itzurun situada al norte de la poblacion de Zumaia, con unas
coordenas 43° 17° 58” N para la Latitud y 2° 15’ 42” W para la longitud (Fig. 2).

5. Contexto geolégico

La seccion de Zumaia estd geoldégicamente situada en la Cuenca Vasco-
Cantabrica, que se expande hacia el sur en forma de lamina cabalgante sobre las
cuencas terciarias del Duero y el Ebro. El norte de la cuenca se interpreta como un
offshore que se extiende hasta el Golfo de Vizcaya, en el que se encuentra el registro
mas representativo y completo de sucesiones de depdsitos hemipelagicos que abarca
desde el Cretéacico Superior hasta el Paleégeno (Schmitz et al., 1997; Pujalte et al.
1998).

Fig. 3.- Corte geoldgico de la zona estudiada, la imagen superior derecha esta modificada de
Bernaola et al. (2007) y en la inferior es una imagen tomada durante el muestreo..



Los depositos se originaron con la primera etapa tectdénica que inicié el
levantamiento de los Pirineos y éstos se depositaron en cuencas y subcuencas
formadas durante una etapa extensional (rift) que afecto al golfo de Vizcaya.

La seccién paleocena de Zumaia se deposité a una profundidad aproximada de
1000m (Pujalte et al. 1998). No muestran ningun hiato estratigrafico significativo
(Bernaola et al., 2007), como se demostr6 en estudios de nanofésiles calcareos y
foraminiferos plancténicos (ej., Arenillas y Molina, 1995; Bernaola, 2002).

El intervalo estratigréfico estudiado, en la parte superior del Selandiense, pertenece
a la parte media de la Formacion Itzurun, denominado Miembro B por Baceta et al.
(2004) y en la que predominan margas grises, con intercalaciones de calizas y
margocalizas grisaceas. La Fm. Itzurun alcanza una potencia de aproximadamente 80
m (Baceta et al., 2004), y esta afectada por varias fallas normales (Fig. 3).

La seccién estudiada tiene una potencia de 3,4 m y esta formada por 3 tramos
diferenciables. El primero, con un espesor de 0,8 m, consiste en una alternancia de
estratos de calizas, de 20 cm de espesor, y de margas, de 10 cm de espesor. El
segundo tramo esta constituido por 2,2 m de potencia de margas en estratos de 20-
35cm, con intercalaciones de margocalizas en estratos de 10-20cm; algunos estratos
margosos son mas oscuros, sugiriendo un mayor contenido en materia organica. El
tercer tramo, con 0,4 m de espesor, presenta una alternancia de estratos de calizas de
10-15 cm de espesor, y de margas, de 5-10 cm de potencia (Fig. 4).
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Fig. 4.- Columna estratigrafica de la zona estudiada modificada de Schmitz et al., (2011) con
(a) bioeventos de plancton calcareo (b) Magnetoestratigrafia, (c) biozonas de foraminiferos
plancténicos, (D) Biozona de Berggren et al. (1995) y (e) biozonas de nanofosiles calcareos.

6. Metodologia

Se analizaron micropaleontolégicamente un total de 20 muestras (10 en estratos
mas calcareos y 10 en estratos mas margosos). Para el analisis mineralégico se



estudiaron 12 de estas muestras. El evento hipertermal del Paleoceno medio (MPBE)
estd emplazado en una posicion intermedia dentro del intervalo estratigrafico
estudiado, tal como queda reflejado en la figura 4.

6.1. Métodos mineraldgicos
6.1.1. Difraccion de rayos X (DRX)

La mineralogia de las muestras totales y las correspondientes fracciones <2 micras
se determiné por DRX en 12 muestras. Previamente, las muestras consolidadas se
trituraron, homogeneizaron, y cuartearon hasta obtener unos 5 grs para el estudio de
la muestra total y el resto (aprox. 10 grs) para el estudio de las arcillas.

Para el estudio de la muestra total, las muestras fueron molidas en un molino de
agata, y tamizadas en seco con un tamiz de luz de malla de 53 micras. La muestra
tamizada se colocd, desorientada, en un portamuestras de aluminio sobre un vidrio
correctamente siglado. Se obtuvieron difractogramas de RX de cada una de las
muestras totales, mediante un difractometro de RX, Philips PW 1729 X-RAY, con
radiacion Cu-Ka, utilizando un voltaje de 40 kV y 30 mA de intensidad y
monocromador de grafito. Los difractogramas fueron obtenidos de entre 3 y 60°20,
con una velocidad de goniémetro de 0,1 26/seg y tiempo de integracion de 0,4 seg.
Este equipo utiliza el software Xpowder (Martin Ramos, 2004) para procesar y
almacenar los datos de difraccion.

Previamente al estudio de los minerales de la arcilla (<2 ym), se eliminaron los
carbonatos de las muestras. Para ello, se atacaron con un ataque acido suave con HCI
0,3 N. Una vez finalizado el ataque, la muestra se lavé con agua destilada hasta
alcanzar un pH neutro y eliminar los cloruros formados. Como control del proceso, se
utilizaron papeles indicadores de pH. Una vez eliminados los carbonatos, las muestras
se sumergieron en agua destilada y se agitaron durante unos 10 minutos con el
objetivo de dispersar las particulas mas finas. Posteriormente, se tamizaron en
humedo con un tamiz 500 ym. La fraccién inferior a 500 pym fue centrifugada en una
centrifugadora Hettich Universal 320, durante 3’ 36" a 580 rpm, lo que permitié separar
la fraccidbn menor a 2 um del resto de la muestra. En el caso de que las suspensiones
formadas por las particulas inferiores a 2 ym fueran muy diluidas se secaron en
lamparas de infrarrojos. Una vez conseguida una suspension relativamente
concentrada, se deposité con ayuda de un pincel en un portamuestras de vidrio y se
dej6 secar a temperatura ambiente para, posteriormente, realizar el estudio de DRX.
En este tipo de preparacion, denominada agregado orientado, las particulas de arcilla,
fundamentalmente laminares, se depositan con los planos (00l) paralelos al vidrio.

Se obtuvieron difractogramas de RX de los agregados orientados secados al aire
(AO). Estos agregados fueron solvatados con etilenglicol (EG) durante 48h a 60°C con
el objetivo de diferenciar las arcillas expandibles, y se obtuvieron los correspondientes
difractogramas. Para este estudio se utiliz6 el difractometro mencionado
anteriormente, si bien la zona de barrido fue de 3 a 30°26.

La identificacion mineraldgica se realizd a partir de tablas de difraccién obtenidas de
la bibliografia (Powder Diffraction File, JCODS, 1974). La composicion mineralégica de
cada muestra se realizo a partir de un andlisis semicuantitativo, en el cual se aplica la
siguiente férmula:



IMineral X
RMineral X

Yomineraix» = 100 X

Z IMinerales muestra
PRMinerales muestra

siendo | la intensidad, es decir la altura de la reflexion (espaciado), caracteristica de un
determinado mineral, y PR el poder reflectante del mineral. En este trabajo se han
utilizado los poderes reflectantes de Schultz (1964) y Biscaye (1965).

Los espaciados caracteristicos de los minerales utilizados para obtener Ila
composicidn mineralégica a partir del andlisis semicuantitativo de la muestra total son:
3.34A para el cuarzo, 3,03A calcita, 2,88A dolomita, 3,20-3,25A feldespatos y 4.45A
para los minerales de la arcilla. Para la fraccion arcilla, los espaciados caracteristicos
que se han utilizado son 16-17A para la esmectita (utilizando los difractogramas
tratados con EG), 9,99-10,1A para la ilita y 7A para la caolinita y la clorita. Estas
dltimas se pueden diferenciar mediante la reflexién (002) de la caolinita a 3.58A de la
correspondiente reflexion (004) de la clorita a 3.53A (Biscaye, 1964, Bradley, 1954).

Espaciado
Minerales caracteristico (A) Poder reflectante
Cuarzo 3,34 15
Calcita 3,03 1
Dolomita 2,88 1
M. Arcillas 4,45 0,1
Feldespatos 3,20 - 3,25 1
llita 9,99 - 10,0 1
Esmectitas 15-17 4,4
Caolinita 7-71 2,1
Clorita 7-71 2,1

Tabla 1.- Espaciados y poderes reflectantes (PR) caracteristicos de los minerales utilizados
Schultz (1964) y Biscaye (1965).

La DRX permite hacer un analisis mineralégico semicuantitativo de las fases minerales
presentes en la muestra. Esta técnica no detecta fases amorfas y tiene un limite del
deteccion de aproximadamente del 5%.

6.1.2. Indicadores mineral6gicos en paleoclimatologia

Los minerales de la arcilla se dividen en dos categorias segun su origen: los que se
forman in situ por precipitacion, que se denominan autigénicos, y los minerales
detriticos que proceden de depésitos preexistentes como consecuencia de los
procesos de meteorizacion, erosion, transporte y sedimentacion (Fagel, 2007). Los
minerales autigénicos no suelen superar el 10% del total de minerales de la arcilla en
medios marinos someros (Velde, 1995). Si son autigénicos, nos proporcionan
informacion del ambiente quimico del medio sedimentario. Si son detriticos, nos



proporcionan informacién sobre el area fuente, incluyendo los procesos de transporte y
sedimentacion (Fagel, 2007). Chamley (1989) concluy6 que los minerales de la arcilla
formados en diferentes puntos del planeta estdn mas influenciados por el tipo de clima
en el que se forman (donde puede predominar la meteorizacion fisica o quimica) que
por las rocas de las que proceden. Esta conclusion queda reflejada en el mapa que
este mismo autor presentd (anexo 1), donde se muestran las asociaciones de
minerales caracteristicas de cada region climatica. En el mapa se aprecia claramente
gue la relativa abundancia de cada arcilla varia en funcion de la region. Esto indica
que los minerales de la arcilla son buenos indicadores paleoclimaticos.

Los minerales de la arcilla pertenecen al grupo de los filosilicatos. Estos presentan
una estructura basada en el apilamiento de capas compuestas por tetraedros de Si
(Al) y O, denominadas capas tetraédricas (T), y capas compuestas por octaedros de
Mg (Fe?") o Al (Fe*") denominadas capas octraédricas (O) (White, 1999). Los criterios
de clasificaciébn de los filosilicatos fueron definidos por la AIPEA (Association
Internationale Pour I'Etude des Argiles) y se basan en el apilamiento de estos dos tipos
de capas (T y O) (Fagel, 2007), distinguiendo los tipos: 1:1 (T:0), 2:1 (T:O:T) y 2:1:1
(T:O:T:0).

Como se puede observar en el mapa de Chamley (1989) anteriormente
mencionado, los principales minerales de la arcilla que proporcionan informacién
paleoclimatica son:

- llita, que es tipo 2:1 (T:O:T): predomina en latitudes altas junto con la clorita, ya que
se forman en condiciones de meteorizacion fisica alta y baja meteorizacion quimica,
debido a la escasa disposicién de agua en estado liquido.

- Clorita: De tipo 2:1 (T:O:T): su distribucién mayoritaria se encuentra en regiones de
latitudes frias, ya que se forma en ambientes con baja meteorizacién quimica, donde
se produce un escaso desarrollo de hidrdlisis.

- Esmectita: De tipo 2:1 (T:O:T): se encuentra principalmente en climas templados y
relativamente humedos, donde hay una escasa meteorizacién fisica y predomina la
meteorizacion quimica. Las esmectitas que se forman por meteorizacién quimica son
fundamentalmente aluminicas tipo montmorillonita.

Caolinita: De tipo 1:1 (T:0): su mayor abundancia ocurre en regiones tropicales y
ecuatoriales humedas, debido a que su formacion se realiza preferentemente bajo
condiciones de intensa meteorizacion quimica y por tanto se produce un elevado
desarrollo de los procesos de hidrdlisis.

6.2. Métodos micropaleontoldgicos

Para completar los objetivos correspondientes a la parte de micropaleontologia, se
utilizaron las siguientes técnicas de laboratorio: técnica del levigado, triado de las
muestras, y fotografia de ejemplares en un microscopio electrénico de barrido.

6.2.1. Técnica del levigado

La técnica del levigado permite separar los microfésiles que se encuentran en la
roca de la matriz, sin dafiarlos. A diferencia de otras técnicas micropaleontolégicas,
como el frotis o la lamina delgada, las conchas de los foraminiferos y otros microfésiles
guedan libres. Esto permite una total movilidad de los ejemplares de manera que, con

9



la ayuda de un pincel, pueden ser girados para observar sus diferentes lados en el
posterior estudio taxonémico.

En primer lugar, se escogié una porcion de la muestra para aplicarle la técnica del
levigado. Las muestras, sobre todo las mas calcareas, fueron fragmentadas con la
ayuda de un mortero. La fragmentacion de la muestra permite incrementar la superficie
expuesta al reactivo, aumentando la velocidad de la reaccidén. Seguidamente se coloco
esta porcion de roca en un recipiente de plastico y se cubri6 con un reactivo para
separar los microfosiles de la matriz. El reactivo utilizado fue agua oxigenada al 15-
20% durante 6 a 24 horas. Este proceso requiere la utilizacion de una campana
extractora para evitar la emision de vapores peligrosos.

Con la muestra ya disgregada, se procedié a tamizarla bajo un chorro de agua. Los
tamices deben ir con luz de malla decreciente para que el sedimento vaya pasando de
unos a otros segun el tamafio (Molina, 2004). El lavado termina cuando se observa
que el agua que atraviesa el residuo se encuentra completamente limpia. Los
levigados estudiados corresponden al tamiz de luz de malla de 106 ym. Por tanto, los
microfésiles estudiados presentan tamafios >106 um, lo que garantiza que la mayor
parte de las conchas pertenecen a ejemplares adultos.

Posteriormente, el residuo de cada tamiz se colocé en un bote de vidrio, indicando
a que muestra y a que tamafio de luz de malla corresponde. Los botes se dejaron
secar en un horno, con una temperatura que nunca debe superar los 50° si se desea
realizar posteriores analisis isotépicos. Finalmente, el residuo seco se introdujo en
botes de plastico convenientemente siglados.

Los tamices utilizados se limpiaron con la ayuda de una brocha junto con un chorro
de agua, para evitar lo maximo posible la contaminacion de las muestras que se laven
posteriormente con los mismos tamices. No obstante, tras finalizar la limpieza, los
tamices se sumergieron en azul de metileno para tefir los ejemplares que pudieran
gquedar retenidos en el tamiz, con el fin de que puedan ser reconocidos los ejemplares
contaminados.

6.2.2. Triado de las muestras

Para obtener una fraccion representativa de la muestra se utilizé un
microcuarteador. Dado que la cantidad de muestra en el levigado es, en general, muy
grande, se cuartea un numero consecutivo de veces hasta que la cantidad final sea
sustancialmente menor y mas manejable.

Una vez obtenida dicha fraccion de la muestra se extiende sobre una bandeja de
fondo plano. Esta bandeja se encuentra dividida en celdas cuadradas. De una de
estas celdas se extrajeron aleatoriamente alrededor de 50 ejemplares y se colocaron
en una celdilla micropaleontolégica, la cual esta dividida también en 60 cuadrados.
Este proceso se llevé a cabo con la ayuda de un pincel del 0/4 humedecido en agua.
Si la celda cuadrada elegida de la bandeja no contenia 50 ejemplares, se continud
extrayendo ejemplares de una celda contigua diagonalmente. Una vez separados los
50 ejemplares de cada muestra, se clasificaron a nivel de género. Se eligié la cantidad
de 50 ejemplares como muestra estadisticamente representativa porque el analisis
cuantitativo fue utilizado simplemente para calcular la proporcion de géneros
tropicales-subtropicales y cosmopolita en la asociacion. Si el objetivo hubiese sido
calcular la abundancia relativa de cada especie, el nUmero de ejemplares extraidos
debiera haber sido mayor (alrededor de 300 ejemplares).
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6.2.3. Microscopio electrénico de barrido de emision de campo (FESEM, Field
Emission Scanning Electron Microscope)

Algunos ejemplares de los géneros estudiados mas representativos fueron
seleccionados para obtener imagenes de alta resolucion con la ayuda de un
microscopio electrénico de barrido (SEM, del inglés Scanning Electron Microscope). Se
utilizd el microscopio electronico de barrido de emision de campo FESEM Carl Zeiss
Merlin del Servicio de Microscopia Electronica de Materiales de la Universidad de
Zaragoza, utilizando un voltaje 10kV y corriente de sonda 400pA y un detector de
electrones secundarios (tipo SE2).

Para formar una imagen, los SEM utilizan el haz de electrones del microscopio.
Dado que las muestras no son conductoras de los electrones se produce un efecto de
carga, es decir, los electrones incidentes quedan “atrapados” por la muestra, de tal
modo que la carga que se acumula puede llegar a actuar de espejo reflejando todo el
haz incidente y sobrecargando la imagen. Para evitar este fenGnmeno. se recubre la
superficie de la muestra con una pelicula metalica (en este caso oro) por evaporacion
en una cdmara de vacio.

Una vez realizado este proceso, se toman imagenes de los ejemplares mas
representativos de los géneros, eligiendo aquellos que se encontraban mejor
preservados. Los ejemplares se colocan previamente sobre un porta con cinta de
carbono, que es el que se introduce en la camara de vacio del SEM. Se tomaron
imagenes de las 2 6 3 vistas principales de cada ejemplar: lados espiral (E), axial (A) y
umbilical (U) en trocoespiralados, y lados frontal y lateral en biseriados. Se utilizaron 3
sesiones de SEM para poder tomar imagenes cada lado principal del ejemplar.

6.2.4. Indicadores micropaleontoldgicos en paleoclimatologia

Los foraminiferos plancténicos son uno de los mejores indicadores paleoclimaticos
en el campo de la micropaleontologia. Las asociaciones de foraminiferos planctonicos
se ven muy influenciados por los cambios de temperatura, salinidad, oxigenacién y
contenido de particulas o contaminantes, lo que les convierte en unos buenos
indicadores paleoambientales, paleoceanograficos y paleoclimaticos.

Teniendo en cuenta el factor temperatura, los foraminiferos plancténicos pueden
agruparse en dos grupos segun su distribucion latitudinal: tropicales-subtropicales (TS)
y cosmopolitas (C). Estos dos grupos permiten establecer un indice paleoclimatico o
de temperatura denominado indice calido/frio (C/F). El indice C/F es la relacion de
abundancia (%) de los géneros tropicales-subtropicales con respecto al total de
foraminiferos plancténicos, como se muestra en la siguiente férmula:

Indice C/F = x 100

TS+C

siendo TS el nimero de ejemplares de géneros tropicales-subtropicales y C el nUmero
de ejemplares de géneros cosmopolitas.

La division latitudinal de los foraminiferos plancténicos en tropicales-subtropicales y
cosmopolitas se basoé en los estudios de Olsson et al. (1999) y Arenillas (2011, 2012)
sobre la distribucién latitudinal y batimétrica de los géneros y especies mas

11



significativos. Los géneros identificados en este trabajo se agrupan de la siguiente
manera:

- Géneros preferentemente tropicales-subtropicales (TS): Morozovella, Acarinina e
Igorina.

- Géneros cosmopolitas (C): Subbotina, Parasubbotina, Globanomalina, Luterbacheria
y Chiloguembelina.

Para la identificacion de los géneros de foraminiferos plancténicos del Selandiense
se utilizaron los siguientes criterios diagnosticos de Arenillas (1996, 2011, 2012) y
Olsson et al. (1999):

- Morozovella McGowran 1964: concha trocoespiralada, cédmaras generalmente
conicas, abertura umbilical-extraumbilical, superficie de la pared generalmente
muricada y con muricocarena.

- Acarinina Subbotina 1953: concha trocoespiralada, camaras generalmente
hemiesféricas o subcénicas, abertura umbilical-extraumbilical, y superficie de la pared
muricada.

- lgorina Davidzon 1976: concha trocoespiralada de forma biconvexa a periforme,
abertura umbilical-extraumbilical a intraumbilical, y superficie de la pared muricada v,
en ocasiones, muricocarena incipiente.

- Subbotina Brotzen & Pozaryska 1961: concha trocoespiralada, 3 a 4 camaras
globulares, abertura generalmente umbilical, y superficie de la pared reticulada.

- Parasubbotina Olsson, Hemleben, Berggren & Liu 1992: concha trocoespiralada, 4 a
5 camaras globulares, abertura generalmente umbilical-extraumbilical, y superficie de
la pared reticulada.

- Globanomalina Haque 1956: concha trocoespiralada de forma biconvexa
comprimida, camaras generalmente biconvexas, abertura umbilical-extraumbilical, y
superficie de la pared lisa punteada.

- Luterbacheria Canudo, 1994: concha trocoespiralada de forma biconvexa
comprimida, camaras generalmente biconvexas comprimidas, abertura umbilical-
extraumbilical, superficie de la pared lisa punteada y con carena.

- Chiloguembelina Loeblich & Tappan,1956: concha biseriada, cAmaras globulares a
comprimidas, abertura simétrica o asimétrica en la sutura de las dos Ultimas camaras,
y superficie de la pared lisa a densamente pustulada.
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Fig. 5.- Imagenes de SEM de especies pertenecientes a los géneros identificados en este
trabajo y clasificados de acuerdo a Arenillas (1996, 2011, 2012): 1-Chiloguembelina
midwayensis, 2-Morozovella angulata, 3-Luterbacheria troelseni, 4-lgorina albeari, 5-
Muricoglobigerina soldadoensis, 6-Globanomalina haunsbergensis,7- Luterbacheria
pseudomenardii, 8- Parasubbotina quadrilocula, 9-Subbotina compressaformis 10-Morozovella
velascoensis.

7. Resultados
7.1. Resultados mineralégicos

Los difractogramas de las muestras totales reflejan que la fase mas abundante es la
calcita (42-64%), y tiene contenidos medios en minerales de la arcilla (16-38%) vy
cuarzo (17-24%). Se han detectado ademas proporciones muy bajas en feldespatos,
gue se han identificado s6lo en cinco muestras (<8%). Muy accesoriamente se ha
identificado dolomita en 7 muestras, siempre con valores < 5%.

Las muestras de margo-calizas presentan un porcentaje de calcita mas elevado que
las margosas, con 55% de media frente al 47% en las margas. El contenido en arcilla
es mas elevado en las margas con valores que varian entre 20 y 38% mientras que en
las margo-calizas encontramos porcentajes mas bajos (16-31%). Los porcentajes de
dolomita y feldespatos en las muestras margosas son también mas bajos que en las
margo-calizas. No obstante, los porcentajes de cuarzo son muy similares en ambos
tipos de muestras (valor medio 20%), como se observa en la Tabla 2 y Fig. 5.
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Muestras Calcita Filosilicatos | Cuarzo |Feldespatos| Dolomita
Zst 14-8 55 19 24 <5 -

_
_
—
——
——

Tabla 2. Analisis mineralégico semicuantitativo de las muestras totales analizadas por DRX, en
porcentaje en peso.

El bajo contenido en minerales de la arcilla de las muestras produce que los
difractogramas de las fracciones inferiores a 2u presenten picos de difraccion de baja
intensidad. Como ademas estas fases presentan baja cristalinidad (que se refleja en la
morfologia de los picos, generando reflexiones anchas y difusas), la identificacion
mineraldgica ha resultado ser complicada. Pese a ello, se han identificado ilita y clorita
en todas las muestras y esmectita en algunas de ellas. El mineral mas abundante es la
illita con rangos que varian desde el 80 al 46% del total de los minerales de la arcilla,
seguido por la clorita (43 — 13%) y, por ultimo, la esmectita (28 — 0%) como se puede
ver en la Tabla 3 y en la Fig. 6. No se ha detectado caolinita en las muestras
analizadas.

Muestras [lita Clorita Esmectita
Zst 14-8 57 36 7

Tabla 3. Andlisis mineralégico semicuantitativo, en porcentaje en peso, de las fracciones
inferiores a 2.
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Fig. 5.- Distribucién semicuantitativa de los minerales en muestra total y de los minerales de la
arcilla en las fracciones inferiores a 2.

En la Fig. 6 se observa una ciclicidad en la distribucién de la clorita, presentando
mayores proporciones de este mineral en los estratos mas calcareos y una menor
proporcién en los estratos mas margosos.

7.2. Resultados micropaleontoldégicos

Los foraminiferos planctonicos en las muestras estudiadas son abundantes y tienen
un grado de preservacion medio-bajo (Anexo 2). Se observan varios procesos
tafondmicos en las conchas de foraminiferos planctonicos tales como: fragmentacion,
abrasion y cierto grado de deformacién en los ejes alargados de los ejemplares. No
obstante, es posible realizar la identificacion de los géneros sin muchos problemas.

Teniendo en cuenta el indice C/F, se diferencian tres tramos en la seccion (Fig. 7):

- Tramo T1: Abarca el intervalo entre las muestras 15 y 13, en las que se observa una
ciclicidad del indice C/F relativamente poco marcada. En las muestras mas calcéreas,
los valores del indice C/F varian entre 29 y 37%, y en las muestras mas margosas
entre 43 y 48%, no llegando a superar nunca el 50%.

- Tramo T2: Abarca el intervalo entre las muestras 12 y 8, y se caracteriza por
presentar una ciclicidad en el indice C/F mas marcada. En las margo-calizas varia
entre 18 y 40%, y en las de margas entre 56 y 62%. En los niveles margosos, este
indice supera el 50% en todas las muestras. En este segundo tramo, se encuentra el
MPBE, coincidiendo con la muestra 11M, el cual presenta un méaximo en el indice C/F
(62%).

- Tramo T3: Abarca el intervalo entre las muestras 7 y 6, y se caracteriza por una
ciclicidad en el indice C/F menos marcada. Las calizas presentan unos valores entre
19 y 25%, y las margo-calizas entre 25 y 39%, sin alcanzar nunca el 50% .
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Fig. 7.- Variaciones del indice C/F en la seccion estratigréafica estudiada de Zumaia.

8. Discusién

A partir de los datos micropaleontolégicos que se muestran se puede elaborar una
interpretacion paleoclimética a partir de la ciclicidad del indice C/F identificada en la
seccion estudiada.

Como se ha mencionado en apartados anteriores, los depdsitos de Zumaia
presentan las caracteristicas idéneas para analizar la cicloestratigrafia del Cretacico
Superior y Paleoceno, y en trabajos anteriores como el de Dinarés-Turell et al. (2003,
2010) se determind que los ritmos de caliza-marga en Zumaia equivalen a un ciclo
astronomico de precesion de aproximadamente 21 ka.

En la Fig. 8 se observa un elevado indice C/F para los estratos margosos y un
descenso del indice C/F para los estratos més calcareos. Teniendo en cuenta estos
datos, podemos afirmar que los intervalos que representan los estratos mas margosos
se depositaron en condiciones climaticas méas calidas, favoreciendo la proliferacion de
géneros tropicales-subtropicales, mientras que los estratos mas calcareos se
depositaron a unas temperaturas mas frias, favoreciendo a los cosmopolitas.
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Fig. 8.- Correlacion cicloestratigrafica entre el indice C/F de foraminiferos plancténicos y las
curvas de insolacion diaria y excentricidad (40°) de la Escala de Tiempo Astronémica de Laskar
et al. (2004) o La04, extraidas del programa AnalySeries 2.0.8. (Paillard et al., 1996).

Para correlacionar el indice C/F y los ciclos de insolacién se utilizaron las curvas de
la Escala Astronomica de Tiempo de Laskar et al. (2004), extraida del programa
AnalySeries 2.0.8 (Paillard et al., 1996) para una latitud de 40°N, que es la latitud
aproximada en la que se encontraba el area de Zumaia hace 59.3 Ma, es decir, un
poco mas al sur que su posicion actual. Se ha utilizado como punto de anclaje el limite
SIT, el cual se sitla aproximadamente a 1,5 m por encima del techo del intervalo
estudiado y ha sido datado en 59.2 Ma.

Se puede observar que, en los tres tramos identificados segun el indice C/F (T1, T2
y T3), los ritmos o ciclos margas-calizas se corresponden a los ciclos de precesion de
21 ka identificados por Dinarés-Turell et al. (2003, 2010), en los que los estratos mas
margosos parecen corresponder a los maximos de insolacion y temperatura media.

Los tramos T1, T2 y T3 parecen formar parte de los ciclos de excentricidad corta de
100 ka. El tramo T1, en el que la ciclicidad del indice C/F estd menos marcada y la
abundancia de géneros tropicales-subtropicales los estratos mas margosos no
superan nunca el 50%, parece corresponder a un periodo de baja excentricidad
aproximadamente entre hace 59425 y 59340 ka. El tramo T2, en el que la ciclicidad del
indice C/F esta muy marcada y la abundancia de géneros tropicales-subtropicales en
los estratos mas margosos superan el 50%, parece corresponder a un periodo de
excentricidad alta aproximadamente entre hace 59340 y 59255 ka. El tramo T3, en el
que la ciclicidad del indice C/F vuelve a ser menos marcada y la abundancia de
géneros tropicales-subtropicales no superan nunca el 50%, parece corresponder otra
vez a un periodo de baja excentricidad aproximadamente entre hace 59255 y 5922 ka.
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Con relacion a los resultados de los minerales de la arcilla, se observa una clara
ciclicidad en la distribucion de la clorita que aumenta sus porcentajes en los estratos
més calcéreos donde se observan temperaturas mas frias (Fig. 6), como se muestra
en el apartado de criterios mineraldgicos. Los resultados obtenidos concuerdan con los
del estudio micropaleontoldgico. La clorita es un filosilicato ferroso y magnésico que se
meteoriza con relativa facilidad, por lo que es coherente que, en niveles que
corresponden a temperaturas mas frias, haya una mayor proporcién de clorita que en
niveles que corresponden a temperaturas mas calidas.

El nivel que contiene el MPBE (muestra 11M) presenta un valor del indice C/F
ligeramente superior al resto, lo que parece indicar que esta mas relacionado con la
ciclicidad de Milankovich, que con un posible evento de caracter extraordinario como
se propone en Bernaola et al. (2007). Estos autores sugieren que en el evento MPBE
ocurri6 un apogeo del género Subbotina (que incluye especies en general
cosmopolitas y de estrategia r). Por el contrario, de acuerdo a los resultados obtenidos
en el presente trabajo, el horizonte correspondiente al MPBE (muestra 11 M) presenta
un incremento brusco del género Morozovella (Anexo 2). Este género incluye en
general especies tropicales-subtropicales y de estrategia K, lo cual es mas compatible
con la interpretacion de que el MPBE es un evento de calentamiento climatico, aunque
no mucho mas importante que los identificados en otras subunidades mas margosas
de los ciclos de precesion. No obstante, las variaciones de las asociaciones de
foraminiferos bentdnicos y nanofésiles calcareos, asi como los isotopos estables del
carbono (5'°C), identificadas por estos autores, parecen compatible con un evento
hipertermal.

9. Conclusions

In the upper Selandian at the Zumaia section, there is a clear correlation between
the precession and eccentricity cycles and the cyclical changes in planktonic
foraminiferal assemblages, with highest values in the C/F index coinciding with the
marly levels. There is also a good correlation of the Milankovitch cycles with the clay
mineralogy. Higher contents in chlorite, that is usually concentrated in sediments
corresponding to cold climate, correspond with the limestone levels. The marl-
limestone cycles correspond therefore to maximum and minimum in insolation (warmer
and cooler episodes) of the precession cycles.

The micropaleontological and mineralogical results have not been useful to
demonstrate the clear existence of a hyperthermal event in the MPBE. The values in
the C/F index and the chlorite abundance in the horizon corresponding to the MPBE do
not differ from other marly horizons across the section.
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Anexos
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Il vita+Clorita
I:] Arcillas heredadas
B2 wita
P2 Esmectita « e
E caolinita
Caolinita+Gibsita ®,
ARCILLA CLIMA } n :
PREDOMINANTE (Walter 1970) PRODUCTOS DE ALTERACION FUENTE BIBLIOGRAFICA
Illita y Clorita 1. Polar 60% lita 20%% Caolinita 10% Clorita 10% Esmectita | Ehrmann et al. (2005)
2. Templado frio 40% Illita 30% Caolinita 25% Esmectita__ 5% Clorita Gingele & Deckker (2004)
3. Mediterraneo con lluvias invernales | 90% Esmectita  10% Caolinita Chamley (1989)
. 4. Subtropical desértico 60% Esmectita 20% Illita 0% Caolinita Singer (1980)
Esmectita 5. Templado tipico 55% Esmectita 30% Caolinita 5% Illita Aoudjit et al. (1995)
6. Mediterrineo con lluvias invernales | 45% Esmectita  30% lllia 5% Caolinita  10% Clorita Ehrmann et al. (2007)
7. Tropical semidrido de icid 30% Esmectita_ 30% Caolinita 25% Illita 15% Clorita Gingele & Deckker (2004)
Caolinita 8. Tropical con lluvias estivales 75% Caolinita  15% Esmectita 10% Iita George et al. (2002)
9. Subtropical himedo 50% Caolinita_ 30% Illita 25% Esmectila Gingele & Deckker (2004)
Caolinita y Gibsila 10. Ecuatorial 70% Caolinita_30% Gibsita Furian ¢t al. (2002)

Anexo 1. Mapa de distribuciéon a nivel mundial de los minerales de la arcilla generados por
alteracion exdgena (Carrasco, Sacristan, Benitez, Romero, Fesharaki y Lopez, 2008),
Modificado de Chamley (1989).

21



BIYE [ 0 0 [ z BT 0T I & 0 0 5T-F1352]
us'iy 18 1 0 £ 01 61 8 [ 61 0 0 ST - 77 157
B 0E i T 0 i g T T £ 3 0 0 bT-71 352
%1y 95 7 0 [ 01 T 1 [ 9 1 0 KT - 71152
%387 o 0 0 0 [ E 7 I I 0 0 ET-1T157
ualy [ g 0 T B 5T 3 0 [ 0 0 WET - 71 152
%0'E [ 1 0 0 [ i} 5 0 0 0 0 111157
5885 10 T 0 [ 91 T B z 3 0 0 WZT- 71352
%8t [ 0 0 0 £ 5 g 0 73 0 0 T1-+1157
[ARE) i 0 0 i I g 7 i 61 I 0 WTT- 7132
%E'TE o 1 0 0 ; 9 T 0 1 0 0 0T-+1157
%G it 1 0 0 61 T 8 0 91 1 0 0T - 77157
55 6E & T 0 0 z 5T g T 91 z [ 6-71352
%9'5 % 0 0 0 [ a7 1 0 &1 7 0 W6 - 71 157]
5898 8 [ 0 [ [ B [ I 1 I Z 8-¢7157
%9 [ 0 0 0 i1 0T 0 0 i1 0 0 g - 71 157]
%567 it 1 0 0 &1 1 £T I i1 1 0 L7117
%5'cE It T 0 0 1 T 3 0 € 0 0 WL - 71 352
%381 i 0 0 0 [ g g £ [ 0 z 9-47157]
56'8E [ 0 0 0 8 £T 0T T 5 0 [ 3 - 71152
emaigoEaaungy T BT o BRIy B[[340Z0I0)] ﬁq.coﬂ BLDEQINNT EI[EWIOTEQO[D) EmMoqqng EIOqqHsERE EIaqUIansof sepsanyl
428U IOLN S0RTRD) N

onicos.

feros planct6

inf
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