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Resumen

Mediante el uso de técnicas analiticas fisicas, estudiamos tres piezas minerales pertenecientes al Museo
de Historia Natural de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos. Nuestro objetivo es obtener
detalles sobre su composicion elemental y estructural. Especificamente, hemos utilizado técnicas como
la fluorescencia de rayos X de dispersion de energia, la difractometria de rayos X, la espectroscopia
Méssbauer, la microscopia 6ptica metalografica y la microscopia electronica de barrido. Esta tltima la
usamos en conjunto con la espectroscopia de rayos X de dispersion de energia. Los resultados obtenidos
indican que las muestras MHN-09 y MHN-11 se clasifican como impactitas. Esto demuestra que hubo
un impacto meteoritico en Huanuco hace muchos afios. También encontramos que la muestra MHN-
03 es una muestra magnética de acuerdo a los resultados obtenidos por fluorescencia de rayos X de
dispersién de energia y espectroscopia Mossbauer.

Palabras clave: Museo de Historia Natural, difracciéon de rayos x, espectroscopia Mdssbauer..

A study on three mineral pieces of the Natural History Museum
at the UNMSM by using physical techniques

Abstract

By using analytical physical techniques, we studied three mineral pieces belonging to the Natural
History Museum at the San Marcos National University. Our aim is to get details concerning their
elemental and structural composition. Specifically, we have utilized techniques such as energy dispersive
X-ray fluorescence, X-ray diffractometry, and Mdssbauer spectroscopy, light optical microscopy and
scanning electron microscopy. We used this last one along with energy dispersive X-ray spectroscopy.
The obtained results indicate that samples MHN-09 and MHN-11 are impactites. This means that
there was a meteorite impact on Huénuco a long time ago. Likewise, we found that sample MHN-
03 is magnetic in accordance with the results obtained by energy dispersive X-ray fluorescence and

Méossbauer spectroscopy.

Keywords: Natural History Museum, X-rays diffraction, M&ssbauer spectroscopy..

Introduccién

La Universidad Nacional Mayor de San Marcos
(UNMSM) cuenta con un Museo de Historia Natural, el
cual es una institucion académica que fue fundada el 28
de febrero de 1918. Esta entidad colecta, investiga y pone
en exhibicion especimenes y piezas del patrimonio natu-
ral del Peri y del mundo. Especificamente, este museo
tiene varias divisiones, siendo la Division de Geocien-
cias la que guarda las piezas que hemos estudiado. La

P
mceronl@unmsm.edu.pe

32

exdirectora del museo Dra. Betty Millan Salazar junto
con la bidloga Ysabel Prado Velazco nos proporcionaron
las muestras que hemos estudiado. Estas muestras fue-
ron recolectadas durante viajes de campo por el fallecido
geoblogo Luis Guillermo Morales Serrano, exdecano de la
otrora Facultad de Geologia de la Universidad Nacional
Mayor de San Marcos.

En la literatura existen numerosos estudios sobre el
patrimonio arqueolégico peruano. Especificamente, po-
demos encontrar estudios sobre piezas de museos perua-
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nos (Schaedel & Shimada 1982, Saucedo-Segami 2011,
Engel 1957). Sin embargo, solamente existe un estudio
sobre las muestras del Museo de Historia Natural de la
UNMSM utilizando técnicas fisicas. Se trata del trabajo
de Cerén & Bravo (2019), quienes estudiaron dos mues-
tras del Museo de Historia Natural (MHN-08 y MHN-09)
usando fluorescencia de rayos X de dispersion de energia,
difractometria de rayos X, espectroscopia Mdssbauer de
transmision y microscopia 6ptica metalografica. Sin em-
bargo, en ese estudio ellos no reportaron estudios con
microscopia electronica de barrido.

Materiales y métodos

Preparacion de las muestras

Primeramente, debemos enfatizar que estamos utili-
zando la numeracion registrada previamente por el per-
sonal del Museo de Historia Natural de la UNMSM. Por
lo tanto, la numeracién de las tres piezas no es correlati-
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va (ver Tabla 1). Asi, las muestras fueron pesadas en el
mismo laboratorio del Museo de Historia Natural. A con-
tinuacion, para analizarlas por diferentes técnicas fisicas,
las llevamos al Laboratorio de Analisis de Suelos de la
Facultad de Ciencias Fisicas. En la Figura 1, mostramos
fotografias de las tres piezas estudiadas. Aqui debemos
indicar que de la muestra MHN-09 s6lo haremos un es-
tudio complementario inédito, pues esta muestra ya fue
parcialmente estudiada por Cer6n & Bravo (2019).

Tabla 1: Las tres muestras del Museo Nacional de His-
toria de la UNMSM y su correspondiente codificacién, ma-
sa y procedencia. De la muestra MHN-09 se hard un estu-
dio complementario al reportado por Cerén & Bravo (2019).

Procedencia

Cédigo | Masa (g)

Desconocida
Colectada en Yagapasa, distrito de Llata,
provincia de Humalies, region Huanuco.
Colectada en distrito de Llata, provincia de
Humalies, region Huanuco.

MHN-03 26.78
MHN-09 19.0

MHN-11 10.12

Prie- 1

PMe-11

Huamalies

mg_ﬂwiln =Llsta

HuoANUCO
f_h‘;i.m'm' < IMPAcT'TA.

Figura 1: Fotografias de las tres piezas proporcionadas por el Museo de Historia Natural de la UNMSM.

Técnicas fisicas utilizadas

Fluorescencia de rayos X de dispersion de
energia (FRXDE)

Esta es una técnica relativamente nueva y no destruc-
tiva; se utiliza para identificar elementos quimicos con un
nimero atémico mayor de 12. El analisis de la compo-
sicion elemental se realizé con un equipo portatil para
FRXDE; especificamente, se us6 un instrumento de la
marca Amptek. Este utiliza un tubo de rayos X con un
anodo de plata que opera a 30 kV y 15 uA, y un coli-
mador con un didmetro interno de 2 mm para colimar el
haz de rayos X incidente.

Difractometria de rayos X (DRX)

En lo concerniente al equipo, se ha utilizado el difrac-
témetro Bruker, modelo D8-Focus, con radiaciéon Cu-Ka
(20 kV, 40 mA) con A = 1.54178 A y un goniémetro ver-
tical. El angulo de barrido fue de 4° < 20 < 70° y el
avance fue de 0.02° /paso con 3 s/paso.

Espectroscopia Méssbauer (EM)

Hemos utilizado un espectrémetro convencional
Méssbauer con una fuente de 5”Co en una matriz de ro-
dio con una actividad promedio de 9 mCi aproximada-
mente. Para ajustar los espectros, usamos el programa
NORMOS creado por R. A. Brand, en las versiones para
sitios cristalinos y para distribucién de campos (Brand
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2002). Asimismo hemos utilizado 512 y 1024 canales para
almacenar los espectros Mossbauer.

Microscopia 6ptica metalografica (MOM)

Hemos utilizado un microscopio metalografico Euro-
mex Mic. 1060/62, proporcionado por el Laboratorio de
Aleaciones Metalicas y Cristales Reales de la Facultad de
Ciencias Fisicas. Previamente al uso del microscopio, la
superficie de las muestras mineralogicas se habia desbar-
bado y luego, pulido. Asimismo, atacamos la superficie
con el reactivo Nital al 2% con diferentes tiempos de ex-
posicién. Nital es una solucién de alcohol y écido nitrico,
que generalmente se utiliza para atacar quimicamente los
metales.

Microscopia electronica de barrido junto con
un analisis de dispersion de energia de rayos

X (MEB-DiRX)

Estos anélisis lo hemos realizado en la Facultad de
Ciencias Biologicas de la UNMSM. Asi, hemos utiliza-
do un microscopio electréonico de barrido acoplado con
un analizador de dispersiéon de energia de rayos X. El
microscopio electronico de barrido que utilizamos es un
modelo FEI INSPECT S50 con un accesorio para detec-
tar la composicién elemental mediante la dispersion de
energia de rayos X.

Resultados y Discusién

Analisis por Fluorescencia de rayos X de dis-
persion de energia

Analisis cualitativo y semicuantitativo

Por un lado, el analisis cualitativo consiste en iden-
tificar los elementos presentes a partir de los rayos X
caracteristicos que se manifiestan en los espectros como
picos de distintas amplitudes (Donais & George 2018).

Por otro lado, los resultados de los anélisis cuanti-
tativos se obtuvieron ajustando el espectro FRXDE ex-
perimental con un programa que simula espectros FRX-
DE basado en el modelo de pardmetros fundamentales.
El mencionado programa esta escrito en FORTRAN y
simula la geometria experimental y los procesos fisicos
que determinan el espectro de fluorescencia de rayos X.
La funcién de distribucion de los rayos X, que incluye
componentes tanto continuos como discretos, se ha cali-
brado mediante la dispersiéon de estos rayos X primarios
mediante muestras conocidas. La eficacia del programa se
ha verificado utilizando muestras de referencia. La incer-
tidumbre estimada en estas medidas de concentraciones
elementales es aproximadamente del 10 %, dependiendo
del niimero atémico del elemento y aspectos estadisticos.
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Nuestras muestras fueron analizadas irradiando una re-
gién uniforme, con el objetivo de que las mediciones no
sean destructivas.

Los analisis cualitativos y cuantitativos se llevaron a
cabo en las muestras MHN-03 y MHN-11 (los datos de
MHN-09 ya estan publicados en Cerén & Bravo (2019)).
La Tabla 2 muestra los correspondientes resultados; la
muestra MHN-03 es claramente magnética debido a la
alta concentracion de hierro (60.31%). A continuacion,
reportamos datos sobre las dos muestras: (a) Muestra
MHN-03. Tiene una seccién pulida. Se registr6 con una
tasa de conteo de 1349 cts/s a 3.7 A y 29.2 keV. (b)
Muestra MHN-11. Se registré con una tasa de conteo de
1243 cts/s a 10.11 pA y 29.5 keV.

Tabla 2: Analisis elemental cuantitativo por FRXDE
para dos muestras del Museo de Historia Natural de
la UNMSM (para MHN-09, los datos ya estan publi-
cados en Cerén & Bravo (2019). Se muestran las con-
centraciones por porcentaje de masa de cada elemento.

Elemento Muestra Elemento Muestra
MHN-03 | MHN-11 MHN-03 | MHN-11

Si 0.00 28.65 Ni 0.17 0.00
P 0.00 0.00 Cu 0.36 0.07
Cl 0.00 0.00 Zn 0.03 0.03
K 0.04 0.17 As — —
Ca 0.21 0.05 Rb 0.45 —
Ti 0.14 0.18 Sr — 0.02
\% 0.22 0.05 Zr — 0.02
Cr 0.25 0.10 La 0.08 0.15
Mn 0.93 0.29 Ba — —
Fe 60.31 8.27 W — —

Subtotal MHN-03 (63.19) MHN-11 (38.05)
Otros (Z<14) MHN-03 (36.81) MHN-11 (61.95)

TOTAL % MHN-03 (100) MHN-11 (100)

Analisis por diffraccion de rayos X

Para la identificacién estructural de los minerales y
las fases cristalograficas presentes en las muestras estu-
diadas, se ha utilizado la técnica de DRX (Cullity 1978).
Ademas, en relacion con los nombres de los minerales
encontrados en rocas, debemos sefialar que utilizaremos
las abreviaturas estandarizadas por Whitney & Evans
(2010). También, debemos indicar que a causa de reci-
bir encapsulada la muestra MHN-03, no la pulverizamos.
En consecuencia no hicimos un analisis de DRX para es-
ta muestra. Asimismo, para MHN-09, el difractograma
de rayos X ya fue publicado en Cerén & Bravo (2019).
A continuacion, tenemos los resultados de DRX para la
muestra MHN-11.

Muestra MHN-11

En la Figura 2, observamos los picos principales de
las fases mineraldgicas goethita (Gth), hematita (Hem),
caolinita (Kln), cuarzo (Qz) y stishovita (Sti). Hay picos
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anchos y superpuestos de Hem + Gth; los picos carac-
teristicos principales corresponden a hematita, mientras
que goethita aparece con picos de menor intensidad. En
20 = 24.11° y 260 = 54.08° so6lo aparece hematita con pi-
cos anchos y en 26 = 55.44° goethita aparece s6lo con
picos bien definidos. Por lo tanto, inferimos que la fase
bien cristalizada corresponderia a goethita. Hematita se-
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ria una fase pobremente cristalizada.

También en la Figura 2, observamos picos de quarzo
en 260 = 20.89°, 26.66° y 39.46°. En 20 = 45.8° encon-
tramos Qz + Sti, donde el aporte de stishovita es mayor,
mientras que el del cuarzo es minimo. Se observa caoli-
nita con sus picos principales caracteristicos.
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Figura 2: Difractograma de rayos X de la muestra MHN-11.

A continuacién, en relacion con las fases mineral6gi-
cas que hemos identificado, la Tabla 3 enumera los ar-
chivos que se encuentran en la base de datos del ICCD
(International Center for Diffraction Data), cuya pagina
web es www.icdd.com.

Tabla 3: Archivos ICCD de las fases mineralogi-
cas identificadas en la muestra estudiada por DRX.
Muestra Mineral | Codigo

Cuarzo 78-2315
Caolinita | 78-1996
MHR-11 Goethita | 29-713
Hematita | 87-1164
Stishovita | 82-1646

Analisis por espectroscopia Méssbauer a tem-
peratura ambiente y a temperatura del helio
liquido

En la Tabla 4, a temperatura ambiente, tenemos

los parametros hiperfinos de las muestras mineralégicas
MHN-03 y MHN-11.

Tabla 4: A temperatura ambiente, parametros hi-

perfinos de dos muestras mineralégicas del Mu-
seo de Historia Natural. Para MHN-9, los datos
ya fueron publicados en Cerén & Bravo (2019).
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Sitio Parametro MHN{\(;I;ESY\Z?-IN— T
5(mm/s) 0.30(1) | 0.296(1)
2¢/AEq(mm/s) | -0.19(1) | -0.23(1)
Hematita S1 (I) Bue(T) 52.22(2) | 51.2(3)
A(%) 100 43.63
I'(mm/s) 0.32 0.27
0(mm/s) — 0.31(5)
2e/AEq(mm/s) — -0.22(9)
Hematita S2 (II) Bt (T) — 48.2(4)
A (%) — 25.57
I'(mm/s) — 0.56
0(mm/s) — 0.30(5)
9¢/AEq(mm/s) -0.217(9)
Hematita S3 (III) Bt (T) — 50.12(4)
A(%) — 30.80
I'(mm/s) — 0.38

Muestra MHN-03

Como ya se ha indicado, esta muestra no fue pulveri-
zada. Asi, hemos utilizado la espectroscopia Mdssbauer
(Dickson & Berry 1986), pero a través del método de re-
flexion. Esta modalidad es no destructiva y nos permite
observar una capa superficial de unos 10 pm de espesor;
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sin embargo ella no permite una alta resolucion estadis-
tica. Los resultados se muestran en la Figura 3, donde se
observa la presencia de un sélo sexteto magnético, con
Bnr =522 T.

Muestra MHN-11

En la Figura 4, tenemos el espectro a temperatu-
ra ambiente. Observamos fases minerales asignadas a
tres sextetos magnéticos S1, S2 y S3. De los tres, S1 y
S2, correspondientes a 6xidos de Fe3', son asignados a
hematita, con campos By = 51.2 T y Bue = 48.2 T,
respectivamente. Observamos que los picos de S1 son
delgados; por lo tanto, se encuentran en una fase méas
cristalizada mientras que S2 presenta picos anchos. Es-
to nos permitiria definir a S2 como hematita de baja
cristalinidad. El tercer sexteto, S3, con campo By =
50.1 T, también corresponderia a hematita que consti-
tuia parte de bauxita, la cual es una roca sedimentaria
formada por la meteorizacién y puede contener més de
un o6xido de hierro. Esta roca sedimentaria sufri6 un
impacto meteoritico convirtiéndose en impactita. Hace-
mos hincapié que MHN-11 no es una muestra total de
bauxita. MHN-11 es una impactita (Koeberl et al. 2012 ).
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Figura 3: Para la muestra MHN-03, espectro Mossbauer por dispersiéon registrado

a temperatura ambiente.

En los espectros por dispersion a la temperatura de
helio liquido, como se observa en la Figura 5, observamos
que S1 y S2 aumentan sus campos a medida que dismi-
nuye la temperatura. Interpretamos que estos minerales

han sufrido un ordenamiento magnético, y S3, con Bnr =
55 T, corresponde al mineral hematita. Los pardmetros
hiperfinos correspondientes se muestran en la Tabla 5.
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Figura 4: Espectros Mdssbauer de la muestra MHN-11 registrados a tempera-
tura ambiente.
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Figura 5: Espectros Mossbauer de la muestra MHN-11 registrados a temperatura
de helio liquido.
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Tabla 5: A temperatura de helio liquido, pardmetros hiper-
finos de la muestra MHN-11 del Museo de Historia Natural.

i ) Muestra
Sitio Parametro MENAT
0(mm/s) 0.386
2¢/AEq(mm/s) -0.218
Hematita S1 (I) Bue(T) 55.99
A(%) 52.99
I(mm/s) 0.31
0(mm/s) 0.403
2e/AEq(mm/s) -0.039
Hematita S2 (II) Bue(T) 56.13
A (%) 8.50
I(mm/s) 0.45
0(mm/s) 0.384
2e/AEq(mm/s) -0.213
Hematita S3 (III) But(T) 54.95
A(%) 38.58
I'(mm/s) 0.39

Analisis por microscopia electréonica de
barrido junto a un analisis por dispersion
de rayos x (MEB-DiRX). Analisis por mi-
croscopia Optica metalografica (MOM)

Muestra MHN-09

Los resultados se pueden apreciar en la Figura 6, don-
de se observa claramente las formas eudrales de la mues-
tra, las cuales fueron registradas con MOM a una escala
de 400X. Se observa la presencia de minerales como cuar-
zo; también se observa la forma de estrias y pliegues de
esta muestra. Esto seria consecuencia de los aumentos de
presién y temperatura sobre la superficie terrestre, en la
cual se encontraba originalmente la muestra, provocados
probablemente por un fuerte impacto meteoritico.

En la Figura 7, tenemos los resultados por MEB y es-
pectroscopia DiRX, para un punto dado. Observamos las
concentraciones de los elementos presentes en la muestra,
en especial silicio que forma parte de la composicion del
cuarzo y los polimorfos observados por difraccion de ra-
yos X. Estos tltimos fueron transformados por las altas
presiones y temperaturas, generadas sélo durante una po-
sible colisién de un impacto meteoritico (Tormo Cifuen-
tes 2013).

Rev. Inv. Fis. 23(2), (2020)

Muestra MHN-11

En la Figura 8a observamos la fotografia de la mues-
tra con MOM, con una escala de 100X (izquierda) y se es-
pecifican los extremos, donde observamos fracturas, cam-
biando abruptamente la textura y el tamafio de grano.
Las Figuras 8b y 8c muestran los resultados con MEB,
asignando la presencia de abundante cuarzo y hematita
a 800X y 1500X, respectivamente. En la Figura 9 se re-
gistré un punto, donde los resultados por espectroscopia
MEB y DiRX corroboran el porcentaje de concentracién
de los elementos silicio y oxigeno. Sin embargo, no se ob-
serva la presencia del elemento hierro, lo cual no significa
que no esté presente sino que por esta técnica se tomo
un punto donde hay abundancia de silicio y no de hierro.

Aumento de 400X

Figura 6: Muestra MHN-09 observada por microsco-
pia Optica metalografica con aumento de 400X. Se
observan formas eudrales y la presencia de cuarzo.
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Figura 7: Para MHN-09, resultados por microscopia electronica de barrido (parte superior izquierda) y espectroscopia
de rayos X por dispersion de energia (parte inferior). También, se muestran las concentraciones de los elementos (parte

superior derecha).

Conclusiones

Los resultados obtenidos con las técnicas EM, DRX
y FRXDE, complementados con MOM y MEB, permi-
tieron concluir que la muestra MHN-11 se clasifica como
impactita. Esto se debe a la presencia de coesita y stis-
hovita, asi como a ringwoodita, que es un polimorfo de
olivino. Por lo tanto, esto demuestra que hubo un im-
pacto meteoritico que ocurrié en Hudnuco hace muchos
anos.

Asimismo, para la muestra MHN-09, el estudio com-
plementario inédito con MOM y MEB permite corrobo-
rar que se trata de una impactita. Finalmente, la muestra
MHN-03 es una muestra magnética conforme a los resul-
tados obtenidos por FRXDE y EM.
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Cuarzo
X

Cuarzo

Figura 8: Muestra MHN-11. (a) Resultados con MOM, la textura y el tamaifio de los granos se observan a
100X. (b) y (c) Resultados por MEB donde se observan abundantes fragmentos minerales como el cuarzo y
la hematita, registrados con un aumento de 800X y 1500X, respectivamente. Observamos la textura del gap

entre el cuarzo cementado con hematita.
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Figura 9: Para MHN-11, resultados por microscopia electronica de barrido (parte superior izquierda) y
espectroscopia de rayos X por dispersion de energia (parte inferior). Observamos nitidamente la pre-
sencia de los picos de silicio y oxigeno, elementos componentes del cuarzo. Asimismo, se muestran las
concentraciones de los elementos (parte superior derecha).
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