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Resumen

Debido a que los minerales apatito y circon de la Toba Volcéanica de Fish
Canyon ubicada en las Montafas San Juan de Colorado, USA, representan un
estandar internacional para el fechado por huellas de fision, ha sido utilizado con la
finalidad de calibrar y realizar intercomparaciones entre cada uno de los laboratorios
de huellas de fision en el mundo. Ademas gracias a estas muestras estandares es
posible determinar uno de los pardmetros necesarios para poder calcular la edad a
otras muestras de edad desconocida, este pardmetro es conocido como Factor Z
(Wagner, 1992).

La edad de estos minerales seglin el método de datacion Potasio Argén (K-Ar)
(Faure, 1986), es de 27.4 £ 0.4 millones de afos. Sin embargo, al fechar algunas
muestras pertenecientes a esta toba, se encuentran discrepancias en la edad
proporcionada por el método de huellas de fision. Por esta razon se realizd una
caracterizacion de estos minerales mediante analisis de secciones finas, fluorescencia
y difraccion de rayos X, microscopia electronica de barrido de alto y bajo vacio y
datacion por el método de huellas de fision seglin la técnica del detector externo. Esta
caracterizacion tenia como proposito identificar algunos fenomenos fisico-quimicos
que causen tal discrepancia.
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Los resultados arrojados indicaron que el mineral apatito tiene tres tipos de
minerales cajas: el mas conocido la biotita, otros apatitos crecen espontdneamente en
la matriz de la toba y el resto crecen como inclusiones dentro del mineral circon. Se
reconocieron cinco especies distintas de apatitos entre ellos: Hidroxilapatito clérico,
hidroxilapatito, carbonatofluorapatito, carbonatohidroxilapatito, y fluorapatito.
También se observo que los apatitos que provienen de los circones son cloroapatitos y
los que provienen de la biotita son fluorapatitos.

La discrepancia en la edad de este estandar al datar los circones sobrepasa a
menudo los 2 Ma de edad y esta puede ser producida por el hecho de que al haber
inclusiones de apatitos dentro de los circones, al momento de irradiar existe una
sobrestimacion de huellas inducidas y éstas influyen en la edad de forma
determinante. Algunas discrepancias en granos de apatitos pueden ser atribuidas a
diferentes comportamientos de los patrones de difusidon segin varia la composicion
quimica del apatito.
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INTRODUCCION

El uso de estdndares en todos los métodos de datacion radiométrica es muy
importante por dos razones: la primera de ellas es que permite calibrar los
procedimientos de laboratorios y la segunda razén y la mas importante es que permite
obtener parametros que son necesarios en la ecuacion de tiempo proveniente del

decaimiento radioactivo de is6topos inestables.

En el caso particular de este trabajo, se caracterizo el estandar conocido como
apatito de Fish Canyon, con la finalidad de determinar posibles fenomenos fisico
quimicos que hacen que la edad proporcionada por el método de huellas de fision en
algunos granos no coincida con la edad proporcionada por el método de datacioén por

potasio-argon (K-Ar).

Por este motivo el presente trabajo especial de grado se ha dividido en cinco
capitulos: El primero trata acerca de los objetivos que se persiguen en la
caracterizacion del apatito, asi como el planteamiento del problema en cuanto a los
fenémenos reportados por Green (1986) acerca de las severas discrepancias que
existen en la edad de este mineral, la metodologia aplicada en el laboratorio y oficina,
asi como la disponibilidad de la muestra y se presentan los antecedentes de la zona de
estudio.

En el segundo capitulo se presenta el marco geologico del campo volcéanico
San Juan, tomando en cuenta la estratigrafia de la zona, estructuras que resistieron la
erosion y que aun se encuentran presente, tales como diques y diaclasas columnares,
la posible secuencia evolutiva de la cuenca San Juan. Se estudia la petrologia de los
minerales constituyente de esta toba volcéanica segiin Lipman 1976, asi como la teoria
de formacién y rejuvenecimiento del cuerpo magmatico del campo San Juan, segliin
Bachmann 2003. Se hace una descripcion de secciones petrograficas efectuadas a la

toba y clasificacion de la roca, usando el triangulo APQ segtn Streckeisen (1979).



El tercer capitulo presenta los procedimientos llevados a cabo para obtener la
fraccion de separados de minerales pesados y la metodologia aplicada para la
preparacion de la muestra con la finalidad de caracterizarla mediante de andlisis de
difraccion y fluorescencia de rayos X, microscopia electronica de barrido de bajo y

alto vacio y datacion por el método de huellas de fision.

En el cuarto capitulo se analizan los resultados obtenidos de cada uno de los

analisis. Por ultimo se presentan las recomendaciones y las conclusiones.



CAPITULO1

MARCO INTRODUCTORIO

Introduccion

Los minerales pesados de apatito y circon de la toba volcanica de Fish Canyon
representan un estandar internacional para el fechado de muestras de edad
desconocida por el método de huellas de fision (Wagner, 1992), el evento geologico
asociado a la formacion de estos minerales es una extrusion volcénica de hace
27.4+0.4 Ma segun el método de datacion Potasio Argon (K-Ar) (Faure, 1986), en
todos los laboratorios de termocronologia en el &mbito mundial se comienza con la
datacion de tales minerales a fin de calibrar la técnica. En este capitulo se presenta la
importancia de este estandar, el problema planteado y la metodologia de trabajo que

se aplico para resolver el problema.

Problemas reportados

Sin embargo, a pesar de que la edad ya estd establecida hay severas
discrepancias en la edad proporcionada por el método de huellas de fision, parte de
esos fendmenos fueron reportados por Green en 1986 y se debe basicamente a dos

factores:
1) La existencia de errores experimentales en la separacion, montaje, revelado,
pulido e irradiacion de las muestras segiin el método de datacion por huellas

de fision.

2) La presencia de una distribucion de uranio-238 no uniforme.



Estos dos factores se discriminan en la literatura (Green, 1986) como errores

poissonianos y no poissonianos respectivamente.

La determinacion en el laboratorio de tales datos se hace aplicando el test y°

de Galbraith (Galbraith, 1981). Sin embargo, al tomar los datos que pasan el test y al

hacer los analisis estadisticos sigue existiendo discrepancias.

Planteamiento del Problema

Inicialmente se utilizaba la técnica de poblaciones para estimar la edad y por
la gran diferencia de edades reportadas se pensod que podia ser por la alta distribucion
del uranio-238 en las muestras de circon y muy pocas en cristales de apatitos
(Wagner, 1992). Con el fin de eliminar la influencia de la distribucion del uranio
surge la Técnica del Detector Externo. Sin embargo en la actualidad aun existen este
tipo de datos que generalmente son eliminados de los reportes, otros analisis
estadisticos realizados (Bermtdez, 2002) sugieren que posiblemente la influencia de
la distribucion heterogénea grano por grano no haya sido eliminada totalmente. Por
tal razon, partiendo del ultimo problema, se realizard una caracterizacion de cristales
de apatitos por el método de huellas de fision y por técnicas convencionales que
permitan calibrar el método de huellas de fision en el Laboratorio de
Termocronologia de la UCV, esta caracterizacion permitiria reportar algunos
fenomenos fisico-quimicos que tal vez causen las altas discrepancias en la edad y que

son corregidos matematicamente en el trabajo de Bermudez (2002).

En el siguiente trabajo especial de grado se utilizara el Método de Huellas de
Fision basados en la técnica del detector externo, en conjunto con otras técnicas
convencionales a fin de caracterizar los apatitos pertenecientes a la Toba Volcéanica
del Fish Canyon ubicada en las Montanas San Juan de Colorado. Por lo que se hara

un estudio detallado tomando en cuenta:



1. Descripcion de la geologia local y eventos geologicos que produjeron la extrusion

ignea, esto se hard mediante una recopilacion bibliografica y hemerografica.

2. Preparacion petrograficas de cinco secciones delgadas de esta toba volcanica con
la finalidad de identificar minerales constituyentes y validar alguna de las

diferentes teorias de la extrusion ignea que la origind.

3. Separacion de minerales pesados para la obtencion de apatitos.

4. Realizar analisis de difraccion y fluorescencia de Rayos X para la identificacion
de minerales y para la determinacion de elementos quimicos en el separado de
apatitos, esto permitird determinar los constituyentes, es decir, si es flior apatito,
hidréxil apatito o cloro apatito. El grabado de las huellas de fision en este mineral

depende de la composicién quimica del apatito.

5. Aplicacion de la técnica del detector externo (TDE) sobre los separados de

apatito.

Ubicacion Geografica

La zona de estudio se ubica en el Estado de Colorado, en Estados Unidos de
América (USA), especificamente en la Poblacion de Gunnison entre las Montafias
San Juan de Colorado y la Meseta del Colorado. Con una Latitud de 38° 26' N y una
Longitud de 107° 19' O. Esta se puede apreciar en la Figura 1.1.
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Figura 1.1: Mapa de Localizacion Geografica Fish Canyon Tuff.

(Tomada y modificada de Microsoft Encarta 2003 y de www.western.edu/geology)




Antecedentes

Olson. J, Hedlund. D y Hansen.W (1968) estudiaron la estratigrafia volcanica
del Terciario del Candn Negro en la region de Gunnison y Montrose, Colorado.
Posteriormente Steven. T, Lipman. P y Olson. J, (1974) realizaron estudios sobre la
estratigrafia de las cenizas fluidas y las estructuras presentes en la caldera en el
campo volcanico San Juan al Sur-Oeste de Colorado Caindn Negro. Luego Leary. W'y
Whitney. J, (1981) estudiaron la génesis magmatica de las tobas de cenizas fluidas del
Fish Canyon, en las montafias de San Juan Central, Colorado. Self. S y Wright. J,
(1983) estudian las grandes ondulaciones y formas generadas en el Fish Canyon,
Colorado. Larson. P y Taylor. P, (1984) relacionan en el Terciario las tobas de
cenizas fluidas desde las complejas calderas estructurales en el Norte, en las

montafias de San Juan Central.

Posteriormente Naeser. C y Cebula. C, (1985) realizan una recoleccion del
Fish Canyon Tuff por estandarizacion de huellas de fision. Whitney. J y Stormer. J,
(1985); describen la mineralogia, petrologia y las condiciones magmaticas del Fish
Canyon Tuff, campo volcanico San Juan Central, Colorado. Naeser. C, (1986)
describe al Fish Canyon Tuff, como un potencial estandar de argon 40, por el método
de datacion de huella de fision. Lipman. P, Lanphere. M, Reynolds. R, Rosenbaum. J
y Sawyer. D, (1987) realizaron nuevos estudios estratigraficos y estructurales, asi
como las implicaciones por mineralizacion en la caldera del grupo San Juan Central,
Colorado. También Fleisher. C, Whitney. J y Stormer; describen la petrologia,
estratigrafia y geoquimica del Fish Canyon Tuff, en la caldera monte esperanza,

montafias de San Juan, Colorado.

Johnson. M y Rutherford. M, (1987) determinan las condiciones de
temperaturas, presiones y contenido de agua en la camara magmatica como
determinacion experimental. Dungan. M y Lipman, (1988) estudian los
comportamiento de contracciones volatiles en grupo en el Fish Canyon Tuff, como

también aplicaciones de apatitos en soluciones solidas.



Wadatsumi. K y Masumoto. S, (1990) realizaron medidas de longitudes en
huellas de fision, sobre circones del Fish Canyon Tuff. También Brien. A, (1994)
estudia el desvanecimiento caracteristico de huellas de fision espontdneas y inducidas

en circon del Fish Canyon Tuff.

Dungan. M, Lipman y Bachmann, (1996) estudiaron el magmatismo y el

multiestado eruptivo del Fish Canyon Tuff, en el campo volcénico San Juan.

Odin. G, (1999) Realiz6 evaluaciones de edades en minerales del Fish Canyon

Tuff, intercomparando con otros minerales estandar.

Dungan. M, Lipman y Bachmann, (2000) determinaron cuerpos voluminosos
de lava como mayores precursores de la cenizas fluidas en el campo volcanico San

Juan, Colorado.

Garver, J (2001) reporta que existen diversas formas para revelar las huellas

espontaneas en muestras de circon de Fish Canyon Tuff.

Lanphere. M y Baadsgaard. H, (2001) determinaron edades que sirven como
referencias estdndar de 27.5 millones de afios en minerales pertenecientes al Fish
Canyon Tuff, bajo el método de datacion K/ Ar, Rb/Sr y U/Pb. Posteriormente
Bachmann, describe la vulcanologia, petrologia y geocronologia del sistema
magmatico del Fish Canyon en el campo volcanico San Juan, Colorado. También
Dungan. M, Lipman y Bachmann, (2002) describieron el rejuvenecimiento y erupcion
de la corteza superior batolitica en el cuerpo magmatico del Fish Canyon, campo

volcanico San Juan, Colorado.

Bermudez (2002) plantea que los problemas de inhomogeneidades de uranio

no han sido todavia resueltas por la técnica del detector externo.

Importancia de este estudio

Esta toba del Fish Canyon, es de gran importancia debido a que esta es una de
las tobas de cenizas laminares fluidas mas extensas reconocidas en el mundo, que

consiste de alto contenido de ricos fenocristales daciticos. También es de gran



importancia, ya que ella mantiene una composicion uniforme en toda su extension

(5000 Km*) durante el Terciario y por lo rapido del evento geologico que la produjo,

todas las huellas espontaneas tienen la misma longitud.

Las tobas, por ser de origen igneo volcénico contienen buena informacion
radiométrica que permite su datacion por estos métodos, ademas estas tobas se
depositaron como sedimentos provenientes de la expulsion de un volcan en erupcion,
y contienen grandes cantidades de minerales en los cuales existen pequeiias

proporciones de elementos radiactivos naturales.

A raiz de tales caracteristicas, en todos los laboratorios de termocronologia en
el ambito mundial, se datan los minerales pesados (apatito, circon y esfenas) de la
toba volcéanica de Fish Canyon, a fin de calibrar la técnica y de determinar uno de los
pardmetros necesarios para poder calcular la edad a otras muestras de edad

desconocida, este parametro es conocido como Factor Z (Wagner, 1992).

Metodologia
Esta etapa fue dividida en dos sub-etapas: oficina y laboratorio.

Oficina

La metodologia usada en esta sub-etapa consistio de:

(a) Uso de la base de datos: GeoRef (Termocronologia de la UCV), Science Citation
Index (IVIC), las bibliotecas nacionales (Intevep, PDVSA, ULA, UDO, LUZ,
USB), Ministerio de Energia y Minas, Instituto de Ingenieria (MCT) e Internet.

(b) Estudiar el método de huellas de fision a través de la técnica del detector externo
y técnicas de poblaciones, aplicados a la muestra seleccionada con el fin de

determinar su edad por el método de huellas de fision.



(c) Familiarizarse con técnicas convencionales como: Difraccion y Fluorescencia de
rayos X, e interpretar los espectros arrojados de tales técnicas para roca total y
para el separado de apatitos.

(d) Familiarizarse con cada uno de los equipos de laboratorio, lectura de cada uno de
los manuales y aprender las medidas de seguridad en el laboratorio.

(e) Realizar una comparacién entre las distintas técnicas estadisticas aplicadas a
poblaciones de grano y los métodos grano a grano con el fin de validar las edades

proporcionadas por esta.

Disponibilidad de la muestra

Debido a que la zona de estudio no pertenece al territorio venezolano, es
dificil organizar un trabajo de campo, sin embargo disponemos de mas de 30
kilogramos de muestras de tobas seleccionadas en la zona planteada para este trabajo
especial de grado, dichas muestras de tobas fueron suministradas por el Prof. Jorge
Mora del Departamento de Geologia, mientras estuvo en Estados Unidos. Ademas de
esto, se cuenta con el apoyo de instituciones en el ambito internacional quienes estan
interesadas en la caracterizacion de este estandar internacional, como lo son: United
States Geological Survey, Denver-Colorado, USA. Instituto Nacional de
Investigaciones Nucleares de México (ININ), Union College, Schenectady New York

y Geotrack International, Australia.

Laboratorio

La metodologia consisti6 de lo siguiente:

(a) Preparacion de cinco (05) secciones delgadas a las muestras de la toba volcanica
de Fish Canyon para la interpretacion petrografica de minerales, estas secciones
se escogeran de manera que contengan la mayor cantidad de variaciones laterales

de la extrusion ignea.

10



(b) Extraccion de los granos de apatitos por los diferentes métodos (gravimétrica,
magnética y visual).

(c) Realizar andlisis de difraccion y fluorescencia de rayos X, y microscopia
electrénica de barrido de bajo y alto vacio.

(d) Preparacion de la muestra y su clasificacion por el método del detector externo
con la finalidad de estudiar las huellas inducidas y espontaneas.

(e) Seguir la metodologia para la preparacion de la muestra antes de irradiarlas, segiin

la técnica del detector externo.
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CAPITULO 11

MARCO GEOLOGICO DEL CAMPO VOLCANICO SAN JUAN

Introduccion

Los procesos geologicos de formacion y evolucion del Campo Volcanico San
Juan, serdn estudiados en detalle en este capitulo. En virtud de que esta es una cuenca
que tiene una amplia extension, se presenta la informacién tomando en cuenta los
siguientes aspectos: el Cafion Negro de Gunnison; estratigrafia de éste; geologia local
de la montafia Mclntosh; las grandes erupciones explosivas ocurridas en el campo;
geologia estructural del campo volcanico de San Juan; las diversas teorias de
formacién de magma en esta cuenca, la petrologia de las rocas volcéanicas
pertenecientes a la Formacion Fish Canyon, y por tltimo, el andlisis petrologico de

cinco secciones delgadas de muestras de roca (toba) pertenecientes a esta formacion.

Caiion Negro del Monumento Nacional Gunnison

Segin Shaw (2002), el monumento nacional Cafion Negro estd localizado en
el rio Gunnison a unas 7 millas al NE de Montrose, Colorado. Recibe este nombre por
la oscuridad que se forma debido a la profundidad con respecto a lo ancho del canal.
El Candn Negro fue cortado en su mayor parte por el rio Gunnison el cual cae 2150
pies en 50 millas, la maxima pendiente en el monumento alcanza cerca de las 95
pulgadas en una milla. Este cafidén es el resultado de la erosion de estructuras

preexistentes. La figura 2.1 ilustra las formaciones que conforman el Cafion Negro.
Estratigrafia

La antigua formacion rocosa localizada en la region del Cafidon Negro es de
roca metamorfica pre-cambrica. Estos Esquistos y Gneis se encuentran en la roca
basamento. Composicionalmente en un rango desde Cuarzo-Mica Gneis y Migmatitas

a Micas-Esquistos y Anfibolitas.
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Por encima de la roca basamento se encuentran varias formaciones de roca
ignea de edad pre-cambrica. Desde lo més antiguo a lo mas joven, se observan hoyos
o desgarres de Granodioritas, compuesta por dos formaciones: Vernal Mesa Quartz
Monzonite y Curecanti Quartz Monzonite. Presente dentro de estas formaciones esta
la Pegmatita, frecuentemente formando intrusiones igneas de diques verticales y
horizontes de sills. Este grupo de rocas igneas forman en su mayoria la actual muralla

del cafion.
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Figura 2.1: Columna litoestratigrafica del Monumento Nacional Caiion Negro, Colorado, USA.
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Dentro de esta area se encuentran murallas como la pared de la Caldera
Garita, y en su interior otras murallas como la de la Caldera Creed, y a su vez paredes
formadas por murallas més pequefias de diques que se han resistido a la erosion. El
mecanismo estructural que rige la formacion de estas murallas serd presentado en las
siguientes secciones. La figura 2.2, muestra los diques expuestos en forma de paredes

en el campo volcanico San Juan, ademas se aprecian las paredes de la Caldera Garita,

la Caldera Creed y algunos diques internos dentro de esta tltima.

Figura 2.2: Estado actual de los diques del campo volcanico San Juan. (A) Dique existente en la
Caldera Creed, (B) Muralla de la Caldera Creed con diques internos, (C) Paredes de la Caldera
Garita, esta ultima contiene la Caldera Creed.

En el periodo Cambrico al Ordovicico, la diabasa intrusiona la roca existente
en forma de dique, mientras la diabasa es limpiamente y poco comun en el area, los

diques muestran espesores de hasta tres millas, tal como se muestra en la Figura 2.2.
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En las rocas no se encuentran evidencias dejadas durante el periodo Siltrico
hasta el Pérmico. Mientras esas rocas eran probablemente depositadas, la erosion
causada por el gran levantamiento de la regiéon montafiosa en Pensilvania, removid
algin vestigio o traza (huella) existente en el area. En el Jurdsico, la gran region
montafiosa comenzé a subsidir. Pero las formaciones no fueron depositadas hasta el

final.

En cuanto a la depositacion en el Jurdsico, se encuentra la Formacion
Sandstone Entrada, se cree que esta formacion es no-marina y que pudo ser
depositada como un margen de poca profundidad hacia el mar, caracterizandose por
poseer areniscas de color naranjas de pocos pies que contienen marcas de rizaduras

(“ripple marks”), indicativo de una transgresion marina.

La Formacion Wanakah, se deposité encima de la Sandstone Entrada. Esta
formacion se divide en dos miembros: el miembro Pony Express Limestone y
Junction Creek Sandstone, estos probablemente se formaron como un brazo adjunto
al mar. Evidencias de depositacion edlica son indicadas por dunas sobre el lecho del

mar extinto de Wanakah.

También de edad Jurasico, se encuentra la Formacion Morrison. Formada
sobre tierra, se representa el Cafion Negro por el miembro Salt Wash y el miembro
Brushy Basin. Estos dos miembros se depositan como parte de un gran y fecundo
aluvion. La Formacion Burro Canyon se formd en el Cretacico y en cauces de arroyos
y lagos, encima estd la roca méas comun perteneciente a la Formacién Dakota
Sandstone. Similar a la formacién Burro Canyon, Dakota estuvo estrechamente
relacionada con la Formacion Mancos Shale. Las arcillas que constituyen esta ultima
Formacion fueron depositadas cuando las aguas marinas inundaron el darea.

Posteriormente hubo una subsidencia de estas arcillas.

Después de una discordancia, volvieron volcanes al area, y la roca registrd o

grabd los eventos producidos por las rocas igneas Terciarias pertenecientes a la
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Formaciéon West Elk Breccia, formadas en gran cantidad. Posteriormente se
produjeron eventos individuales de actividad volcanica, las cuales depositaron cinco
formaciones de tobas: Blue Mason Tuff, Dillon Mesa Tuff, Sapinero Mesa Tuff, Fish
Canyon Tuff y Carpenter Ridge Tuff. Concluido el volcanismo en el Terciario fluyen

los basaltos de la Formacion Hinsdale.

Geologia Local de 1a Montafia McIntosh

En el verano de 1999 el Departamento de Geologia del Western State Collage
(WSC) mapearon dos cuadrantes para el servicio del parque nacional con el fin de
ayudar a completar el mapa digital del Cafion Negro del parque nacional Gunnison y
el area recreacional Curecanti. El mapeado de la Montafia MclIntosh se hizo a una
escala de 1:24000. Como parte de aquellos estudios se descubri6 algunas interesantes
interacciones entre el gran volumen de laminas de cenizas fluidas del Volcan San
Juan y una secuencia de continua marcha de corriente que drena la Montafia Elk al

Este. (Drenajes del Paleo-Gunnison, Taylor, y Tomichi).

En el Terciario temprano, los drenajes en la cuenca del rio Gunnison debieron
estar dominados por las corrientes fluidas al Oeste y el NO fuera del alto relieve de la
Montana Elk para el Este y el bajo relieve Gunnison elevado al SE, ambos de los
cuales son estructuras Laramides. Estas estructuras forman el SO, Sur y margen
oriental de la cuenca Piceance en esta drea. Estos drenajes fueron interrumpidos 30-
29 Ma en el pasado (Coven, et al.,1999 y Murphy et al. 2000) por lavas y restos
fluidos desde el Volcan West Elk y la intrusion del grupo lacolitico Gunnison. Esta
actividad ignea de bloques en corrientes fluidas al Oeste y NO dentro del centro de la
cuenca Piceance produce actualmente el desvio del rio Gunnison hacia el Sur y hacia
el Este. Desviando el rio Gunnison directamente al 4rea recreacional Curecanti y el
Canon Negro, situados en el Parque Nacional Gunnison. Con una edad de 28 Ma; los
sistemas drenados en el area fueron interrumpidos por el emplazamiento de grandes

volumen de flujos de cenizas laminares, tanto en la parte oriental y central de la
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caldera del volcan San Juan, que rellenan la topografia baja entre las montafias San

Juan y West Elk.

El cuadrante Montafia Mclntosh estd localizado en el 4area donde esta
interaccion es mejor expuesta. Hay numerosas gravas fluviales expuestas entre las

tobas, siendo este uno de los mejores ejemplos de afloramiento en el mundo.
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Figura 2.3: Mapa geoldgico a escala 1:30000 del sector de la Montaiia Mclnstosh, en este cuadrante
se encuentra el Volcan West Elk y el sector donde afloran las brechas del Elk.

La Figura 2.3 muestra en detalle el mapa geoldgico a escala 1:30000 del
sector de la Montana McIntosh donde aflora actualmente el Volcan Elk. Esta 4rea
esta sobre la ladera SO del Volcan West Elk (Twvg). En este sector se encuentran
brechas volcéanicas (Formaciéon West Elk Breccia) las cuales registraron los diferentes
procesos de volcanismo, y producto de estas erupciones la topografia fue alterada,
haciendo subir la baja inclinacion. Esta brecha, consiste de restos fluidos y basto
material derivado del volcan (Twvg). Los clastos en esta unidad son enteramente
volcéanicos, dominado por lavas medias e intermedias. Hacia el Sur, y justamente en
la vista de la figura anterior, se encuentran las gravas fluviales que grabaron los
canales del paleo-rio Gunnison (Twpg). Estas gravas contienen rocas igneas

precambricas y metamorficas, rocas sedimentarias paleozoicas y mesozoicas en

17



adicion a volcanes. El Volcan West Elk estuvo activo por un corto tiempo (<0.5 Ma)

alrededor de 30 Ma (Coven et al., 1999).

Figura 2.4: Vista del Carnion Blanco de Gunnison donde se muestra el corte realizado por los rellenos
del canal del Paleo-Gunnison.

La inclinacién del volcan fue después modificada por el emplazamiento de
grandes volumenes de flujos de cenizas provenientes del Volcan San Juan, el cual
rellen6 el canal del paleo rio Gunnison, formando una rampa sobre la ladera del
Volcan West Elk. Los antiguos flujos de cenizas sobre este mapa (Figura 2.3)
corresponden a la mesa volcanica conocida como Sapinero Mesa Tuff de edad 27.9
Ma (Bove et al. 2001), el cual fue emplazado directamente sobre el West Elk Breccia
en esta area. El emplazamiento de esta toba interrumpi6 el drenaje del antiguo rio
Gunnison, el cual fue reafirmado y rellenado con gravas polimicticas que cortaron el
Sur de esta area. Los drenajes del Volcan West Elk fueron también reafirmados y
rellenados con gravas volcéanicas en este tiempo. Uno de estos canales es cortado en

esta area (Tfvg).

Estos drenajes fueron modificados por el emplazamiento de la Toba Volcéanica
de Fish Canyon (27.6 Ma; Lipman 2000). Después de este tiempo el drenaje del

Paleo-Gunnison fue movido al Norte y cortado en un grande y relativamente angosto
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canal dentro la toba (Tfpg). La mejor exposicion del canal esta en el area mostrada en
la Figura 2.3. El canal, donde este cruza la Mesa, esta a 175 m de profundidad y 580
m de una parte a otra, y completamente cortado continta el Fish Canyon Tuff bajo el
Sapinero Mesa Tuff. Con el tiempo, éste fue un enorme desfiladero que exhibia tobas
claras y coloreadas, por lo que actualmente se le denomina a este sector el “Canén
Blanco de Gunnison”. Estos canales son también unicos, los cuales son expuestos
sobre el lado del Volcan West Elk aproximadamente 350 m encima de la depresion o
valle formado por el tope del Fish Canyon Tuff entre los Volcanes San Juan y West
Elk. La Figura 2.4 muestra los cortes y rellenos formados por gravas polimicticas
actualmente en la zona de estudio, esta misma zona ha sido marcada en la figura 2.3,

por lineas negras a fin de mostrar la disposicion de los rellenos.

Las gravas polimicticas fueron enterradas por el Carpenter Ridge Tuff (Tc), el
cual erupciond a los 27.4 Ma (Lipman, 2000). Con el tiempo el drenaje del Paleo-
Gunnison estuvo siempre moviéndose hacia el Sur, y los drenajes del Volcan West
Elk fueron reafirmados en esta area y se depositaron las gravas volcanicas sobre el
tope del Carpenter Ridge Tuff (Tmvg). La Figura 2.5, muestra la misma imagen que
la Figura 2.4, con la diferencia de que cada uno de estos eventos geoldgicos es
marcado sobre el paisaje. En esta figura también se observan los canales incisos y la
forma en que la toba volcénica interrumpe los drenajes, siendo posteriormente
rellenados con gravas volcédnicas, que luego estos son cubiertos por el Carpenter
Ridge Tuff (27.2 Ma) y las Brechas Volcanicas del West Elk son depositadas sobre

las estructuras preexistentes.
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Figura 2.5: Vista del “Caiion Blanco de Gunnison”, con la geologia superimpuesta., esta incluye las
Formaciones Sapinero Mesa Tuff (27.9 Ma), Carpenter Ridge Tuff (27.2 Ma) y Fish Canyon Tuff
(27.6 Ma) y la Brecha volcanica del West Elk.

En la Figura 2.6 se observa el mapa y las fotos con la continuacién de estos
canales hacia el Oeste. Esta vista es desde lo alto, sobre una Paleo-inclinacion del
Volcan West Elk. Se forma un fuerte acantilado formando una unidad y en la media
distancia esta el Sapinero Mesa Tuff depositado directamente sobre la Brecha del
Volcan West Elk. El primer plano estd densamente unido a Carpenter Ridge Tuff con
el Sapinero Mesa abajo. La mesa situada en la media distancia tiene restos o
remanentes del Fish Canyon Tuff y dos canales de gravas separados. El mas grande
estd a continuacion del canal antes nombrado. El més lejano es una huella del activo
rio Gunnison entre el emplazamiento del Sapinero Mesa y Fish Canyon Tuff. En la
parte alta del cerro se encuentra la Garita Oeste de la Garita (Fish Canyon) y las

Calderas Bachelor del Volcan (Carpenter Ridge) detrés del cerro.
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Figura 2.6: Vista similar a la figura 2.5 hacia el Oeste del Volcan, mostrando la continuacion de los
canales. El fuerte acantilado que se encuentra formando una unidad es el Sapinero Mesa Tuff
depositado directamente sobre el West Elk Breccia. Las unidades en la leyenda excepto el Tspg
representan la grava polimictica y registran la traza del Paleo Gunnison establecido entre el Sapinero
Mesa y el Fish Canyon Tuff.

Grandes Erupciones Explosivas Ocurridas en el Campo San Juan

Reciente estudios petrologicos de campo en el grupo de la caldera central del
Oligoceno en el campo volcanico San Juan, pueden mostrar que la edad de 27.8 Ma,
asociada al Fish Canyon Tuff y a la Caldera Garita son mas voluminosas y complejas
que la reconocida anteriormente (27.6 Ma). Esta toba, se reconoce mundialmente

como una extension de grandes flujos de cenizas laminares, estas cenizas consisten de
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fenocristales uniformes ricos daciticos que se extiende a gran distancia y hasta el
centro de la caldera formando lagos; el Fish Canyon representa un tipo de ejemplo de
“intermedios monoétonos”, es decir, erupciones desde una camara que carece de
gradiente composicional. Entre los diecisiete grandes flujos de cenizas laminares (100
a 1000km’) del Terciario en el campo San Juan (Steven y Lipman, 1976), el Fish
Canyon Tuff representa el mayor de estos volumenes (ahora estimado como
aproximadamente 5000km”), basado sobre el gran espesor de la intracaldera Tuff y
otras extensiones de fluidos composicionalmente uniforme (67.5%-68.5% Si0O,), el
alto contenido de fenocristales (35-50%), y so6lidos parecidos a fenocristales
(plagioclasa, sanidina, cuarzo, biotita, horblenda, esfena, apatito, circon, Fe-Ti
oxidos). Esto solamente representa la composicion de los flujos laminares de cenizas
de San Juan, es decir, fenocristales de horblenda sin auquita. A pesar de este
volumen, la toba laminar entera forma un Gnico enfriamiento formando una unidad
dacitica, aunque es una dacita por el contenido de los fenocristales, su matriz es

riolitica (75-76% Si0Oy).

Geologia Estructural del Campo Volcinico de San Juan

Un gran cuerpo de rocas semejantes a lava (30 Km. de extension, 0.5 a 1 Km.
de espesor, y 200-300 km® de volumen) a lo largo del recientemente reconocido
margen Sur de la Caldera Garita, y una pequefia Postcaldera de lava fluida en el foso
Norte, son composicionalmente indistinguibles de las tobas de fluidas cenizas,
mostrando varios procesos eruptivos desde un gran cuerpo magmatico. La dacita
precaldera fue previamente interpretada como un espesor unido al Fish Canyon Tuff
(Steven y Lipman, 1976) estancadas dentro de una caldera existente, pero carecia de
fragmentos liticos y estaba localmente estratificada. La dacita exhibe complejas
texturas y estructuras que son transicionales entre lavas siliceas tipicas y depositos

piroclasticos.

Las erupciones iniciales fueron pumitas, y el principal cuerpo dacitico

contiene fragmentos esparcidos texturales de brechas “blob” distintivas (fragmentos
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redondeados de 2 m), indicativo de una erupcion con escupidas relativamente densa
en una pobremente escogida matriz fragmental. No se han encontrado evidencias que
indique erupciones iniciales como lavas fluidas, igualmente algunos materiales
cercanos estan fuertemente estratificados y cuyas texturas han sido eliminadas. El
esparcimiento gravitacional puede localmente generar grandes rampas estructurales
(buzando 70°) en depositos distales. Lipman et al (1997) interpretd las rocas
semejantes a lava como el producto de una fuente de baja energia piroclastica, mejor
dicho con lava fluida. Aunque petroléogicamente diversas lavas y tobas fueron
expulsadas lejanamente en la regién de San Juan antes de las erupciones del Fish
Canyon, la lava semejante dacitica es solamente un precursor composicional de las

voluminosas cenizas fluidas del Fish Canyon.

El mapeo detallado de las precalderas semejantes a lava fueron documentados
como grandes complejos de fallas que acompanan las erupciones de este cuerpo
enigmatico. Aunque no ha sido completamente analizado, estas fallas definen un
amplio complejo de graben con tendencia Norte que fueron truncadas por una
subsidencia subsecuente de la Caldera Garita. Muchas de estas fallas de tipo graben
cortan las rocas daciticas semejantes a lava pero son cubiertas discordantemente por
el Fish Canyon Tuff. A lo largo de algunas fallas, la dacita se adelgaza abruptamente
o se deposita contra escarpes de linea de falla. A lo largo de otras fallas, la dacita esta
variablemente interrumpida localmente, mostrando extrema breciacién o intensos
flujos reomorficos. Sobre todo estas fallas definen trozos o piezas de bloques de fallas
subsidentes asociadas con la erupcion de la dacita, la primera de estas geometrias de
subsidencia han sido reconocidas en la region de San Juan. Notablemente los
fragmentos de graben estan asociados con actividades de baja energia piroclastica,

mas que las principales erupciones de flujo de cenizas y subsidencia de la caldera.

En la Figura 2.7, se muestra el mapa geologico de la Cuenca de San Juan, este
mapa incluye el deposito de Fish Canyon Tuff, La Caldera Garita y flujos de lavas

asociados.
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Figura 2.7: Mapa geologico generalizado de la Caldera Garita.

La gran Caldera Garita (40 x 30 Km), se creia que el margen Sur estaba oculto
debajo de Calderas jovenes subsidentes. (Steven y Lipman, 1976). En el verano de
1995, se encontrd en el margen Sur de la Caldera Garita un pozo expuesto dentro del
abrupto Weminuche Wilderness, situado entre 30-35 Km al Sur de la posicion
anteriormente determinada. La actividad eruptiva, la profunda subsidencia y el
postderrumbe surgido variaba entre estos tres sectores, a pesar de que s6lo existid un
unico flujo laminar de cenizas asociado con la caldera. En cada sector de la caldera, la

toba expulsada se encuentra truncada a lo largo de las paredes de ésta, contra la cual
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la toba intracaldera se encuentra deposicionalmente acufiada. Ambas tobas
intracalderas y extracalderas tienen el mismo grupo de fenocristales, composicion
mineral, polaridad paleomagnética, edad isotdpica, y composicion elemental,
proporcionando una segura correlacion, a lo largo de la zona de estudio, segin

Lipman (1976).

En el sector Norte de la Caldera, la montafia Garita es el resultado de un
nuevo levantamiento del bloque de la toba intracaldera del Fish Canyon a mas de
1200 m de espesor, sin exponer el contacto basal (Steven y Lipman, 1976). A lo largo
del lado Oeste del sector central se encuentra un bloque inclinado el cual puede
representar otro foco de resurgencia expuesto sobre una seccion incompleta de la toba
intracaldera (350 m) descansando sobre una vieja unidad volcanica del fondo de la
Caldera. A 800 m, se muestran niveles erosionales tanto en el sector Sur, como en el
Norte, sin alcanzar el suelo de la Caldera la resurgencia estd ausente en el sector Sur,
en cambio, fallas lineales peridodicamente cortan el relleno de la Caldera, el cual
incluye las lavas andesiticas de la Formacion Huerto que crecieron en el sector Sur
después del colapso o derrumbe. El “nuevo desarrollo” de la Caldera Garita encierra
completamente la fuente de la Caldera de las siete erupciones mas grandes de flujos
de cenizas del campo central de la Cuenca de San Juan durante los proximos 1.5

millones de afos.

En la figura 2.8, se resume desde un punto de vista estructural, la geologia del
campo volcanico San Juan, el cual es explicado graficamente a continuaciéon: En la
figura 2.8-A, Se aprecia la ubicacion de la cuenca San Juan; luego en la Fig. 2.8-B, se
observa el abombamiento de la corteza continental, producto de una camara
magmatica ascendente poco profunda. En la Fig. 2.8-C, comienza la erupcion
explosiva de un magma muy viscoso y cargado de gases; posteriormente en la Fig.
2.8-D, se observa la cdmara magmatica parcialmente vacia. Seguidamente en la
figura 2.8-E, se observa como la estructura volcanica se hunde sobre la cdmara

magmatica parcialmente vacia, acompafiada de una serie de fallas normales, en esta
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misma figura F, se aprecia la configuracion final de la caldera o cuenca, en la que se

generan diaclasas columnares, las cuales se forman conforme el cuerpo magmatico se

va enfriando (ver Fig. 2.9).

E

Figura 2.8: Evolucion estructural del Campo Volcanico San Juan, Colorado, USA.
(Tomada y modificada de Tarbuck, 2002)
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Figura 2.9: Diaclasas columnares en rocas daciticas ubicadas en el centro de la cuenca San Juan.

Teoria de Formacion de Magma del Fish Canyon

Las erupciones batoliticas son consideradas como voluminosas, pocos
zonadas, ricas en fenocristales, y grandes depositos piroclasticos, caracteristicas que
reflejan a gran escala los procesos eruptivos de silice. Estos rasgos son unicos en
estos tipos de erupcion y proporcionan la oportunidad de entender el caracter
temporal de grandes sistemas magmaticos. Las tobas del Fish Canyon, segun
Bachmann (2000), es un ejemplo bien documentado de ignimbritas mondtonas,
exhibiendo evidencias petrograficas y geoquimicas que muestran disolucion
simultdnea de feldespato y cuarzo, con la cristalizacion de fases hidricas de forma
gradual cerca de recalentamientos isobaricos de 720 a 760 °C. Estas observaciones,
junto con una alta cristalinidad, sugieren que el magma del Fish Canyon se enfri6 en

una masa de cristal solidificada antes de ser parcialmente refundida en una nueva
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erupcion. De tal forma, la trayectoria de esta lenta progradacidon es una consecuencia
de intrusiones voluminosas poco profundas de magma rico en agua. La ausencia de
cualquier gradiente apreciable en el magma del Fish Canyon no pueden asociarse con
eventos de calentamientos por conduccién o conveccion de calor, mezclados con el
magma mafico; esto requiere la dispersion de calor a lo largo de la camara batolitica

en forma rapida y penetrante por un conductor quimicamente casi invisible.

En la figura 2.10, se muestran los cambios temporales de temperatura en el
medio y en el tope de una masa silicica de 3 Km de espesor durante el esparcimiento
de gas, notese en esta figura, que a medida que el gas se acerca a la base de la masa
silicica la temperatura aumenta como resultado de los volatiles, induciendo calor
sobre el cuerpo magmatico, en el caso particular de 1.5 Km de la base de la masa
silicica el gradiente geotérmico es mayor, mientras que a mayor profundidad, se
mantiene cercano a los de menor profundidad, pero mucho mayor que en el régimen
de transferencia de calor por conduccion, debido a la mala propiedad de conduccion

de calor en estos fluidos.
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Figura 2.10: Cambios temporales de la temperatura en el medio y en el tope de una masa silicica
durante los regimenes de esparcimiento de gas y conduccion de calor.

(Tomada de Bachmann, 2002)
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Se han realizado diferentes simulaciones numéricas (Bachmann, 2002) de
coladuras ascendentes de un fluido caliente de una baja-densidad (H, O-CO, ), fase

fluida (“esparcimiento de gas”), a través de un armazdn cristalino saturado con
silicatos fundidos con alta viscosidad, para evaluar la eficacia de un proceso de
rejuvenecimiento de silice denso. Las simulaciones reproducen el evento de

recalentamiento, registrando texturalmente y quimicamente la toba del Fish Canyon.
El esparcimiento de gas es capaz de recalentar un volumen mayor a los 5000 km”> de
cristales densos ~40°C en 150-200 miles de afios, con solo 100 - 150 km’de (4-6
wt% H, O) material silicio en un magma mafico. También los gases esparcidos

producen un aumento en la presion interior del silice sobre las masas cristalinas y se
produce un filtrado de gases comprimidos en estas masas, siendo considerado un
proceso potencial para la formacion de silicatos rioliticos. Sin embargo, las
simulaciones predicen que ese esparcimiento conductivo mediante el filtrado de gas
comprimido, no es un mecanismo para generar grandes masas de cristales

pobremente rioliticos.

El mecanismo en el cual la roca volcanica resulta una riolita, esta
estrechamente relacionada con la fase de mobilidad del magma y en la tasa de
mobilidad de los flujos de lava, producido por el ascenso del magma, debido a que
este ultimo es muy lento; la tasa de mobilidad de la lava en superficie es aun mas
lenta, y segin el modelo explicado anteriormente los recalentamientos del cuerpo
magmatico estan en un orden entre 720 a 760°C, esto ultimo puede ser apreciado en
la figura 2.11, donde a medida que la lava en superficie se hace mas resistente al

flujo, es decir, mas pesada o mas viscosa, el contenido de silice aumenta.
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Figura 2.11: Clasificacion y caracteristicas del flujo de rocas volcanicas.

(Tomada del U.S.G.S, USA, web site)

La longevidad de magmas silicios en la corteza superior ha sido polémica
desde que tres métodos de geocronologia diferentes han sugerido diversas edades a lo
largo del tiempo. (Van den Bogard y Schirnick, 1995; el Reid et al. 1997; Davies y
Halliday, 1998). Un escenario que podria reconciliar esta contradiccion es probar que
ese magma de la corteza superior oscila termalmente: bien sea, por diferentes
episodios de enfriamiento de un estado cristalino a otro, o por un periodo de
reactivacion del cuerpo magmatico inducido por la entrada de otros magmas mas

calientes (Ilamado “magma descongelante” por Mahood, 1990).

La mobilidad de las grandes masas magmaticas y las diferentes erupciones
han sido reportadas por diversos autores (Keller, 1970; Nakamura, 1995; el Matthews
et al, 1999; Murphy et al., 2000; el Bachmann et al, 2002), pero los mecanismos de
rejuvenacion permanecen inciertos. Por ejemplo, la cantidad de volimenes de nuevo
magma que se necesitan para que los gases existentes se filtren y provoquen una
nueva erupcion no han sido cuantificados. Proponiéndose de esta manera, un nuevo
mecanismo de rejuvenacion donde sea necesario estudiar la probabilidad de que los
gases calientes ascendente se cuelen como un “agente descongelador” del magma ya
casi solidificado. La idea del esparcimiento de gas proviene del reconocimiento en

que magmas volatiles ricos en silice en la corteza superior contienen a menudo una
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fase volatil (e.g., Wallace, 2001). Favorablemente la fase de viscosidad flotante y baja
tiende a separarse de su fuente y subir a la superficie, para evitar calentamientos por
adveccion a niveles de poca profundidad. Usando simulaciones numéricas de flujo
multifase en medios porosos, se puede desarrollar un modelo para predecir la
cantidad de calor y masa transferida por el esparcimiento del gas en un ambiente
magmatico denso, con el fin de evaluar su impacto sobre la evolucion termal de

cuerpos de magma poco profundos.

Bachmann demostrd que el volumen extenso (>5.000 km®) del sistema
magmatico del Fish Canyon satisface este modelo de “rejuvenecimiento de gases”.
Lo cual se evidencia en una erupcion sucesiva de tres unidades composicionalmente
idénticas con edades cercanas a los 28 millones de afos a lo largo del campo
volcanico San Juan, éstas unidades corresponden a las Formaciones Sapinero Mesa,
Fish Canyon y Carpenter Ridge. Todos estos cuerpos magmaticos han sufrido un
recalentamiento progresivo entre 720 y 760 °C, posiblemente motivado al ascenso de
una colada producida por una fase volatil caliente liberada de un magma mafico muy

profundo (Bachmann y Dungan, 2002; Bachmann et al, 2002).

La figura 2.12, ilustra el rejuvenecimiento del magma mediante la percolacion
de gas caliente volatil en la camara magmatica. Una intrusion poco profunda de
magma mafico volatil se establece y se cristaliza contra la base de un magma estable
frio, con mayor contenido de silice. En este ambiente poco profundo se activan las
solusiones volatiles, las fases fluidas calientes de baja densidad percolan a través de

una masa silicea rejuveneciendo potencialmente a este ultimo.
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Magma mafico con fase volatil.
ﬁi Masa cristalina estatica silicica saturada de gases
i volatiles (50% de los cristales).

Figura 2.12: Diagrama esquemdtico del esparcimiento del gas en sistemas magmaticos.

(Tomado de Bachmann, 2000)

Otras evidencias como el crecimiento de anfibolita y biotita en un ambiente
progresivamente mas caliente junto con la reabsorcion de cuarzo y feldespato, y la

ausencia de un gradiente termal o composicional en los depositos sugieren que:

1) El calor fue suministrado para evitar lentamente desequilibrios en las fases

hidricas, pero conducido rdpidamente de manera de afectar la mayor cantidad de

masa (> 5.000 km*).

2) Una mayor fusion mafica no pudo haber sido el mecanismo de transporte

de una gran fuente calorifica, debido a la ausencia de un gradiente composicional.

3) El magma retuvo un alto volumen volatil, a pesar de que se generd

parcialmente al refundir las fases anhidras.

En el caso del sistema del Fish Canyon, el tiempo maximo disponible de
rejuvenacion para ocurrir es de aproximadamente 600 miles de afios. Esta estimacion
es basado en la diferencia en edad de la erupcion entre la toba del Fish Canyon,

fechado a 28 Ma (Renne et al., 1998) y las edades precedidas de las ignimbritas

32



mayores en el Campo Volcanico San Juan Central, Parque Masénico Tuff, fechado a
28.6 Ma (Lipman et al, 1996). Como el emplazamiento de volumenes grandes de
magma de silice en la corteza superior no es instantdneo, la duracion real de

rejuvenacion debe ser mas corta que 600 miles de afios (Ka).

Mas de 5000 km*, composicionalmente de cristales homogéneos daciticos (68
wt% Si0, : 45% PI + Kfs + Qtz + Hbl + Bt + Spn + Mag + Ilm + Ap + Zm + Po)

hicieron erupcion en el cuerpo magmatico del Fish Canyon durante tres fases:

1) La pre-caldera Pagosa Peak Dacitica (raros y pobremente fragmentos

piroclasticos depositados en un volumen de 200 km*).

2) El Fish Canyon Tuff no derrumbado dentro de la caldera (una de las

ignimbritas conocidas como la mas grande del mundo, 5000 km*).

3) El post-derrumbamiento del Nutras Creek Dacitico (una lava

volumétricamente menor).

La evolucion tardia del magma del Fish Canyon esta caracterizada por el
rejuvenecimiento del cuerpo intrusivo de dimensiones batoliticas cercano a la corteza
superior. El mecanismo termal inicial fue proporcionado por una intrusién poco
profunda de un magma mas mafico representado en la superficie por esparcimiento
andesitico de los materiales piroclasticos del Fish Canyon Tuff y por el postcaldera
Huerto Andesita. Los margenes solidificados de esta intrusion son representados por
xenolitos holocristalinos con mineralogia del Fish Canyon, un agregado
polimineralico parcialmente refundido y distribuido ampliamente. Los magmas

maficos subyacentes pueden haber evolucionado fluidos ricos en H, O-F—S—CI. Las

manifestaciones de la evolucion de magma de temperatura tardia son: (1)
Reabsorcion de cuarzo, asi como de feldespato, lo cual muestra un amplio espectro de
texturas indicativas de reabsorcion y crecimiento, incluso las texturas tipo Rapakivi;
(2) altos contenidos de Sr, Ba, y Eu en los silicatos indican una matriz riolitica vitrea

que no coincide con una cristalizacion fraccionaria de feldespato; (3) crecimiento
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oscilatorio e inverso de muchos fenocristales de hornblenda. La homogeneidad en la
composicion del magma a gran escala dentro de la cdmara, contrasta con rasgos
texturales y quimicos complejos a pequeias escalas (de cm a mm) es consistente con
un ambiente dindmico, en el qué, se sobreimpusieron cristales con una variedad de
crecimiento e historias de reabsorcion muy cortas antes de la erupcion por corrientes

convectivas.

Los minerales existentes en la Toba del Fish Canyon, definen una secuencia
de cristalizacion del magma, y debido a los fenémenos de recristalizacion del magma,
no es posible conseguir la trayectoria ideal dentro de la serie de reaccion Bowen, sin
embargo, la mayoria de los minerales que constituyen esta toba se encuentran al final
de la serie, entre estos minerales tenemos: plagioclasas, biotitas, feldespatos potéasico

y cuarzo.

Petrologia

Los rasgos petrologicos de la toba del Fish Canyon y flujos asociados de rocas
semejantes a lava son mas complejos que los rasgos descritos anteriormente. Nuevos
estudios (Lipman et. al, 1997) de la toba de Fish Canyon demostraron que las
erupciones de dacitas homogéneas (68-69% SiO2) estaban en contacto con un
subyacente magma andesitico, y liquidos feldespaticos que no estaban en equilibrio
quimico. La segunda observacion explica formalmente una discrepancia
termobarométrica, lo que pudo ocasionar problemas para la utilizacion de los
minerales del Fish Canyon como estandares geocronologicos, e importantes
contradicciones sobre el origen y ubicacion de estos minerales en el cuerpo

magmatico del Fish Canyon.

Grandes sanidinas poiquilitica, acompanadas de plagioclasas, cuarzos y otros
minerales; borde de granos fundidos por el contacto con esas inclusiones, se
encuentran frecuentemente en un estado avanzado. El equilibrio de difusion parcial
adyacente a un conjunto de granos soldados o fundidos, al lado de granos de sanidina,

producen un gran gradiente composicional que truncan sanidinas pre-existentes
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zonadas. Raramente aparecen contactos intactos de plagioclasa y sanidina, los cuales
preservan las altas temperaturas del gradiente de difusién superimpuesto sobre
gradientes de bajas temperaturas. Tales rasgos indican que el yacimiento del magma
del Fish Canyon se enfrié rapidamente, a poca profundidad con fusion parcial de un

batolito existente, o por refundicion del magma solidificado.

La reabsorcion de cuarzo refleja un mayor evento termal, que no
necesariamente es el responsable de la disminucién de las presiones durante el
ascenso del magma (la reduccion de SiO, muestra estabilidad relativa de feldespatos).
A pesar de que las rocas daciticas semejantes a lava y las tobas del Fish Canyon Tuff,
muestran composiciones uniformes, un componente mafico estuvo involucrado. El
mayor numero de la precaldera dacitica es homogénea, pero andesitas raras tipo blebs
(1-5 cm didmetro, 58% Si0O;) y concentraciones de minerales porfiriticos maficos en
forma de manchas a lo largo de capas fluidas, proveen evidencias de mezclas con
magma andesitico anterior a la erupcién. El primer volcanismo postcolapso alrededor
del margen Sur y Oeste de la caldera (voluminosas lavas del Huerto Andesitico)

también produjo composiciones maficas horadadas.

Pequefios fragmentos esparcidos de granofiros (granophyres) comagmaticos
en la erupcion tardia de la toba intracaldera, tienen una composicion mineral
indistinguible, desde fenocristales en la toba y roca semejante a lava, hasta grandes
complejos o eventos complicados en la cadmara del Fish Canyon, justo antes y durante
la erupcion (Lipman et al. 1997). Fenocristales de sanidina zonadas en los granofiros
preserva evidencias de mezcla con magma andesitico. Estos fragmentos se producen
por descompresion y pérdidas volatiles acompanadas de erupciones tempranas del
Fish Canyon, por lo tanto hay un sobrecrecimiento por granofiros. El desequilibrio
textural y quimico indica que la erupcidn resulta de una remobilizacion a la altura del
batolito, desde una camara subvolcéanica poco profunda, activada por la incorporacion
de magma mafico que hace erupcion antes que el equilibrio quimico o textural fuera
reestablecido, esto resulta contrario a las interpretaciones anteriores de

almacenamiento de magma y el crecimiento de fenocristales en la corteza superior.
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Con la finalidad de estudiar en detalle la petrologia de las rocas igneas de la
Formacion Fish Canyon, se seleccionaron cinco muestras de mano, con variaciones
laterales visibles; en la figura 2.13, se observan las muestras de mano seleccionadas y

estas variaciones laterales. Los resultados son mostrados en la siguiente seccion:

Figura 2.13: Muestras de mano de 9 cm : Aprox. Seleccionadas de la Toba de Fish Canyon para el
andalisis petrogrdfico.

Analisis Petrografico de Secciones Delgadas

Seccion delgada FCT-1.

La seccion delgada en cuanto a su relacion en el grado de cristalizacion de la
roca (cristalinidad), se presenta con caracteristica de una roca volcanica, es decir con
presencia de vidrio en la roca y presencia de fenocristales, los cuales algunas veces se
encuentran embebidos en una matriz vitrea. Por lo que se le denomind cristalinidad

Hipocristalina.
En cuanto a la propiedad en que se encuentra relacionada con el tamano de
grano de los cristales, se puede decir que la seccion delgada tiene una granularidad

Afanitica, en donde los cristales que la componen son visibles bajo el microscopio.

La fabrica (relacion entre las formas de los granos) es Inequigranular

Porfiritica Idiomorfica, es decir la variacion del tamafio de grano en la muestra se
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presenta en forma aleatoria, y a la vez los granos presentan caras cristalinas con buen

desarrollo. En cuanto a la distribucion de los granos esta se presenta de forma regular.

Texturas observadas:

Porfiditica: Cristales gruesos, generalmente embebidos en una matriz fina
(matriz de grano fino), estos son generalmente fenocristales idiomorfos de una
0 mas especies.

Vitrofidica: Cristales o fenocristales embebidos en una matriz vitrea.
Traquitica: Microlitos de feldespato no alcalino (plagioclasas) de la matriz
que se encuentran dispuesto de manera paralela o subparalela en torno a unos
o varios fenocristales.

Afieltrada: Donde microlitos de feldespato no alcalino no se encuentran
orientados con respecto a uno o varios fenocristales.

Simplectitica: Interdigitacion entre cualquier par mineral.

Zonada: Variacién composicional de una especie mineral en un cristal.
Poiquilitica: Inclusiones de pequenos cristales dentro de porfidos
(fenocristales).

Subofitica: Crecimiento de cristales de plagioclasas en la periferia de los

cristales de piroxenos.
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Tabla 2.1: Resultados del estudio de la seccion delgada FCT-1.

Seccion delgada FCT-1

Mineral Porc. (%)
Ortosa 6%
Biotita 18%
Horblenda 2%
Accesorios (Esfena, apatito y circon) 1%
Cuarzo 20%
Microclino 1%
Albita (0-5% an) 3%
Albita (5-10% an) 15%
Anortoclasa 5%
Oligoclasa 19%
Sanidina 10%

Puede observarse en la figura 2.14 una imagen de la seccion delgada FCT-1,
en esta se aprecia inclusiones de apatito con corte basal y transversal, incluidos en el
fenocristal biotita, encerrados en circunferencias de color blanco y elipses de color
rojo respectivamente. Notese la gran variedad de cristales de apatitos en este

fenocristal.
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Figura 2.14: Vista de la seccion delgada FCT-1, bajo luz polarizada con N.X, Obj:
40/0,12x.Ocular:12,5x. Se aprecia la diferencia de colores entre los apatitos con corte basal
(encerrados en las circunferencias blancas) y el corte transversal (encerrados en las elipses rojas).

Seccion delgada FCT-2.

Esta seccion delgada presenta las siguientes caracteristicas:

Cristalinidad: Hipocristalina.

Granularidad: Afanitica.

Fébrica: Inequigranular Porfiritica idiomorfica.

Texturas: Subofitica Simplectitica, Porfiditica, Poiquilitica (inclusiones de apatito y
circon en biotita), Mimerkitica y zonada.

Distribucion de los granos: Regular.
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Tabla 2.2: Resultados del estudio de la seccion delgada FCT-2.

Seccion delgada FCT-2

Mineral Porc. (%)
Ortosa 8%
Biotita 18%
Horblenda 3%
Accesorios (Esfena, apatito y circon) 1%
Cuarzo 17%
Microclino 1%
Albita (0-5% an) 5%
Albita (5-10% an) 10%
Clorita 3%
Oligoclasa 13%
Sanidina 12%
Anortoclasa 9%

Puede observarse en la figura 2.15 una imagen de la seccion delgada FCT-2,
en donde se aprecian fenocristales de plagioclasas al borde de un fenocristal de
Biotita. Dentro del cristal Biotita se observa una inclusion de un cristal de Apatito
con corte transversal (circunferencia roja) y una inclusion de circones (circunferencia

blanca).
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Figura 2.15: Vista de la seccion delgada FCT-2, NX, Obj: 40/0,12x.Ocular:12,5x. Se muestran
inclusiones de circon (blanco) y apatitos (rojo), en biotita, a su alrededor se encuentran cristales de
plagioclasas.

Seccion delgada FCT-3.

Esta seccion delgada presenta las siguientes caracteristicas:

Cristalinidad: Hipocristalina.

Granularidad: Afanitica.

Fabrica: Inequigranular Porfiritica idiomorfica.

Texturas: Simplectitica, Porfiditica, Poiquilitica (inclusiones de apatito en biotita,
esfena y Cuarzo en horblenda), traquitica y zonada.

Distribucién de granos: Irregular.
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Tabla 2.3: Resultados del estudio de la seccion delgada FCT-3.

Seccion delgada FCT-3

Mineral Porc.(%)
Ortosa 5%
Biotita 13%
Horblenda 4%
Accesorios (Esfena, apatito y circon) 1%
Cuarzo 25%
Anortoclasa 12%
Albita (0-5% an) 6%
Albita (5-10% an) 8%
Clorita 2%
Oligoclasa 10%
Sanidina 10%
Piroxeno 4%

Puede observarse en la figura 2.16 una imagen de la seccion delgada FCT-3,

en donde se observan inclusiones de Apatito (circunferencia blanca) con corte basal,

en fenocristal de Biotita.
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Figura 2.16: Vista de la seccion delgada FCT-3, en NX, Obj: 40/0,12x.Ocular:12,5x. Se muestran
inclusiones de apatitos (circunferencia blanca).

Seccion delgada FCT-4.

Esta seccion delgada presenta las siguientes caracteristicas:

Cristalinidad: Hipocristalina.

Granularidad: Afanitica.

Fébrica: Inequigranular seriada y Porfiritica idiomorfica.

Textura:  Simplectitica,  Porfiditica, Poiquilitica, Subofitica, Simplectitica,
Esferulitica, Vitrofidica, Eutaxitica, traquiticay zonada.

Distribucion de granos: Regular.
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Tabla 2.4: Resultados del estudio de la seccion delgada FCT-4.

Seccion delgada FCT-4

Mineral Porc.(%)
Ortosa 8%
Biotita 18%
Horblenda 4%
Accesorios (Esfena, apatito y circon) 1%
Cuarzo 25%
Anortoclasa 5%
Albita (0-5% an) 10%
Albita (5-10% an) 9%
Clorita 4%
Oligoclasa 5%
Sanidina 8%
Piroxeno 3%

Puede observarse en la figura 2.17 una imagen de la seccion delgada FCT-4,
se aprecia una inclusion de cristal de circon con corte transversal (circunferencia
blanca) en fenocristal de Biotita. El circon muestra su habito prismatico y color de

interferencia.
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Figura 2.17: Vista de la seccion delgada FCT-4, NX, Obj: 40/0,12x. Ocular: 12,5x. Circon con habito
prismatico y alta figura de interferencia (circunferencia blanca) incluido en biotita.

Seccion delgada FCT-5.

Esta seccion delgada presenta las siguientes caracteristicas:

Cristalinidad: Hipocristalina.

Granularidad. Afanitica.

Fébrica: Inequigranular Porfiritica idiomorfica.

Textura: Simplectitica, Porfiditica, Poiquilitica, Subofitica, Simplectitica, Vitrofidica,
Eutaxitica, traquitica, Mimerkitica y zonada.

Distribucion de granos: Regular.
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Tabla 2.5: Resultados del estudio de la seccion delgada FCT-5.

Seccion delgada FCT-5

Mineral Porc. (%)
Ortosa 6%
Biotita 13%
Horblenda 4%
Accesorios (Esfena, apatito y circon) 1%
Cuarzo 28%
Microclino 1%
Albita (0-5% an) 8%
Albita (5-10% an) 8%
Anortoclasa 7%
Oligoclasa 10%
Sanidina 11%
Piroxeno 3%

Puede observarse en la figura 2.18, una imagen de la seccion delgada FCT-5,
en la que se aprecian inclusiones de cristal de esfena (encerrada en una elipse roja)
y apatito (encerrada en una circunferencia blanca), ambas se encuentran como
inclusion en el fenocristal de biotita. La biotita presenta los bordes corroidos y un

poco alterada, mientras que las inclusiones no.
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Figura 2.18: Vista de la seccion delgada FCT-5, en NX. Obj: 40/0,12x. Ocular: 12,5x. Inclusiones de
cristal de esfena (elipse roja) y apatito (circunferencia blanca) en biotita.

En la figura 2.19 se aprecian cristales de apatitos con corte basal (encerrado en

una circunferencia roja) e incluidos en cristal de biotita.

Figura 2.19: NX. Cristales euhedrales de apatitos incluidos en un fenocristal de biotita, bajo Iuz
polarizada. Los cristales muestran la geometria hexagonal, que lo caracteriza.

(Tomada de Scholle, 1979)
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Para obtener las conclusiones de los porcentajes obtenidos de estos cinco
analisis de secciones delgadas, se graficé en un Diagrama ternario (triangulo APQ),
para clasificacion de rocas volcanicas segun Streckeisen (1979), elaborado en Matlab

y modificado de Middleton, 1987.

Los resultados de la composicion mineraldgica de estas secciones se pueden
observar en la figura 2.20, la que muestra que el tipo de roca volcéanica es una riolita,
que pudo generarse producto de la expulsion rapida del magma a la superficie,
motivo por el cual, la matriz es muy vitrea. Otro mecanismo posible para explicar
esto, fue que el magma pudo haberse enfriado a velocidades variables, lentamente al
principio, lo que le dio la oportunidad de generar fenocristales euhedrales, y con

mayor rapidez después, para asi poder formar vidrios.

Figura 2.20: Diagrama ternario para la clasificacion de rocas volcanicas segun Streckeisen (1979),
elaborado en Matlab y modificado de Middleton, 1987.
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CAPITULO III

PROCESAMIENTO Y PREPARACION DE LAS MUESTRAS

Introduccion

A continuacion se describird la metodologia realizada para caracterizar las
muestras de la Toba Volcanica de Fish Canyon, esta metodologia incluye los
procedimientos realizados desde el inicio para obtener los separados de apatitos, con
la finalidad de fecharlos por el método de huellas de fision segin los procedimientos
del Laboratorio de Termocronologia de la UCV, tomando en cuenta la preparacion de
la muestra para andlisis de difraccion y fluorescencia de rayos X, y microscopia

electronica de barrido de bajo y alto vacio.

Fase 1: Preparacion de la muestra a concentrar mineralogicamente

Esta etapa incluye la trituracion, pulverizacion, tamizado, deslemado

(limpieza) secado y separacion magnética manual a través de imanes.

Equipos

» Trituradora de mandibula.

» Trituradora de discos.

=  Compresor de Aire Comprimido.

* Peso con capacidad 20 Kg. X 0.050 Kg. Clase III, modelo M.I.C.
» Tamizadora.

» Destilador de agua.

= Separador Ultrasénico, modelo 57X, 43-47 KHz.

» Horno Isotérmico, marca Fischer Scientific, modelo 725F y 725G.
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Materiales

= Bata larga o braga de trabajo.

= Mascarilla anti-polvo.

* Guantes de goma.

* Brocha de pelos gruesos.

= Material de oficina y limpieza.

= Sacosy bolsas para colocar las muestras.

* Base para cambiar mallas de los tamices. Marca Vorti-Siv, modelo H-59915-80.
= Tamices de mallas N° 200 y malla N° 60.

» Cepillo para la limpieza de los tamices.

» Bandeja de secado resistente a altas temperaturas. Marca Pyrex.
» Agua destilada.

* Limpiador en polvo de Oxalato de Sodio (Na, C, O, ) grado enzima.

* [mén de mano.
» Bolsa plastica para cubrir el Iman.
= Vasos precipitados de 400 y 2000 ml para el lavado de las muestras.

= Removedores de vidrios y espatulas de metal.

Procedimientos
Se tomaron 20 Kg. de muestras de mano, con tamafnos de aproximadamente

16 y 9 cm” pertenecientes a la zona Fish Canyon Tuff, Colorado, USA. Utilizando

como criterio de seleccion la variacion en el bandeado lateral que la muestra presenta.
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Trituracion

Antes de comenzar se debid estar protegido con una mascara antipolvo,
guantes y bata larga o braga gruesa.

Se limpi6 y descontamind la trituradora de mandibula.

La muestra de mano se pasa por la trituradora de mandibula, para reducir el
tamafio del grano a un tamafio aproximado de 0.5 cm®. En este proceso se
perdi6 parte de la muestra, ya que debido a la vibracion de la maquina estos
saltan y se contaminan.

Las muestras contaminadas son desechadas para evitar alterar la

mineralizacion y posterior fechado de la muestra de interés.

Pulverizado

Es indispensable el uso de guantes, bata larga y mascara antipolvo.

Debe limpiarse la maquina, pulverizando un poco de cuarzo puro o vidrio de
color verde, el cual es retirado con una brocha de pelos gruesos. Se pulveriza
una pequefia fraccion de la muestra, la cual también es retirada con una
brocha, para asi descontaminar y curar la maquina.

Luego de la limpieza de la méaquina, se procedi6 a pasar la muestra lentamente
por el alimentador del pulverizador de discos, ya que si se hace de manera
rapida la méaquina podria trancarse y ademas correria el riesgo de que la
muestra se rebose en el deposito de la misma.

En cada proceso se graduo el controlador del tamafio de grano, esto con el fin
de aproximarse al rango de tamafo de grano de interés: Entre 0.25 mm (tamiz
N° 60) y 0.074mm (tamiz N° 200) requerido para aplicarse en el Método de
Huella de Fision.

En este proceso se pierde muestra, una que se va en forma de polvo en el aire
debido a la vibracién del equipo y otra que se desecha por contaminarse en el

proceso de curado de la méaquina.
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Tamizado

Se limpi6 el equipo tamizador con aire comprimido.

Se le colocod mallas nuevas (N° 60 y 200) al aro del tamiz, en caso de no
contar con mallas nuevas, se deben limpiar las mallas usadas con cepillos de
celdas metalicas finas y aire comprimido.

Se proceso la muestra en el equipo tamizador, utilizando el tamiz N° 60, y al
mismo tiempo se recolectd esta muestra por medio de bolsas plésticas
ubicadas en las bocas de salidas del equipo (el tamafio de grano pasante menor
a 0.25 mm, y el tamafio de grano mayor a 0.25 mm, no pasante por este tamiz.
La muestra recolectada de granos no pasantes se volvid a pulverizar,
utilizando el procedimiento anterior para luego volver a pasar por este tamiz,
hasta pasar toda la muestra y obtener los granos menores de 0.25 mm.

Luego se coloco el tamiz N° 200 en el equipo y se procesd la muestra
obtenida de granos menores de 0.25 mm, obteniendo los granos pasante (<
0.074 mm) los cuales serdn desechados y los granos no pasantes (> 0.074
mm) de interés.

La muestra obtenida con tamafios de granos < 0.25 mm. y > 0.074 mm. se
peso y etiqueto.

En este proceso se pierde muestra, en forma de polvo debido a la vibracion de
la maquina, este polvo es perjudicial, puesto que podria traer como
consecuencia enfermedades respiratorias, razon por la cual se recomienda el

uso de mascaras antipolvo.

Lavado v Limpieza de la muestra con el equipo Ultrasénico

Se agregan cuatros litros de agua potable con temperatura ambiente en el

interior del equipo Ultrasénico.
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Se coloco la muestra en fracciones de 150 gr en cuatro vasos precipitados de
400 ml con 200 ml de agua destilada en cada vaso, posteriormente se introdujo
en el equipo ultrasonico, para el lavado.

Al encender el equipo, se le colocod una vibracion media y se dejo por media
hora aproximadamente. Al cabo de este tiempo se le cambio el agua destilada a
cada vaso precipitado. Este procedimiento se debe hacer por lo menos cinco
veces o hasta que el agua contenida en el vaso se aclare, cuando esto sucedio

se aplico una pequeia cantidad de Oxalato de Sodio (Na,C,0O,) grado

enzima, que termina de limpiar y quitar las impurezas que se adhieren a los

minerales.

Secado

Una vez que la muestra se procesé en el limpiador ultrasonico, ésta se tendid
sobre una bandeja de cristal Pyrex, seguidamente se introdujo en el horno
isotérmico, para secarla a una temperatura constante de 50°C con un error de +
2°C (no se puede incrementar la temperatura puesto que esta podria
desvanecer la huella de fisiéon lo cual influiria directamente en la edad del
mineral a fechar), la muestra se dejo el tiempo necesario para su secado.

En este procedimiento no se pierde muestra alguna.

Debe colocarse guantes de tela o en su defecto usar un pafio, cuando se valla a
verificar el secado de la muestra en el horno, ya que se corre el riesgo de sufrir

quemaduras en las manos.

Separacion magnética manual

Sobre la bandeja de cristal (Pyrex) y con la muestra totalmente seca, se
procedid a pasarle el iman de mano, previamente cubierto completamente con

una bolsa plastica. El fin de la bolsa es, una vez que los minerales
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ferromagnéticos se adhieran al iman, se retira esta bolsa pléstica y estos
caeran, dejando la superficie del iman totalmente limpia.

e En el proceso se removid la muestra con una espatula de metal, repitiendo el
pasado del iman varias veces hasta eliminar completamente los minerales
ferromagnéticos (magnetita y pirrotita).

e En el procedimiento, debe conservarse una distancia minima de 1 cm, entre el
iman y la muestra, para evitar atraer granos que poseen pequefias cantidades de
magnetita y pirrotita.

e En este proceso de separacion, se pierde muestra, (minerales ferromagnéticos
que se desechan).

e Es muy importante que la muestra no tenga grumos y que este uniforme, es
decir, debe estar diseminada para poder lograr una buena separacién magnética

manual.

Fase 2: Separacion gravimétrica y magnética

Esta fase incluye la separacion de la muestra por densidades, utilizando
liquidos pesados como Bromoformo, Benzyl Benzoato y Diodometano.
Primeramente se hace una separacion de la muestra a través de bromoformo con una
densidad de 2.98 grs/cm’. Luego se hace una segunda separacion, en la que se
preparan por medio de combinacion entre el Benzyl Benzoato y Diodometano,
soluciones con densidades de 3.095 y 3.225 grs/cm’ dado que en este rango se
encuentran los minerales a fechar (apatito), posteriormente se le aplica una separacion
magnética en el equipo Frantz a la muestra obtenida, para descartar los minerales

ferromagnéticos y paramagnéticos.
Equipos
» Campanas para extraccion de gases.

» Horno Isotérmico, marca Fischer Scientific, modelo 725F y 725G.
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= Balanza digital de precision, marca OHAUS. Modelo TP200S, capacidad 200 gr.

= Separador Magnético Isodinamico, marca Frantz, 2.2 Amperes, modelo L-1.

Materiales

= Balén de 1000 ml.

= Vasos precipitados de 100, 200, 400 y 2000 ml.

* Embudos de cristal con conductos rotos a fin de ahorrar liquidos.
* Removedores de vidrio.

» Espatulas de metal.

= Capsulas de vidrios con densidades 3.23, 3.22, 3.10 y 3.09 gr/cm”.
* Pinzas de metal con adhesivos en las puntas (evita que la capsula resbale).
= Mascarilla para gases doble filtro.

* Bata manga larga.

= Papel de filtro N° 8§ Y N° 10.

= Servilletas de papel absorbente.

»  Guantes de goma.

= Alcohol absoluto (C,H,O).

* Aguadestilada (H, O).

= Acetona ((CH,), CHOH).

* Bromoformo (CHBr,).

* Diodometano (CH, I, ).

* Vencia Benzoato (C,,H,0,).

= Jabon neutro.
Procedimientos
Este proceso se aplica, una vez que la muestra est¢ lavada, seca y

desmagnetizada con el imdn de mano y posteriormente pesada.
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Separacion por densidad (Bromoformo (CHBr3))

Se encendid la campana de extraccion de gases. Obligatoriamente debe usarse
la méscara antigases, guantes y bata larga.

Se vertié 300 ml de Bromoformo liquido puro (densidad 2.98 gr/cm®) sobre
un vaso precipitado de 400 ml y se agregaron posteriormente pequenas
cantidades de muestra.

Con el removedor de vidrio se removid suavemente la muestra con el
Bromoformo hasta que toda la muestra estuvo sumergida en el liquido, se dejo
reposar hasta que el Bromoformo aclard, es decir, hasta que precipitaron los
minerales pesados y se formd en la superficie una nata de minerales livianos.
Se procedio a retirar la nata con una espatula de metal, colocando esta nata en
un vaso de precipitado de 400 ml. que previamente contenia un embudo de
cristal con un filtro de papel N° 8 con forma coénica. Para recuperar asi el
Bromoformo puro que se filtra y la nata de minerales livianos en el papel de
filtro.

El Bromoformo que se filtra, se vierte nuevamente en el vaso precipitado
inicial.

Se repite el procedimiento de colocar muestra y sacar muestra liviana (nata)
varias veces.

Cuando se observo que habia precipitado una fraccién importante de minerales
pesados en el vaso precipitado, se retird la nata completamente y luego se
verti6 el liquido con la fraccion pesada en un nuevo vaso precipitado de 400
ml con embudo y filtro. Recuperando asi la fraccién pesada en el papel de
filtro y el Bromoformo puro que se filtra.

Se repitieron todos estos pasos hasta procesar la totalidad de la muestra.

Las fracciones pesadas (precipitada) y livianas (nata) que se encuentra en el
filtro de papel, son lavadas con alcohol absoluto o metanol sobre un vaso

precipitado de 2000 ml hasta que el alcohol disuelva el Bromoformo que la
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muestra contiene, posteriormente esta mezcla sera utilizada para separar el
Bromoformo.

La fraccion liviana (nata) lavada se desecha y la fraccion pesada ya lavada (la
ubicada en el fondo del vaso), se coloca en el horno sobre un recipiente de
vidrio a una temperatura constante de 50°C.

Deben lavarse todos los materiales utilizados con alcohol y jabon neutro y
después deben ponerse a secar a temperatura ambiente.

Es obligatorio mantener la campana encendida y el vidrio protector de la

campana lo mas bajo posible, durante todo el procedimiento.

Recuperacion del Bromoformo

Se debe recuperar el Bromoformo de la mezcla alcohol-bromoformo,
colocando una cantidad de 400 ml de esta mezcla junto con 600 ml de agua
destilada en un embudo de separacion de 1000 ml. Se deja durante 8 horas
aproximadamente o hasta que precipite y se desligue el Bromoformo del
alcohol y del agua destilada, esto se manifiesta por un liquido de color amarillo
en el fondo del embudo.

Se coloca un vaso precipitado con su respectivo embudo y filtro de papel,
debajo del embudo de separacion. Posteriormente se abre la llave lentamente,
dejando pasar el Bromoformo y dejando menos de un milimetro de éste en el
embudo de separacion. Obteniéndose el Bromoformo puro, el cual se guardara
para separaciones futuras de minerales pesados.

La mezcla de agua destilada y alcohol es desechada por la cafieria de la
campana de extraccion de gases (siempre y cuando no existan rastros de
Bromoformo) debido a que esta mezcla se convierte en agua y no contamina el

ambiente.

57



Este procedimiento de recuperacion del Bromoformo mediante
combinacion de agua y metanol se puede apreciar en la figura 3.1. En la figura
3.1 (A) se observa la mezcla Bromoformo, agua destilada y metanol, después
de unas horas el Bromoformo se asienta al final del embudo, luego se abre la
llave y se filtra el Bromoformo (ver Fig. 3.1(B)), el cual se colocard en su

frasco inicial para un posterior uso.

(A) (B)

Figura 3.1: Recuperacion del Bromoformo (liquido amarillo) por separacion de densidades (metanol,
agua destilada y bromoformo).

La mitad de la muestra obtenida en este procedimiento, fue llevada al
Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares (ININ) de México por el Prof. M.
Bermudez para ser analizadas bajo el microscopio electronico de barrido y con la
finalidad de irradiarlas en el reactor nuclear existente en ese centro de
investigacion. El resto de la muestra es tratada en una segunda refinacion, como

sigue:
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Separacion refinada por densidad de liquidos pesados

Primera refinacion

Inicialmente se debe buscar en la base de datos existente en el Laboratorio de

Termocronologia, la tabla de mezclas de densidades, con el fin de ubicar la cantidad

de cada uno de liquidos pesados a utilizar segiin el volumen y la densidad optima

requerida. En este caso (densidad de 3.095 gr/cm’) utilizando los liquidos Benzyl

Benzoato (densidad 1.120 gr/cm’) y Diodometano (densidad 3.32 gr/cm’).

Posteriormente se comprueba que se ha logrado la densidad 6ptima, utilizando dos

capsulas con diferentes densidades, 3.10 y 3.09 gr/cm’, en donde la primera se

sumergira y la segunda flotara.

En un vaso precipitado de 100 ml se preparé6 80 ml de solucién de
Diodometano y Benzyl Benzoato para lograr una densidad de 3.095
gr/cm”.

Se colocd seglin la base de datos, la cantidad de 71.84 ml de Benzyl
Benzoato y 8.16 ml de Diodometano, para lograr la densidad optima
buscada.

Posteriormente para comprobar si la mezcla tenia la densidad 6ptima de
3.095 gr/cm’, se le agregaron las capsulas con densidad de 3.09 y 3.10
gr/cm”’, en donde la mas liviana flotd verticalmente al ras de la superficie y
la otra, la mas pesada, se sumergio6 hasta el fondo verticalmente. Esto puede
ser observado en la figura 3.2 (A). Seguidamente se retiran las dos cépsulas
con mucho cuidado, utilizando una pinza de metal con adhesivo en las
puntas para evitar que estas resbalen o se dafien.

Los 80 ml de liquido con densidad 6ptima de 3.095 gr/cm”, se verti6 sobre
un embudo de separacidon o vaso precipitado y luego se le agregd pequenas

porciones de la muestra y se mezclé lentamente con el removedor de vidrio,
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dejando reposar por un tiempo esta mezcla hasta que se form6 una nata en
la superficie del embudo de separacion (fraccion de minerales livianos con
densidades menores a 3.095 gr/cm’) y a su vez habia precipitado la
fraccion pesada de interés (minerales con densidades mayores de
3.095gr/cm”), encontrandose en esta ultima el mineral apatito, el cual
posee una densidad de 3.2 gr/cm”, ver figura 3.2 (A).

e Luego con mucho cuidado se abri6 la llave del embudo y se dejo colar la
fraccion pesada que se encontraba en el fondo, sobre un vaso precipitado de
100 ml con su respectivo embudo de vidrio y filtro de papel, para recuperar
asi el liquido puro filtrado, el cual es reutilizado, colocando este
nuevamente en el embudo de separacion que estd en uso.

e La fraccion liviana (nata) es colocada sobre otro vaso con su respectivo
filtro.

e Las fracciones, tanto pesada como liviana, se lavan con acetona,
depositando esta mezcla (acetona, Diodometano y Benzyl benzoato) en un
botellon previamente rotulado, para la posterior recuperacion de la acetona,
Diodometano y Benzyl benzoato.

e Finalmente las fracciones pesadas y livianas se colocaron en el horno con
una temperatura constante de 60°C y posteriormente se peso y se etiqueto.

e La fraccidn liviana se desecha o se guarda y la fraccion pesada es tratada

nuevamente en una segunda refinacion.

Segunda refinacioén

Igual que en la primera refinacion se requirié preparar 80 ml de solucion,

mezclando Diodometano y Benzyl Benzoato, pero esta vez, requiriendo una densidad

optima de 3.225 gr/cm’, por lo que se requirid, segiun la tabla de mezclas de

densidades: 75.46 ml. de Diodometano y 4.54 ml de Benzyl Benzoato.
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Se coloco la cantidad especifica indicada por la tabla, sobre el vaso
precipitado y posteriormente se introducen las dos capsulas de densidades
3.22 y 3.23 gr/cm’, en donde la primera floto y la segunda se sumergio,
indicando que se habia llegado a la densidad 6ptima buscada.

Una vez obtenido el liquido con la densidad 6ptima, igual que en la primera
refinacion, se vertid este liquido en el embudo de separacion y
posteriormente se agregd en pequenias cantidades la fraccion obtenida en el
paso anterior. Seguidamente se removid lentamente, se dejo reposar por un
tiempo, hasta que se formo la nata y hubo precipitado la fracciéon pesada.
Luego se retir6d el material que estaba en el fondo del embudo, el cual fue
guardado en un frasco rotulado, seguidamente se recuperd la fraccion

flotante de interés (nata), que contendra los minerales con densidades entre

3.095 gr/cm’ y 3.225 gr/cm’, entre ellos el apatito. Esto se puede apreciar
en la figura 3.2 (B).

La fraccion flotante recuperada, se coloco en el horno a una temperatura de
50°C hasta secar completamente. Posteriormente se pesd, se etiquetd y se
guard6 en un frasco de cristal rotulado.

Todos estos procedimientos son resumidos graficamente en las figuras 3.2
(A) y (B) respectivamente. La figura 3.2 (A) ilustra la primera refinacion de
la muestra entre 3.09 y 3.1 grs/cm’ de densidad, en ésta se observa la
posicion de las capsulas, indicando que se ha logrado la densidad optima de
3.095 gr/cm’ para que precipite la fraccion pesada que contiene el mineral
Apatito. Las capsulas estan colocadas en el dibujo, a manera ilustrativa. La
figura 3.2 (B) muestra el procedimiento realizado para la segunda
refinacion, en ésta, la posicion de las capsulas indica la densidad optima
del liquido (3.225 gr/cm’). Posteriormente se retiran las capsulas y se
coloca la fraccion obtenida en la primera refinacién. En este caso la
fraccion que precipite se desechara y la que forme la nata serd la que se

utilizara.
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3.095 gr/cm3 . Esta nata es desechada.

Fraccion pesada, densidad mayor de 3.095

i

3 .,
gr/cm” . Fraccion para usar en la segunda
refinacion.

Mezcla de Diodometano y Benzyl
o O benzoato, con densidad 3.095 gr/cm3.

. Cépsula liviana flotante con densidad de
3.09 gr/cm3 .

._... ® . : — . del vaso. con densidad de 3.1gr/cm”> .
N P A

Cépsula pesada que precipita al fondo

AT TN
i =

Fraccion liviana (nata).

Fraccién pesada (fondo del vaso.

Mezcla de Diodometano y Benzyl benzoato,

con densidad de 3.225 gr/cm3 .
Cépsula flotante con densidad de 3.22 gr/cm ’

Capsula pesada que precipita al fondo del

B

=< 1%

vaso, con densidad de 3.23 gr/cm ’

ST D

Figura 3.2: Separacion de apatitos por combinaciones de liquidos pesados. (A) Minerales con
densidades entre 3.095 y 3.1 grs/cm’ y (B) Separacién de minerales entre 3.1 y 3.2 grs/cm’.
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Separacion Magnética usando el Separador Isodindmico Frantz

Se procedid a pasar la muestra refinada anteriormente con densidades entre

3.095 gr/ecm’ y 3.225 gr/em’ por el separador Frantz, utilizando las
variables estandar usadas por Hess (1959) para la obtencion del Apatito, que
consiste de una pendiente frontal de 5°, una pendiente lateral de 20°, a 1.2
AMP y con el controlador de vibracion en el N° 8. Debiendo hacer el
recorrido desde 0.2 AMP hasta 1.2 AMP. Cada 0.2 AMP. La parte
magnética se fue guardando en un tubo de ensayo y luego se etiqueto,
procesando siempre la parte no magnética que es donde va a quedar el
mineral de interés.

En el equipo existen dos rieles, al final del cual se encuentran los
contenedores de las fracciones magnéticas y no magnéticas, en el proceso
debe colocarse lentamente la muestra en el alimentador, debido a que los
ricles son muy angostos, esta alimentacion lenta permite una mejor
separacion y evita que se pierda muestra. En la figura 3.3 se ilustran las
partes del separador magnético Frantz, modelo L-1, existente en el
Laboratorio de Termocronologia.

Debe limpiarse el equipo antes de iniciar la primera corrida y después de
cada una de ellas, para ello se retiran los envases de las fracciones
magnéticas y no magnéticas, se le disminuye hasta cero el amperaje, y se
aumenta la vibracion al maximo esto con el fin de evitar una posible
contaminacion en los pasos siguientes.

A partir de 1.2 Amperes, y conservando las variables descritas por Hess
(1959), se obtuvo la fraccién pura no magnética que contiene el mineral de
interés (Apatito). Finalmente se peso esta muestra y se coloco en un cilindro

de vidrio rotulado.
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Fraccidn Magnética
Fraccidn No Magnética

Figura 3.3: Partes que conforman el separador magnético Frantz modelo L-1.

Fase 3: Seleccion de Apatitos

Esta fase incluye la seleccion de minerales de apatitos para poder realizar los

analisis de difraccion, fluorescencia de rayos X y microscopia electronica de barrido,

asi como la datacion de éstos por el método de huellas de fision.

Equipos

» Lupade 8X, 10X, 30X y 50X con luz reflejada.

* Difractometro de Rayos X.

* Molino automatico Spex Shattterbox con una camara de carburo de tungsteno.

= Espectrometro de rayos X Philips, Minipal PW4025.

» Minipal Software V 1.0 A (1999)

Materiales

* Pincel de un pelo.

= Papel especial para colocar los cristales de Apatito.

= [ 4mina de vidrio.

=  Plancha de acero.
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* Piqueta.

= Alcohol, papel bond y papel absorbente.

»  Fragmentos de Cuarzo.

= Bolsas tipo clip.

* Pincel de un pelo.

= Papel especial para colocar los cristales de Apatito.

» Fichas de compilados por la comision internacional para datos de Difraccion de

Rayos X (ICDD, 1947), disponibles en libros.
Procedimientos

e Se coloco la muestra pasada por el Frantz con densidad (3,095 y 3,225 gr/cm’ )
sobre una lamina de vidrio y posteriormente se mont6 sobre la platina de la
lupa con luz reflejada para poder visualizar y pescar los minerales de Apatito.

e Luego con el pincel de pelo se procedio a la pesca de los cristales de Apatito,
tomando en cuenta sus caracteristicas fisicas y propiedades opticas.

e Finalmente los cristales de Apatito pescados se pesaron y luego se colocaron

sobre un cilindro de vidrio con tapa, previamente rotulado.

Preparacion para analisis de Difraccion de rayos X

Se realizaron tres tipos de andlisis de difraccion de Rayos X a la muestra. El
primer andlisis se hizo sobre la muestra de mano, determinando los elementos
mayoritarios. El segundo andlisis se realizé sobre la fraccion de muestras obtenidas
en el procedimiento de separacion por medio de liquidos pesados con densidades
entre 2.98 y 3.3 grs/cm’, el cual se realizo en la ciudad de México. El tercer analisis
se realizo sobre una fraccion de cristales de apatitos puros refinados y seleccionados
con el pincel de un pelo. El primer andlisis y el Gltimo se realizé en el Laboratorio de

Difraccién y Fluorescencia de Rayos X de la Escuela de Geologia (UCV).
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Primer analisis: Muestras de mano

Primeramente se limpi6 la cdmara de tungsteno con cuarzo puro, colocando

algunos pedazos de muestra de aproximadamente 1 cm’ en el interior de la
camara, posteriormente se puso en funcionamiento por un lapso no mayor de
50 seg, luego se desechd el cuarzo molido del contenedor usando una brocha
pequenia, seguidamente se limpio con alcohol y papel absorbente. Se repitio
nuevamente el proceso, pero esta vez con un poco de la muestra de interés para
curar la cdmara, igualmente esta muestra una vez molida es desechada y
posteriormente se limpia la cdmara con alcohol y papel.

Seguidamente se colocd 150 gr de muestra, la misma se cubre con hojas de
papel Bond y luego se coloca sobre una plancha de acero, para ser golpeada
con la piqueta, a manera de reducir su tamafo, disgregandola. El fin del papel
es evitar contaminar la muestra con la piqueta o la plancha.

Luego se procedio a colocar la muestra disgregada dentro de la cdmara de
tungsteno para su molienda, durante un lapso de 8 minutos aproximadamente.
El polvo resultante es el utilizado para hacer el analisis de difraccion.

El polvo resultante se colocd sobre un porta muestra de metal y luego se
introdujo en el Difractometro de Rayos X.

Finalmente se obtiene el difractograma que sera analizado en el siguiente

capitulo.

Segundo andlisis: cristales entre 2.98 y 3.3 grs/cm’

Este andlisis fue realizado en el Laboratorio de Trazas de Fision del

Departamento de Ciencias de la Tierra, Universidad Nacional Autdbnoma de México

(UNAM). Se tomo una pequefia fraccion de muestra del Fish Canyon Tuff, separada

con Bromoformo en el Laboratorio de Termocronologia de la UCV, y posteriormente

el Prof. Mauricio Bermudez en una visita a la UNAM, concentrd los minerales de
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apatitos segun la metodologia de ese laboratorio, la cual es la misma que sigue el Dr.

Naeser del USGS, USA. Esta es mostrada en la figura 3.4.

MUESTRA
v
TRITURACION
v
PULVERIZACION (A UN MISMO TAMANO DE GRANO (200 < Malla < 60))
v
DESLEMADO (LAVADO Y DECANTADO DE PARTICULAS FINAS) Y SECADO (<80°C)

v
BROMOFORMO (p=2.98 grs/cm3) — FRACCION LIVIANA

v
FRACCI(")I;I PESADA

IMAN A MANO
(remueve fraccion magnética)

v

SEPARACION MAGNETICA | —»FRACCION MAGNETICA
(esfena, epidoto, granate)
v

FRACCION NO MAGNETICA
A 1.8 AMPS.
4
FRACCION PESADA DIODOMETANO FRACCION
CIRCON ] (p=3.33 grs/cm’) — > LIVIANA APATITO

Figura 3.4: Pasos necesarios en la separacion de minerales. Estos pasos son similares al Laboratorio
de Termocronologia hasta la separacion por Bromoformo.

(Tomada y modificada de Naeser, et. al. 1989)

En esta figura, inicialmente se tritura y se pulveriza la muestra, se tamiza entre
60 y 200 de malla, se hace un lavado de la muestra, se deja secar a una temperatura
menor de 80°C, se pasa la muestra por Bromoformo, la fraccion liviana se guarda y la
fraccion pesada se pasa a través de un iman a mano, luego se realiza la separacion

magnética por el separador Frantz.

El procedimiento para la separacion magnética fue similar al realizado en

Venezuela, con un equipo de la misma marca y modelo, pero con un regulador de
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amperaje, este equipo es mostrado en la figura 3.5, en donde encerrado en la
circunferencia roja, se encuentra el controlador digital del campo magnético y de
vibracion, y encerrado en el cuadro azul esté la consola donde se muestran los valores

de intensidad, y los controles de corriente.
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FRAMTZ MODEL LFi-2
L% FIELD GCOMTROL
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FULSER At
A.G.
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Figura 3.5: Separador magnético FRANTZ L-1, con controlador de intensidad de corriente.
(Tomado de http://www.sgfrantz.com/labl1pg2.htm)

Por ultimo se pasa la muestra obtenida s6lo por el Diodometano, la fraccion
ligera es seleccionada para realizar los andlisis de Difraccion y Fluorescencia de

Rayos X y la fraccion pesada se guarda.

Procedimientos

e Se tomaron 0,20 grs. de la muestra, la cual se molié en un mortero de agata y
se colocd sobre un porta muestra de aluminio. Los difractogramas se corrieron

en un difractémetro Phillips Mod. 1130-96 del generador y PW 1050/25 del
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goniometro, utilizando radiacion Cu K« . La muestra se analiz6 en fraccion no

orientada en un porta muestras de Al en un intervalo angular 26 de 4° a 80°.

Tercer andlisis: cristales entre 3.095 y 3.225 grs/cm’

Se tomaron 0.80gr de Apatito y posteriormente fueron molidos y
colocados sobre un porta muestra de vidrio, fueron adheridos a la superficie con
acetona y luego introducidos en el difractometro del Laboratorio de Difraccion y

Fluorescencia de Rayos X con las siguientes especificaciones:

a) Phillips Mod. PW3830-96 generador de rayos X.
b) Goniometro: PW 3020.

¢) Radiaciéon: Co Ka .

d) Intervalo angular (20): 4 a 80°.

Fluorescencia de rayos X

El resto de la porciéon de minerales que contiene el apatito procesado en el
Laboratorio de Trazas de Fision de la UNAM, fue llevado al Laboratorio de Trazas de
Fision del Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares de México (ININ) donde
se dividio esta muestra en dos fracciones, una consistente en una separacion manual

de apatitos bajo lupa, y la otra formada por el remanente de cristales.

Se colocd una pequena porcion de estos separados, cada uno sobre una cinta
de carbdn, ubicada sobre un portaobjeto de aluminio cilindrico de 1 cm de didmetro,
esto puede ser apreciado en la Figura 3.6 (A) donde se muestra un contenedor en
posicion invertida, en la figura 3.6 (B) se muestra la cinta de carbon, la cual es de
doble pegamento, el lado de la cinta que da a la mesa no se le quita la cubierta
protectora, en el otro lado se le quita la cubierta, se toma el portamuestra por su
soporte y se le hace presion sobre la cinta, posteriormente en la figura 3.6 (C) se

invierte este portamuestra y se colocan algunos granos de minerales no amontonados
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y en forma uniforme hasta que se cubra el area. Encerrado en una elipse de color azul
se muestran la configuracion final del portamuestra con la muestra, en posicion

normal.

b

Q“ ) é =

A C

Figura 3.6: Procedimiento para colocar la muestra en el aparato de fluorescencia del ININ, México.

Una vez que las muestras son fijadas al portamuestras se introducen una por
una a 45° durante una hora en el aparato de fluorescencia. El aparato utilizado es un
espectrometro de fluorescencia de rayos X a 45° de reflexion total y dispersiva,
modelo TX2000. En la figura 3.7 se aprecia la forma como el portamuestras es

colocado a 45°. El espectrometro de fluorescencia de rayos X, se muestra en la figura
3.8.

Figura 3.7: Lugar donde se colocan los portamuestras en el aparato de fluorescencia del ININ,
Meéxico.
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Figura 3.8: Espectrometro de fluorescencia de rayos X, TX2000, del ININ, México.

Microscopia electronica de barrido de bajo y alto vacio

A la misma muestra separada en los laboratorios de México, se les realizd
analisis de microscopia electronica de alto y bajo vacio, utilizando microscopios EDX
denominados espectrometros de energia dispersiva de rayos X, se utiliz6 inicialmente
el microscopio electronico de barrido de bajo vacio, y con el fin de mejorar la
resolucion, se utilizd posteriormente el de alto vacio. Se hicieron 03 sesiones de

analisis en cada uno de los microscopios segln los siguientes criterios:

a) Cristales entre 2.98 y 3.33 grs/cm’ de densidad, sin separaciéon manual de

apatitos.
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b) Cristales entre 2.98 y 3.33 grs/cm’ de densidad, supuestamente conformados
por apatitos separados manualmente bajo la lupa, segun sus propiedades
opticas.

c) Igual que en el caso anterior, pero con los cristales ya montados y pulidos,
para aplicarles los procedimientos del método de huellas de fision los cuales

seran explicados en las secciones siguientes.

Para montar las muestras a y b con el fin de examinarlas bajo los microscopios
electrénicos, se utilizaron portamuestras de aluminio y cintas de carbon idénticas a las

utilizadas en el procedimiento de fluorescencia, ver figuras 3.6 A-C.

En la figura 3.9 se muestra el microscopio electronico de bajo vacio existente
en el ININ, utilizado para el analisis de las muestras. El recipiente cilindrico de color
gris en esta figura, es la fuente de rayos X necesarias para hacer el reconocimiento de
las configuraciones quimicas de los minerales. La muestra es colocada en el
compartimiento debajo de este cilindro por medio de una pinza portamuestra

mostrada en la figura 3.10.

Figura 3.9: Microscopio electronico de barrido de bajo vacio existente en el ININ, donde se
analizaron las muestras de este Trabajo Especial de Grado.
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Figura 3.10: pinzas utilizadas para introducir el portamuestras en el compartimiento del microscopio.

En la figura 3.11 se muestra el microscopio electronico de barrido de alto
vacio del ININ, utilizado para obtener una mejor resolucion de los minerales

estudiados.

Figura 3.11: Microscopio electronico de barrido de alto vacio del ININ, se utilizaron presiones entre
20y 50 Kpa.
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Métodos de Huellas de Fision

La muestra de granos seleccionados con el pincel de mano, previamente

corridos por el separador Frantz, a 1.2 AMP, con los parametros utilizados por Hess

(1959) y con densidades entre 3.095 y 3.225 gr/cm’sera procesada a continuacion,
con el fin de la caracterizarla bajo los pasos que rigen el método de huella de fision.
Los equipos y materiales utilizados en los procedimientos seguidos en el Laboratorio

de Termocronologia seran explicados a continuacion.

Equipos

» Horno isotérmico.

» Cocina o estufa. Marca Hotplate.

=  Termdmetro.

=  CronOémetro.

= Pulidora Buehler de frecuencia constante.

= Lupade 8X, 10X, 30X y 50X con luz reflejada.

Materiales

* Pincel de un pelo.

» Esmalte de ufias transparentes (brillo).

= Exacto.

* Agua desionizada.

» Hidroxido de sodio (NaOH).

= Acido Fluorhidrico (HF).

= Resina epoxicure.

= Removedor de vidrio con punta redonda.
* Endurecedor Epoxide.

= Resina Epoxicure. Marca Buehler.
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* Vaselina o aceite natural.

= Pasta de diamante de 9 y 1 micrones.

» Lijas de granos 2000.

» Pafios Textmet para el pulido de la muestra.
» Contenedor cilindrico de plastico.

= Vaso precipitado de 400 y 200 ml.

= Recipiente de aluminio.

Procedimientos

Montaje v preparacion de la pastilla

El siguiente proceso consiste en la preparacion del tubo cilindrico sélido que
contiene los granos adentro de manera uniforme, Dichos cilindros sélidos seran

pulidos, luego cortado finamente convirtiéndolo posteriormente en una pastilla.

e Primeramente se pone a funcionar la estufa o cocina “hotplate” a una
temperatura constante de 40°C.

e Se colocan 100 ml de agua en un vaso precipitado de 400 ml sobre la estufa,
hasta que esta alcance la temperatura de 40°C, chequeando esta con un
termometro.

e Posteriormente se preparé una mezcla sobre el recipiente de aluminio,
agregando 0.5 gr de endurecedor Epoxide y 2,5 gr de resina Epoxicure,
conservando una proporcion de 1:5 (por peso). Esta resina tiene la propiedad
de conservarse con un color claro y no reaccionar en el momento de la
irradiacion en el reactor.

e Para el mezclado se utilizo el removedor de vidrio con punta redonda, para

evitar que se formaran burbujas en la mezcla.
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Dentro del vaso precipitado que se encuentra sobre la estufa y con
temperatura de 40°C, se coloco el recipiente de aluminio que contiene la
mezcla.

Luego dentro del contenedor cilindrico de plastico, se agregd un promedio de
800 cristales de apatito de manera uniforme, y posteriormente la mezcla que
se encuentra en la estufa se vierte en el interior de este contenedor.
Posteriormente se coloco en el horno isotérmico a una temperatura de 35 °C
por 24 horas aproximadamente, hasta que solidifico la mezcla liquida que
contiene los granos. Una vez endurecida la resina se retird del horno y luego
se le suministra unos golpes con un martillo de goma al contenedor, para

extraer el ntcleo cilindrico o pastilla.

Pulido

Los nucleos obtenidos en el paso anterior son pulidos de manera muy suave y

uniforme, primeramente con la lija # 2000 y posteriormente con la pasta de diamante

hasta llegar a hacer el pulido de los cristales contenidos en este, evitando dafar y

perder los cristales de apatito.

Inicialmente se utilizo la lija de grano # 2000, en donde se lij6 el nucleo

solido, hasta aproximarse al contacto con los granos.

En el lijado se reviso el pulido constantemente bajo la lupa con luz
transmitida.

Se coloc6 un pano Texmet limpio rociado con agua destilada sobre la
pulidora, luego se aplico una pequena cantidad de pasta de diamante de 9
micrones y seguidamente se comenz0 a pulir la muestra.

No debe exponerse mucho la muestra al pulido, es decir, a cada instante debe

chequearse el pulido en el microscopio bajo luz reflejada.
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Cuando se llegd a los granos, se continud puliendo con mucho cuidado hasta
que se pudo lograr la mayor cantidad de superficie pulida de la muestra.
Seguidamente se retird la muestra de la pulidora, se cambid el pafio, y
posteriormente se aplico la pasta de 1 micra, volviendo a pulir con la finalidad
de eliminar los surcos dejados en la pulida anterior.

Al terminar de pulir a 1 micra, se retiré el pafio y se colocod otro nuevo.
Posteriormente se aplicé la alumina micropolish de 0.3 micrones, y se
continuo el pulido hasta que la superficie de los granos quede bien pulida.

Los materiales en uso deben lavarse con suficiente agua destilada y deben
estar protegidos contra el polvo.

Cada pastilla (nicleo s6lido) se fijo al vidrio portaobjetos, utilizando como
pega la resina epoxicure y colocando el numero de las muestras con una

cuchilla de diamantes en la parte superior derecha del portaobjeto.

Revelado, montaje del detector externo (mica)

Revelado

Esta etapa tiene como finalidad mostrar las huellas de fisién espontaneas

presentes en los granos de apatito.

Se prepard una solucién de acido nitrico (HNO ;) antes del grabado, a una

molaridad de 5.

Se coloco la temperatura ambiental inicial.

Posteriormente se Llenod a % el vaso de precipitado de 100 ml, colocando este
vaso sobre otro vaso de precipitado de 250 ml que contenga agua, esto con la
finalidad de regular la temperatura del acido. Para mantener la temperatura de
20°C se agrega agua fria al vaso de precipitado de mayor tamaiio.

En otro vaso de precipitado de 400 ml se coloco agua, para el lavado de la

pastilla.
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e Usando un crondémetro se sumergio el preparado o la pastilla de apatitos en el
acido por 20 segundos.

e La pastilla se removié con una pinza e inmediatamente se sumergio en el vaso
de precipitado que contiene agua, para su lavado.

e Debe tenerse cuidado de no tocar la superficie de los granos de apatitos
después de que haya culminado el revelado.

e Finalmente se inspecciond bajo el microscopio de luz transmitida si las
huellas son visibles o no.

e [a muestra se coloco bajo la campana, para su posterior secado.

e Todos los materiales deben lavarse con jabon neutro.

Montaje del detector externo (escama de mica)

Una vez que los preparados de apatito ya han sido revelados suficientemente,
puede contarse las huellas espontaneas en este momento, si no, se debe montar la
mica o detector de bajo contenido de uranio. La mica a utilizar es una mica de

moscovita del Brasil o puede ser obtenida en la empresa B&M Mica Co. Inc, USA.

e No debe tocarse la superficie limpia, pulida y revelada de los apatitos mientras
se coloca la mica.

e En una mesa limpia se arreglaron los montajes limpios y los cuadrados de
micas precortadas que cubrirdn el apatito.

e Se fij6 a la mesa la cinta plastica Scotch” de doble engomado, posteriormente
se tomaron las micas con una pinza y se presion6 sobre la cinta plastica, para
que quedara completamente adherida a la cinta, luego se le paso un lapiz por
la parte trasera de la cinta para asi desfoliar la mica y obtener un solo folio de
mica.

e Este proceso se repitio hasta que el folio obtuvo un espesor uniforme de 0.18

mm, chequeando este espesor con un vernier micrométrico.
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e Cuidadosamente se llevo la mica adherida a la cinta, colocandola sobre el
portaobjeto que contiene los apatitos, posteriormente se envolvid con cinta
pléastica mediante una sola pasada, finalmente se cortd la cinta utilizando un
exacto.

e Con un punzoén fino de Imicra () se hicieron dos agujeros sobre la mica,

uno en la esquina superior izquierda y otro en la esquina inferior derecha, de
manera de tener un control de la posicion de la mica al retirarla de la seccion
fina después de ser irradiada; estos agujeros seran de importante ayuda al
momento de contar las huellas de fision ya que permiten una ubicacion
precisa de los granos y de la platina motorizada del microscopio.

¢ Finalmente todas las muestras ya estdn listas para ser irradiadas, ahora es
necesario empaquetarlas segin las diversas especificaciones de los centros de

irradiacion.

El montaje de la mica puede ser apreciado en la figura 3.3 donde se muestra la forma

como se esfolia la mica por medio de la cinta plastica Scotch”.

Figura 3.12: Separacion de la mica necesaria para el montaje seguin la técnica del detector externo.

(Tomada con autorizacion de Garver, 2002)
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Revelado de la mica después de la irradiacion

En esta fase se revelaran las huellas inducidas (Ni) necesarias para la datacion

de las muestras por el método de huellas de fision.

Después de la irradiacion se removio la mica del montaje y posteriormente la cinta

pléstica que unia el montaje se retir6 con un exacto.

Los bordes de la mica se insertaron en las ranuras de una manguera tipo tygon, de

manera que éstas se conservaran juntas para el revelado.

Se colocd la mica en un vaso precipitado de é4cido fluorhidrico (HF) por 18

minutos, asegurandose que el 4cido mantenia una temperatura entre 20 y 23°C.

Se retir6 la mica y luego se colocod en hidroxido de sodio (NaOH) concentrado,
agregando agua desionizada posteriormente y debiendo mantenerlas en la solucion
de 2 a 5 minutos. El PH del agua se revisoé constantemente usando un medidor de
PH digital para asegurarse que el agua no se habia acidificado. Es importante que
todo el acido fluorhidrico (HF) haya sido removido de las muestras, ya que este

acido podria revelar otros elementos microscopicos.

e [a mica se limpio con alcohol (metanol) y posteriormente se puso a secar esta en

posicion vertical en el horno isotérmico una temperatura de 30°C.
¢ Finalmente se revisé la calidad de la huella, siendo muy cuidadoso con la calidad

del grabado ya que el acido fluorhidrico (HF) tiende a perder sus propiedades a

medida que se efectta el revelado.
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Arreglo del montaje para el conteo

En esta fase se obtiene la seccion fina definitiva para el conteo de las huellas
espontaneas (Ns) e inducidas (Ni) bajo el microscopio, el cual puede observarse en la

figura 3.13.

Figura 3.13: Sistema automatizado de conteo de huellas de fision existente en el Laboratorio de
Termocronologia de la UCV.

e Sobre un portaobjetos se colocd la pastilla y la mica ya revelada de acuerdo al

numero de muestra.

e Sobre este portaobjeto y utilizando un marcador con punta de diamante (bisturi)

se rotuld la muestra.

e Se retir6 la pastilla y la mica con cuidado de no invertirlas.

e Usando el brillo de ufias se pegé tanto la pastilla como la mica en el portaobjeto

de los pasos (1) y (2).
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e Se alinean cuidadosamente la mica y la pastilla, usando los agujeros realizados en

la etapa del montaje.

En la figura 3.14 se muestra la disposicion de la pastilla y de la mica en el
portaobjeto final a utilizar para el conteo después de realizar los pasos mencionados
anteriormente, note que los puntos marcados en rojo y denotados por los nimeros 2,
4 en la pastilla y 3, 5 en la mica corresponden a los agujeros realizados en la fase
anterior para ubicar los granos, el nimerol se hace sobre la seccion fina con el mismo
punzon con la finalidad de que el microscopio determine las coordenadas del agujero

para ubicacion precisa.

PASTILLA MICA

u182-12

Figura 3.14: Montaje de la pastilla y de la mica para su posterior conteo.

Los resultados obtenidos en cada una de las metodologias aqui descritas seran

presentados y discutidos en el proximo capitulo.
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y ANALISIS

Introduccion

En este capitulo se mostraran los resultados de los diferentes procedimientos
realizados a las muestras de Fish Canyon Tuff para su caracterizacion: Microscopia
Electronica de Barrido de Bajo Vacio, Microscopia electronica de alto vacio,
Fluorescencia y Difraccion de Rayos X, y calculo de edades por el Método de Huellas
de Fision para estas muestras. Finalmente se discutiran y analizaran cada uno de los

resultados obtenidos.

Analisis de Microscopia Electronica de Bajo Vacio

Se realizaron tres sesiones de analisis bajo el microscopio electronico de bajo
vacio existente en el Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares (ININ) de
Meéxico, se le aplicod este analisis a una porcion de la muestra de Fish Canyon Tuff
separada entre 2,98 y 3,33 grs/cm’ de densidad, el objetivo era caracterizar por medio
de difraccion de rayos X cada grano de la muestra para reconocer las diferentes
especies cristalinas. La metodologia utilizada fue colocar varios granos separados
visualmente bajo una lupa de 10X en una cinta de carbon sobre un portaobjetos del
microscopio. Los detalles de esta metodologia asi como los equipos utilizados pueden

estudiarse en detalle en el capitulo anterior.
Primera sesion
En la figura 4.1, se muestra la vista de los granos separados entre 2,98 y 3,33

grs/cm’ en donde solo se tomaron en cuenta para su estudio detallado los granos

denotados con las letras A a F.
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Vista: 100X
Presion: 15PSI
Energia:
30KeV

Figura 4.1: Vista de granos de apatito y circon en alta resolucion fotogrdfica, las letras corresponden
a los granos estudiados en detalle.

A continuacion se presentan los resultados obtenidos sobre la microscopia
electrénica de barrido de bajo vacio sobre el grano A. En la Figura 4.2 se observa el
espectro generado para este grano y a la derecha una imagen de este a 500X tomada
con una energia dispersiva de 20KeV, se observa una cuadricula de 25x25 micras

donde se le aplico el haz de rayos X para obtener los resultados.

El eje X de esta figura corresponde a la energia liberada en kilo electron-
voltios, y el eje Y a los conteos por segundo (cps) de los elementos quimicos
pertenecientes a la capa K. Se observa que los elementos quimicos activados son el
calcio (Ca) con mas de 80 cps, el fosforo (P) con 64 cps junto con otros elementos
como silicio (Si), oxigeno (O), cloro (Cl) y fltor (F) en bajas proporciones. Por los
elementos quimicos que aqui se registran, se puede inferir que el grano estudiado es
un cristal de apatito, los valores semicuantitativos de fluorescencia son registrados en
la tabla 4.1. Denotado en color rojo, se muestran en esta tabla los elementos quimicos

que permiten aseverar tal conclusion. En esta tabla se observa que el valor del peso
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atomico en porcentaje para el elemento carbono (C) es de 33,9%, este valor elevado
se debe a que el equipo es muy sensible y cuantifica la cantidad de carbono existente

en la cinta utilizada para adherir los granos al portamuestras.

ops

E Ca
B0—]

E R
B0—]
403

= Si
203

] Al Ca

= MHa 28kU X588 SeMm APATITOL

] F Cl
|:!-"'I""|'"'I""|"''I""|""|""|""I"

2 4 =] 2
Energy ke’

Figura 4.2: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano A.

Tabla 4.1: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV para el grano A.

Elmt | Element % | Sigma % | Atomic %
C 22,37769 0,32218 33,90963
0O 39,05448 | 0414181 | 44,42883
F 3277787 | 0,366796 | 3,140218

Na | 0,565039 | 5,65E-02 [ 0,447328
Al 1,516046 | 4,74E-02 | 1,022645
Si 3,391627 | 6,71E-02 | 2,197885
P 9,660426 | 0,115714 | 5,676568
Cl 0,396182 | 3,68E-02 | 0,203389
Ca 19,76073 | 0,189771 | 8,973507

A continuacion se muestran los resultados obtenidos para el grano B, de
acuerdo a sus propiedades Opticas aparentemente es un circon, los elementos
quimicos constituyentes son el Si, Al, Na y O los cuales pueden ser apreciados en la

figura 4.3, los valores porcentuales semicuantitativos son mostrados en la tabla 4.2,
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en donde el elemento Zr tiene un valor porcentual de 3.51, lo que induce a pensar que

el un grano de circon.
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Figura 4.3: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano B.

Tabla 4.2: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV para el grano B.

Elmt| Element % | Sigma % |Atomic %

C | 40,15741 | 0,367023 |57,81908
O | 28,6988 | 0,358825 |31,02098
Na | 0,484796 | 4,53E-02 |0,364674
Al | 1,278768 | 4,48E-02 | 0,8196
Si | 9,250344 | 0,100813 |5.695772
P | 0,589174 | 0,125757 |0,328951
Ca | 1,018588 | 4,60E-02 |0,439497
Zr | 18,52212 | 0260714 | 3,51144

Los resultados obtenidos para el grano C se muestran a continuacion, en
donde de acuerdo a su composicion se pudo inferir que era un mineral desconocido,
que no correspondia a los minerales apatito y circon. Se puede observar que los
elementos quimicos constituyentes son el Ca, P, O y Si, los cuales pueden ser
apreciados en la figura 4.4, los valores porcentuales semicuantitativos son mostrados
también en la tabla 4.3. Este grano fue identificado a priori en este trabajo especial de

grado como un aluminisilicato.
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Seguidamente se observa en el espectro obtenido para este grano desconocido,
que los elementos quimicos activados son el calcio (Ca) con mas de 65 cps, el fosforo
(P) con 45 cps, junto con otros elementos como silicio (Si), oxigeno (O), cloro (Cl),

sodio (Na), aluminio (Al) y flior (F) en bajas proporciones.
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Figura 4.4: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano C.

Tabla 4.3: Resultados semicuantitativos del anadlisis de MEBYV para el grano C.

ElmtlElemento %| Sigma % | Atomic %

C | 42,15092 | 0,334185 | 53,19998
O | 39,1949 | 0,337267 | 37,13815
Na | 0,898102 | 4,11E-02 | 0,592203
Al | 3,587631 | 5,38E-02 | 2,015659
Si | 10,52708 | 9,53E-02 | 5,682004
K | 2,860401 | 5,21E-02 | 1,108949
Ca | 0,424211 | 3,20E-02 | 0,160449
Ti | 0,128037 | 3,12E-02 | 4,05E-02
Fe | 0,228718 | 5,09E-02 | 6,21E-02
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En la figura 4.5, se observa el grano D, el cual muestra una geometria
hexagonal, en donde ademas por su composicion se pudo determinar que corresponde
a un cristal de apatito, esto se puede observar en la tabla 4.4, los valores en rojo
corresponden a elementos constituyentes en altas proporciones. Seguidamente se
observa en el espectro obtenido para este cristal de apatito, que los elementos
quimicos activados son el calcio (Ca) con mas de 85 cps, el fosforo (P) con 65 cps,
junto con otros elementos como silicio (Si), oxigeno (O), cloro (Cl), sodio (Na),

aluminio (Al) y flaor (F)en bajas proporciones.
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Figura 4.5: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano D.

Tabla 4.4: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV para el grano D.

Elmt| Element % | Sigma % |Atomic %

C | 17,76655 |0,351782]28,36951
0 | 3820977 [0,521389]45,80465
F | 3,567135 0,823218]3,601136
Na | 0,665405 |6,16E-02]0,555105
Al | 1,483322 |5,15E-021,054361
Si | 3,534848 |7,71E-02]2,413842
P | 11,16912 |0,157124]6,915917
Cl | 0,529647 [4,12E-02]0,286524
K | 9,66E-02 |4,11E-02]4,74E-02
Ca | 22,65437 |0,278348]10,84057
Fe | 0,323215 |7,40E-02[0,110999
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Los resultados obtenidos para el grano E con geometria tetrahedral, se
muestran a continuacion, en donde de acuerdo a su composicion se pudo inferir que
era un mineral desconocido y de composicion similar al cristal C antes estudiado, y
que no correspondia a los minerales apatito y circon. Se puede observar que los
elementos quimicos constituyentes son el Si, Al, Ca y Na, los cuales pueden ser
apreciados en la figura 4.6. Los valores porcentuales semicuantitativos son mostrados
también en la tabla 4.5. Seguidamente se observa en el espectro generado para este
grano desconocido que los elementos quimicos activados son el silicio (Si) con mas
de 117 cps, el aluminio (Al) con 54 cps, junto con otros elementos como sodio (Na),

potasio (K), calcio (Ca) y hierro (Fe) en bajas proporciones.
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Figura 4.6: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano E.
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Tabla 4.5: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV para el grano E.

Elmt |Element %|Sigma %|Atomic %
C ]31,98741 |0,356894{43,85133
O |37,15559 {0,333315|38,23968
Na |2,450991 [6,06E-02[1,755439
Al ]7,408461 [8,55E-02{4,521023
Si |17,20119 |0,143777{10,08443
K ]1,003719 |4,36E-02[0,422665
Ca |2,604315 |6,00E-02|1,069913
Fe | 0,18833 ]0,062744]5,55E-02

El siguiente grano F, fue tomado al azar, pero considerando que su estructura

geométrica fuera parecida al cristal apatito D que anteriormente fue analizado y que

ademads corresponde a la figura 4.5. Se determind posteriormente que este grano F

corresponde a un cristal de apatito por su composicion, esto se puede observar en la

tabla 4.6, los valores en rojo representan los elementos constituyentes en altas

proporciones. Seguidamente en la figura 4.7, se observa en el espectro generado para

este cristal, que los elementos quimicos activados son el calcio (Ca) con mas de 70

cps, el fosforo (P) con 47 cps, junto con otros elementos como silicio (Si), oxigeno

(0), cloro (Cl), sodio (Na), aluminio (Al), potasio (K) y flior (F) en bajas

proporciones.
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Figura 4.7: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacic para el grano F.
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Tabla 4.6: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV para el grano F.

Elmt] Element % | Sigma % |Atomic %

C | 24,93085 [ 0,389347 |37,94093
O | 34,26999 | 0,493127 |39,15356
F | 2,754072 | 0,686758 |2,649827
Na | 0,814543 | 5,61E-02 |0,647627
Al | 2,080625 | 5,60E-02 |1,409515
Si | 5,17557 | 9,06E-02 |3,368359
P | 8,654979 | 0,128855 |5,107623
Cl | 0,543874 | 4,06E-02 [0,280411
K ] 0,241711 | 4,33E-02 {0,112992
Ca | 20,25806 | 0,239982 [9,238898
Fe | 0,275727 | 7,74E-02 |9,02E-02

Segunda sesion

En la figura 4.8, se muestra la vista de los granos separados entre 2,98 y 3,33
grs/cm’ de densidad, en donde solo se tomaron en cuenta para el estudio detallado los

granos denotados con las letras A a C.

Vista: 100X

Presion: 15 PSI
Energia: 20 KeV
Granos estudiados: A-C

Figura 4.8: Vista de granos en alta resolucion fotogradfica, las letras corresponden a los granos
estudiados en detalle.
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A continuacion se analizé el grano A seleccionado de la figura 4.8, el cual

seglin su composicion no corresponde a los minerales apatito y circén, sino al

mineral desconocido ya analizado en la primera sesion. Se puede observar que los

elementos quimicos constituyentes son el Si, Mg, O, AL y Ca, los cuales pueden ser

apreciados en la figura 4.9, los valores porcentuales semicuantitativos son mostrados

también en la tabla 4.7. Seguidamente se observa en el espectro obtenido para este

grano desconocido, que los elementos quimicos activados son el silicio (Si) con mas

de 75 cps, el oxigeno (O) con 30 cps, el manganeso (Mn) y calcio (Ca) con mas de 22

cps, junto con otros elementos como, aluminio (Al), hierro (Fe) y sodio (Na) en bajas

proporciones.
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Figura 4.9: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano A.

Tabla 4.7: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV para el grano A.

Elmt| Element % | Sigma % | Atomic %
C 19,93039 | 0,462329 | 30,91893
O | 40,80951 | 0,403973 | 47,52875
Na | 0,445563 | 6,67E-02 | 0,361126

Mg | 4,65611 8,44E-02 | 3,568538
Al | 2,481892 | 7,07E-02 | 1,713944
Si 13,557 0,143256 | 8,994181
K | 0,552259 | 4,41E-02 | 0,263167
Ca | 5,709826 | 9,39E-02 | 2,654502
Ti 0,68185 5,72E-02 | 0,265241
Mn | 0,525971 | 8,23E-02 | 0,178393
Fe | 10,64962 | 0,201788 | 3,553221
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A continuacion se presenta el andlisis del grano seleccionado B, el cual es
muy similar al grano A estudiado anteriormente, con la diferencia de que éste no
presenta sodio (Na), y por el contrario se cuantifica el cloro. Se puede observar que
los elementos quimicos constituyentes son el Si, Mg, O, AL y Ca, los cuales pueden
ser apreciados en la figura 4.10, los valores porcentuales semicuantitativos son
mostrados también en la tabla 4.8. Seguidamente se observa en el espectro generado
para este grano desconocido, que los elementos quimicos activados son el silicio (Si)
con mas de 140 cps, el oxigeno (O) con 48 cps, el manganeso (Mn) y calcio (Ca) con
mas de 40 cps, junto con otros elementos como, aluminio (Al), hierro (Fe) y sodio

(Na) en bajas proporciones.
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Figura 4.10: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano B.
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Tabla 4.8: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV para el grano B.

Elmt [Element %| Sigma % | Atomic %
C |17,95694 | 0,401318 | 28,18529
O |40,89997 | 0,340473 | 48,19473

Mg | 5,478492 | 7,56E-02 | 4,248247
Al |2,414989 | 0,060307 | 1,687371
Si ] 16,38902 ] 0,138146 | 11,00101
Cl ]0,097291 | 3,12E-02 | 5,17E-02
K 10,455985 | 3,84E-02 | 0,219847
Ca | 6,541117 | 8,55E-02 | 3,07676
Ti | 0,63748 | 4,83E-02 | 0,2509

Mn | 0,44498 | 6,46E-02 | 0,152699
Fe | 8,68374 | 0,153629 | 2,931409

El cristal C arroja resultados similares al grano A de esta sesion, solo que no

aparece el sodio (Na) pero se cuantifica el cloro (Cl). Se puede observar que los

elementos quimicos constituyentes son el Si, Mg, O, AL y Ca, los cuales pueden ser

apreciados en la figura 4.11, los valores porcentuales semicuantitativos son mostrados

también en la tabla 4.9. Seguidamente se observa en el espectro generado para este

grano desconocido, que los elementos quimicos activados son el silicio (Si) con mas

de 100 cps, el oxigeno (O) con 30 cps, el manganeso (Mn) y calcio (Ca) con mas de

30 cps, junto con otros elementos como, aluminio (Al), hierro (Fe) y sodio (Na) en

bajas proporciones.
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Figura 4.11: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano C.
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Tabla 4.9: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV para el grano C.

Elmt| Element % |Sigma %]Atomic %o,
C | 23,01363 [0,416756/35,49619
O | 36,77601 10,372912|42,58409
Mg | 4,606545 [7,38E-02]3,510187
Al | 2,076299 [0,059559]1,425579
Si | 14,67836 |0,137349,681961
Cl | 9,23E-02 [3,26E-02|4,82E-02
K | 0,487038 |4,19E-02[0,230749
Ca | 7,078489 [9,63E-02/3,271813
Ti | 0,64988 |5,42E-02|0,251347
Mn | 0,551144 [7,28E-02]0,185852
Fe | 9,990351 [0,176936|3,314031

Tercera sesion

En la figura 4.12, se muestra la vista de los granos separados entre 2,98 y 3,33
grs/em’ de densidad, colocados sobre la resina epoxica que se utiliza para fechar los
cristales por el método de huellas de fision, sobre esta resina se encuentran los granos
ya pulidos a 0.3 micrones, en donde solo se tomaron al azar cuatro cristales y se
realizd un andlisis por area en la parte central de cada uno de ellos. El area analizada
y la imagen obtenida, es igual al de las muestras anteriores. Los granos analizados
estan denotados con las letras A a D. La imagen se observa mas oscura a las

anteriores debido a que el color de la resina es &mbar.

Vista: 100X

Presion: 15 PSI
Energia: 20 KeV
Granos estudiados: A-D

FUL ID&

Figura 4.12: Vista de granos pulidos en alta resolucion fotogrdfica, las letras corresponden a los
granos estudiados en detalle.
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A continuacion se muestra el analisis del cristal A en la resina pulida, el cual
por su composicion se infiere que es un cristal de apatito con presencia de los
elementos cloro (Cl) y flior como se aprecia en la tabla 4.10, en color rojo. Se puede
observar que los elementos quimicos constituyentes son el Ca, P, los cuales pueden
observarse en la figura 4.13, y los elementos quimicos activados son el calcio (Ca)
con mas de 70 cps y el fosforo (P) con mas de 52 cps, junto con otros elementos
como, oxigeno (O), silicio (Si), fluor (F), cloro (Cl) y aluminio (Al) en bajas

proporciones.
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Figura 4.13: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano A.

Tabla 4.10: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV para el grano A.

Elmt | Element % | Sigma % Atomic %

C 41,94697 | 0,401908 57,45713
0o 27,2384 0,51033 28,00988
F 1,578567 | 0,328917 1,367029

Al 0,164639 | 3,31E-02 0,100388
Si 0,114808 | 4,17E-02 6,73E-02
P 8,983251 0,115624 4,771541
Cl 0,524228 3,91E-02 0,243271
Ca 19,44913 0,202606 7,983529

El siguiente grano B estudiado es de la misma naturaleza de los cristales

reconocidos como desconocidos, es decir que no corresponden a cristales de apatitos
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o circones. En la figura 4.14, se observar que los elementos quimicos constituyentes
son el Si, O, AL y Ca, y en la tabla 4.11, los elementos quimicos activados son el
silicio (Si) con mas de 90 cps, el oxigeno (O) con mas de 35 cps y el aluminio (Al)
con mas de 47 cps, junto con otros elementos como, sodio (Na), calcio (Ca), potasio

(K), fluor (F), cloro (Cl) y hierro (Fe) en bajas proporciones.
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Figura 4.14: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano B.

Tabla 4.11: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV para el grano B.

Elmt Element % Sigma % Atomic %
C 41,94249 0,322328 53,78424
0) 34,65867 0,329408 33,3656

Na 2,436247 5,69E-02 1,632158
Al 5,71999 7,09E-02 3,265135
Si 12,84109 0,112059 7,041936
K 0,46984 3,28E-02 0,185068
Ca 1,780078 4,75E-02 0,684055
Fe 0,15159 0,050706 4,18E-02

El grano C corresponde a un cristal de apatito con una cantidad de cloro (Cl)
y fltor (F) cercana al cristal A de esta sesion de muestra pulida. Se puede observar

que los elementos quimicos constituyentes son el Ca y P, los cuales pueden ser
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apreciados en la figura 4.15, y los elementos quimicos activados son el calcio (Ca)
con mas de 70 cps y el fosforo (P) con mas de 52 cps, junto con otros elementos
como, oxigeno (O), silicio (Si), cloro (Cl), flaor (F), cloro (Cl) y aluminio (Al) en

bajas proporciones.
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Figura 4.15: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano C.

Tabla 4.12: Resultados semicuantitativos del analisis de MEBV para el grano C.

Elmt |Element % | Sigma % Atomic %
C |41,67568 | 0,396967 | 57,13899
O | 27,27447 ] 0,500078 | 28,07324
F 1,57724 0,31506 1,367158
Na | 0,148298 | 4,74E-02 | 0,106225
Al ]0,290359 | 3,50E-02 | 0,177211
Si | 0,669085 | 4,63E-02 | 0,392302
P 8,818892 | 0,113689 | 4,688628
Cl ] 0,474524 | 3,83E-02 | 0,220412
Ca | 19,07144 ] 0,19762 7,835827

A continuacion se muestra el andlisis del cristal D en muestra pulida, el cual
segiin su composicion se infiere que es un cristal desconocido pero difiere de los

anteriormente asi denotados ya que presenta flior en su estructura quimica. Se puede
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observar que los elementos quimicos constituyentes son el Si, Al, y oxigeno (O), los

cuales pueden observarse en la figura 4.13.
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Figura 4.16: Espectro generado por el microscopio electronico de bajo vacio para el grano D.

Tabla 4.13: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEBV, para el grano D.

Elmt [Element %| Sigma % | Atomic %
0O 45,2042 | 0,363224 | 58,03646
F 4,732998 | 0,413693 | 5,117329

Na | 5,097394 | 0,115386 | 4,554326
Al | 12,11027 | 0,147513 | 9,219228
Si 28,4317 | 0,243697 | 20,79351

K 0,948345 | 6,87E-02 | 0,498175
Ca |3,475102 ( 9,75E-02 | 1,780962
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Analisis de Microscopia Electronica de Alto Vacio

En la figura 4.17, se muestra la vista de los granos separados entre 2,98 y 3,33
grs/em’ de densidad, a 500X bajo el microscopio de barrido de electronico de alto
vacio del Instituto Nacional de Investigaciones Nucleares (ININ), con una energia
dispersiva de 25 kilo electron-voltios y una presion de 200 Pa. De estos cristales se
seleccionaron al alzar cinco granos y se les realizd un andlisis por area en la parte
central de cada uno de ellos. El 4rea analizada y la imagen obtenida, es similar a los
analisis anteriores. Los granos analizados estan denotados con las letras A a E. A
pesar de que los resultados que puede arrojar son similares este microscopio tiene una

mayor resolucion y los valores que arroja son muy precisos.

AccV Spot Magn
26.0 kv 5.1 bOx BSE FCT_

Figura 4.17: Imagen general de cristales en alta resolucion fotogradfica, tomada en MEB de alto vacio
a 50X, las letras corresponden a los granos estudiados en detalle.

A continuacion se muestra el analisis del grano A, que segiin su composicion
se determind que este correspondia a un cristal de circon, haciendo un andlisis con
mayor acercamiento sobre el cristal la investigadora del ININ Graciela Zarazua se dio
cuenta de que sobre este cristal yacian otros cristales, el Profesor Bermtudez de la

UCV junto al Investigador Arturo Lopez del ININ realizaron analisis mas detallados
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sobre estas “inclusiones”. El cristal A junto con las “inclusiones” denotadas como B,
B, y Bs pueden ser observados en la figura 4.19, y en la tabla 4.14, que se muestra a
continuacion se tienen solo los valores arrojados del haz de rayos sobre la muestra

para la matriz, o mineral caja circon.
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Figura 4.18: Espectro generado por el microscopio electrénico de alto vacio para el grano A.

AccV  Spot Magn Det 1 50 um
25.0kV 5.1 b00x BSE FCT

Figura 4.19: Cristal de circon (grano A) con inclusiones de mineral apatito y algunos fragmentos de
matriz sobre su superficie. Las zonas B;, B, y B; fueron seleccionadas para andalisis detallados.
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Tabla 4.14: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEAV, para el grano A.

Element Wt % At % K-Ratio
OK 35.61 67.31 0.0619
SiK 15.22 16.39 0.1114
ZrL 49.17 16.30 0.3695
Total 100.000 100.000

La siguiente figura 4.21, muestra en la zona By, cristales de apatito incluidos

en el cristal circon, y en donde segliin estos analisis, los cuales se observan en la

figura 4.20, y en la tabla 4.15, se constatd que estas inclusiones correspondian a

fliorapatito con significantes concentraciones cuantificables por esta técnica de fluor

(F) y cloro (Cl).
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Figura 4.20: Espectro generado por el microscopio electronico de alto vacio para el grano B).
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Figura 4.21: Cristales de apatitos Bjincluidos en el cristal de circon A.

Tabla 4.15: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEAV, para el grano B, del cristal A.

Element | Wt % At % K-Ratio

OK 36.27 55.53 0.0460
FK 2.23 2.87 0.0025
SiK 0.93 0.81 0.0063
PK 20.56 16.26 0.1557
CIK 0.95 0.66 0.0070
CaK 39.06 23.87 0.3515
Total | 100.000 | 100.000

A continuacion se muestra el analisis del grano B,, que segiin su composicion
se determin6 que este correspondia al mismo cristal circon, es decir, esta es una cara
de la superficie del cristal A, ver figura 4.23. La composicion de esta zona queda en

evidencia en la figura 4.22, y en la tabla 4.16.
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Figura 4.22: Espectro generado por el microscopio electronico de alto vacio para el grano B, del
cristal A.

Tabla 4.16: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEAV, para el grano B,, del cristal A.

Element | Wt % At % K-Ratio

oK 29.10 60.55 0.0473
SiK 16.56 19.63 0.1236
ZrL 54.34 19.83 0.4070
Total 100.000 | 100.000

En la siguiente figura 4.25, se observa la zona Bs, la cual corresponde a

fragmento de matriz adherida a la superficie del cristal circon A.
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Figura 4.23: Espectro generado por el microscopio electronico de alto vacio para el grano B;del
cristal A.

Tabla 4.17: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEAV, para el grano Bs, del cristal A.

Element Wt % At % K-Ratio
OK 39.82 54.44 0.0931
NaK 1.12 1.07 0.0039
AIK 8.19 6.64 0.0523
SiK 42.91 33.41 0.2851
KK 6.97 3.90 0.0529
CaK 0.99 0.54 0.0079
Total 100.000 100.000

El siguiente cristal C, mostrado en la figura 4.24, fue seleccionado por su
geometria hexagonal, esta forma permitié inferir que era un cristal de apatito. El
analisis indica y confirma la suposicion hecha. En este caso no es posible la

cuantificacion del fltor (F) ya que por su baja emision no es confiable.
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Figura 4.24: Espectro generado por el microscopio electronico de alto vacio para el grano C.

Tabla 4.18: Resultados semicuantitativos del anadlisis de MEAV, para el grano C.

Element Wt % At % K-Ratio
OK 33.19 52.99 0.0391
SiK 0.82 0.75 0.0057
PK 2191 18.07 0.1677
CIK 1.08 0.78 0.0079
CaK 43.00 27.41 0.3859

Total 100.000 100.000

El cristal D, mostrado en la figura 4.25, fue seleccionado por su geometria
hexagonal, por lo tanto se presumia que era un apatito. Este grano muestra residuos
de matriz adheridos a su superficie y su informacion de constituyentes quimicos

fueron cuantificados en el andlisis por area de la superficie del cristal, sobre la capa

K.
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Figura 4.25: Espectro generado por el microscopio electronico de alto vacio para el grano D.

Tabla 4.19: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEAV, para el grano D

Element Wt % At % K-Ratio
OK 39.00 59.13 0.0779
SiK 0.43 0.38 0.0037
PK 20.97 16.42 0.1838
CIK 1.29 0.88 0.0111
CaK 38.30 23.18 0.3589
Total 100.000 100.000

En la siguiente figura 4.26, se observa un cristal de circon denotado como E,

el cual muestra dentro de la circunferencia de color blanco, a dos cristales de apatito
incluidos. Al lado derecho de la figura, se puede apreciar en un mayor acercamiento
esta inclusion de apatitos denotados por E; y E,. En el cristal E, a la izquierda, se
evidencian ‘“huecos” dejados en la superficie del cristal de circon, productos del
desprendimiento de los cristales durante el proceso de separacion. Los cristales E; y

E,, muestran perfectamente la estructura cristalina del mineral apatito.
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Figura 4.26: Cristal de circon E con inclusiones de dos cristales de apatito (E; y E,).
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Figura 4.27: Espectro generado por el microscopio electronico de alto vacio para el grano E.

El siguiente cristal analizado, es un cristal de circon, el cual contiene como
inclusion cristales de apatito y restos de matriz. En la tabla 4.20, se puede observar la
composicion de estos cristales de apatito embebidos dentro del cristal, asi como sus
elementos activados en el espectro generado por el microscopio electronico de alto

vacio para el grano Fi, de la figura 4.29.

108



Figura 4.28: Cristal de circon F con inclusiones de apatito (F;) y fragmento de matriz.
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Figura 4.29: Espectro generado por el microscopio electronico de alto vacio para el grano F.

Tabla 4.20: Resultados semicuantitativos del andlisis de MEAV, para el grano F,, del cristal F.

Element Wt % At % K-Ratio
OK 55.91 71.24 0.1128
F K 6.56 7.04 0.0073
SiK 0.73 0.53 0.0048
PK 16.41 10.80 0.1210
CIK 041 0.24 0.0030
CaK 19.98 10.16 0.1808
Total 100.000 | 100.000
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Fluorescencia de Rayos X

Debido a que en las sesiones de microscopia electronica de barrido se
distinguieron tres especies cristalinas diferentes: apatito, circon y una serie de granos
desconocidos con composiciones similares a los aluminisilicatos, se realizaron dos
sesiones de fluorescencia de rayos X, la primera perteneciente a la matriz o granos
sobrantes de la separacion visual bajo una lupa a 10X y la segunda, perteneciente a
los granos escogidos bajo la lupa, que por sus propiedades Opticas y geométricas se
inferia que eran cristales de apatito. Los resultados de la fluorescencia de rayos X del
primer grupo son mostrados en la figura 4.30. Esta representa el espectro obtenido
con un instrumento dispersor de energia, en donde el eje X representa la energia
expresada en KeV, y el eje Y muestra la intensidad o cps. Pueden observarse los
elementos detectados por el equipo con sus correspondientes tipos de energia,
igualmente se aprecian las intensidades de las lineas espectrales que son emitidas por

excitacion secundaria (Bertin, 1975).

En esta se observa como cada elemento presente en la muestra, emite su
propia, Unica y caracteristica radiacion fluorescente con una intensidad directamente

proporcional a la concentracion del elemento en el material.

En el analisis del espectro de la muestra, se determinaron 24 elementos
quimicos mayoritarios (Na, Mg, Al, Si, P, K, Ca, Ti, Ce, Mn, Fe, HB, Hf, Zn, Ga, As,
Bi, Br, Th, Rb, U, Sr, Y y Zr). Los elementos en color rojo corresponden al nivel de
energia de la capa K, y los de color azul a la capa L. El hecho de que la cantidad de
conteos por segundos (cps) del elemento Zr sea alta, no es representativa de que la
mayor cantidad de muestra sean circones. Llama la atencion la presencia de Hf en la

muestra.
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Figura 4.30: Espectro producido por fluorescencia de rayos X sobre los granos sobrantes de la
separacion visual de cristales por propiedades opticas.

Al realizar este mismo analisis sobre los cristales separados visualmente se
obtiene el espectro mostrado en la figura 4.31, se aprecia que para este analisis se
realizd un mayor acercamiento a la muestra, en donde se observan 14 elementos
quimicos mayoritarios (K, Ca, Mn, Fe, Hf, As, Bi, Br, Rb, Th, U, Sr, Y y Zr). Es de
esperarse la presencia de tierras raras como U y Th debido que los minerales
accesorios al cristalizar introducen estos atomos dentro de su estructura, de alli la

utilidad que tienen estos minerales para la datacion radiométrica.

La presencia del elemento quimico HF (hafnium) en el espectro, se debe a que
este elemento es un catidn que determina el mineral circon, ya que este silicato
circonio (Zr), frecuentemente se le encuentra con el hatnio (Hf) y ocasionalmente con

los elementos, uranio (U), thorio (Th) y ytrium (Y). El mineral circon es parte del
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grupo de los silicatos y esta compuesto de minerales con formula general XSiO4,
donde X es el cation tetravalente X+4. Si este cation es Zr, el mineral es circon, si el
cation es Hf el mineral recibe el nombre de hafndén, en el caso del Th recibe el

nombre de torita y en el caso del U es denominado cofinita.

El intercambio se favorece con el hafnio debido a que el Zr y el Hf se
encuentran en la misma familia de la tabla periddica de los elementos, por lo que sus
propiedades quimicas para formar compuestos es muy cercanas o similar. El mineral
circon, puede contener un 20% de hafnon en su estructura, si este excede este

porcentaje, es cientificamente un mineral diferente (Hafnon).

La presencia de estos elementos en la estructura del silicato es debida a las
especies i6nicas que se forman de los elementos, que permiten un facil intercambio
quimico entre los atomos de circonio con los de hafnio, torio o uranio, debido a esta
propiedad quimica los circones contienen una concentracién mas alta de uranio.

La wvariacion de la concentracion de Hf depende de las condiciones
fisicoquimicas del entorno donde se encuentran, sin embargo, hasta los momentos no
se ha realizado un estudio de como influye ésta la edad proporcionada por el método

de huellas de fision.
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Figura 4.31: Espectro producido por fluorescencia de rayos X sobre los cristales separados
visualmente por propiedades dpticas bajo la lupa.

Analisis de Difraccion de Rayos X

El primer anélisis de Difraccion de Rayos X hecho a la muestra de mano y
realizado en el laboratorio de Difraccion y Fluor