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RESUMEN

Los polvos magnéticos son utilizados en el revelado de huellas dérmicas. Sus caracteristicas
magnéticas y morfolégicas se combinan para obtener un mejor contraste sobre la huella. En
este sentido los 6xidos de hierro magnéticos poseen propiedades por la cuales forman parte de
la composiciéon de tales polvos, para evitar algunos efectos indeseables como la discontinuidad
en las lineas de las huellas, asi como la baja eficiencia de algunos reveladores cuando son
utilizados en huellas envejecidas. El objetivo principal de este trabajo es la caracterizacion y
comparacion de polvos reveladores de importacion mediante técnicas espectroscopicas y del
estado soélido. Para la caracterizacion morfolégica fueron utilizados los microscopios
electrénicos de barrido y de transmision. El analisis quimico elemental fue desarrollado con la
utilizacion de la fluorescencia de rayos-X. Para el andlisis de fases se utilizé un difractometro
Philips y la medicion de las propiedades magnéticas se llevé a cabo con un magnetémetro
VSM3001 Oxford. Mediante la combinacién de las técnicas empleadas se pudo determinar que
los reveladores son materiales magnéticos blandos cuya composicion mayoritaria son hierro,

oxidos de hierro 6 ferritas.



INTRODUCCION

En los hechos delictivos suelen aparecer disimiles indicios dejados en el lugar por sus autores.
Los peritos criminalistas que actidan en el denominado primer ataque, cuentan con las
herramientas necesarias para la busqueda y recolecciéon de las huellas dérmicas [1]. Las
huellas dérmicas son el resultado del contacto de la superficie externa de la piel (epidermis)
sobre los distintos objetos. La presencia en el lugar del hecho de estas huellas, relacionan al
autor del delito con el lugar del hecho, por lo que posibilitan el esclarecimiento de esos

lamentables incidentes.

Para realizar la labor pericial los llamados especialistas del lugar del hecho poseen maletines
operativos en cuyo contenido cuentan con polvos que se emplean para revelar las huellas
dérmicas de sus matrices. Los polvos reveladores son utilizados teniendo en cuenta el tipo y el
color de la superficie sobre la cual se aplicardn. Los mas empleados son los reveladores
magnéticos, debido a su facil manejo con el pincel magnético, aditamento que permite eliminar
el exceso de material sobre la huella, y deja solamente aquel que se impregna sobre las

crestas papilares y no las destruye.

La ciencia forense cubana tiene como uno de sus objetivos el empleo de diferentes reveladores
entre los que se destacan los magnéticos [2]. Con tal motivo se han producido reveladores de
produccién nacional que han resultado deficientes en ocasiones, sin embargo, se necesita tener
un estudio referente que sirva como estandar para comparar con los productos acabados. A
pesar de ello en la literatura especializada no se cuenta con datos que posibiliten un adecuado

estudio comparativo entre los materiales de referencia [3].

Una de las principales propiedades que definen la calidad de un revelador es la morfologia.
Reportes en este sentido indican que una formulacion del polvo debe contener el 1 % de
particulas pequefias. El tamafio de particulas se presenta entre 10 pm de largo y 0,5 um de
ancho. En algunas formulaciones con polvo de hierro metalico el tamafio puede estar entre 20

UM y menores [4].

El objetivo fundamental de la siguiente investigacién fue caracterizar de manera cualitativa y
semicuantitativa elemental y de fases algunos polvos magnéticos reveladores a través de la
combinacién de técnicas del estado sélido y el analisis quimico: Microscopia electrénica de
barrido (MEB), Microscopia electrénica de transmision (MET), Fluorescencia de rayos-X (FRX),
Espectroscopia infrarroja (IR) y Difraccion de rayos-X (DRX), asi como comparar los polvos

magnéticos importados utilizados en nuestro pais a través de sus propiedades fisicas.
2.- MATERIALES Y METODOS

2.1.- Muestras de polvos reveladores.



Se tomaron como referencia cinco muestras de polvos reveladores magnéticos de diferentes
marcas y/o paises, dos de la firma Sirchie: uno de color negro y otro gris plateado, uno de la

marca L.T.C., uno Ruso y otro Japonés.
2.2.- Andlisis por microscopia electrénico de barrido y de transmision.

Para el analisis de los polvos reveladores por MEB se empled un microscopio electronico de
barrido marca Tescan en condiciones de micro analisis y para estudios morfolégicos a 200x,
potencial acelerador de electrones de 20 kV, alto vacio con un sistema de deteccion de
electrones secundarios y distancia de trabajo de 23 mm. Se tomé una porciéon de cada
muestra, se colocaron directamente en un porta muestra d bronce. Con las fotos de los polvos
reveladores obtenidas por MEB se procedié a determinar el tamafo de las particulas. Se hizo
un histograma para cada polvo revelador magnético con los valores de las distancias de las

particulas para visualizar la distribuciéon de tamafo.

En el caso de la Microscopia Electrénica de Transmisiéon se utilizé un microscopio Philips CM200
FEG operado a 200 kV. Las muestras se dispersaron ultrasénicamente en butanol y luego se

dejo caer una gota sobre una rejilla de cobre recubierta con carbén.
2.3.- Analisis por fluorescencia de rayos-X.

El espectrémetro de Fluorescencia de rayos-X convencional, empleado para el analisis fue uno
marca Oxford Instrument ED2000 con anticatodo de Ag. Los polvos reveladores magnéticos
fueron montados en portas y se ajustd el equipo para la determinacidon de elementos medios.
Las condiciones fueron las siguientes: Tiempo muerto 45 %; medio ambiente; diferencia de

potencial 25 keV e intensidad de corriente: 60 mA.
2.4.- Andlisis por espectroscopia infrarroja.

El analisis por IR se realiz6 en un espectrémetro Jasco FT/IR-4100 type A con fuente de luz
standard; detector TGS; acumulacién de 80; resoluciéon 4 cm™; apertura 7.1 mm; velocidad de
escaner: 2 mm/sec. Para la preparacion de las pastillas para el IR se pesé 1 mg de cada polvo
revelador y 99 mg de KBr, para cada polvo revelador, se mezcla cada muestra con el KBr en un

mortero hasta homogenizar y prensar.
2.5.- Andlisis mediante la difraccion de rayos-X.

Para la obtencién de los difractogramas se utilizé un difractometro Philips con radiaciéon Ko del
cobre, con filtro de niquel, operado a 40 kV y 30 mA. La determinacion de las fases presentes
se realizé usando el método de Hanawalt tomando como referencia la base de datos JCPDS de

la ASTM con el software PC PDF Win.

2.6.- Andlisis magnetométrico de los polvos reveladores.



Para las mediciones magnetométricas las muestras se aglutinaron con una mezcla de
Polimetacrilato de Metilo (polimero sélido) y Metacrilato de Metilo (mondmero liquido) en una
relacion de 50 mg de muestra, 50 mg del polimero sélido y 5 gotas del monémero liquido hasta
conformar un comprimido en forma esférica. El magnetometro utilizado fue un VSM3001

Oxford a una temperatura entre 27 °C y 30 °C.

3.- RESULTADOS Y DISCUSION

3.1.- Caracterizacion de los polvos reveladores magnéticos importados.
3.1.1.-Andlisis por microscopia electrénica de barrido.

Las micrografias obtenidas por el microscopio electrénico de barrido, la tabla que relaciona el
tamarfio de particulas y los histogramas correspondientes a los polvos reveladores estudiados

se muestran en las figuras 1 a 4 y tabla I.

De los resultados de la microscopia electronica de barrido se puede comprobar el aspecto de
las particulas de los polvos de importacién y podemos inferir que, por ejemplo, el polvo Sirchie
gris plateado, el ruso, y el japonés poseen uniformidad en cuanto a la forma de sus particulas
ya que casi todas son de la misma forma. Las particulas representan esferas con mayor grado
de deformidad en las del Sirchie gris plateado, y el japonés es el mas homogéneo con
particulas casi perfectamente esféricas; mientras que los restantes polvos muestran diferencias
entre las morfologias de sus particulas presentandose como esferas deformes y cuadrados

imperfectos.

Del andlisis de los histogramas se puede concluir que el tipo de curva de distribucién que
presentan en la mayoria de los casos es del tipo Log-Normal. Se tiene que para los polvos
reveladores magnéticos de coloracién gris los histogramas muestran dos tipos de distribuciones
lo cual indica que poseen dos poblaciones de particulas diferentes. En la primera distribucion
para el Sirchie, la mayoria de las particulas se encuentran alrededor de 35 y 25 ym y para la
segunda estan aproximadamente en los 150 um, comportandose la curva para esta distribucién
del tipo Gaussiana o Normal. Para el ruso, en la primera distribuciéon, la mayor parte de las
particulas se encuentran alrededor de 25 y 35 uym y en la segunda estan aproximadamente en
los 60 y 90 um. Los polvos reveladores magnéticos negros muestran en sus histogramas una
sola distribucién. La distribucién del Sirchie negro es tal que la mayoria de las particulas se
encuentra alrededor de los 50 y 60 pm aunque también exhibe una gran cantidad de particulas
alrededor de los 25 y de los 100 pm, en tanto que en el japonés la mayor parte de las
particulas se encuentran aproximadamente por los 25 pym y en el L.T.C., la mayoria de las

particulas estan alrededor de 75 pm.

Tabla I.- Tamanfos de particulas de los polvos reveladores magnéticos



Polvo Tamafo de particula (um)

(Medias Geométricas)

Ruso Gris (1R) 40 920
Sirchie Plateado (2S) 30 150
Sirchie Negro (3S) 60

Japonés Negro (4J) 30
L.T.C. Negro (5L) 75

3.1.2.- Andlisis cualitativo y semicuantitativo por microscopia electrénica de barrido.

Del andlisis cualitativo de EDX por MEB de la muestra 1R — Ruso Gris se pudo constatar que el
espectro de este revelador presenta picos intensos referentes al Fe, O, Zn, y con menor
intensidad le siguen Ni y C. El Sirchie 2S presenta un pico intenso correspondiente al Fe y le
siguen con baja intensidad los de C, O y Al; mientras que el Sirchie negro muestra un pico
intenso correspondiente al Fe, le sigue el O y en menor proporcidon se encuentra el C. La
muestra Japonés Negro presenta picos intensos correspondientes al Fe, Mn, O y con menor
intensidad un pico correspondiente a la presencia de Zn. La muestra L.T.C. Negro presenta un
pico intenso referente al C y con baja intensidad le siguen los de O, Fe, Si, Al y Mg. Los

espectros obtenidos se muestran en las figuras de la 5 a la 9.

En la tabla Il se presenta el andlisis semicuantitativo de EDX por MEB de los reveladores
importados. Se observa que el polvo revelador ruso posee el hierro como elemento en mayor
proporcion, le sigue el cinc, oxigeno, titanio, carbono y niquel, todos por encima de 1 %. La
muestra del Sirchie gris, ademas del hierro, que es el elemento en mayor proporcién y comun
para todos los polvos en estudio, posee carbono, oxigeno y aluminio, todos por encima del 1
%. La del Sirchie negro posee una composicién parecida, con excepciéon de que no posee
aluminio y el oxigeno se encuentra en mayor proporcién que el carbono. El japonés presenta
hierro, oxigeno, manganeso, carbono y cinc, todos superiores al 1 %. El polvo L.T.C. a
diferencia del resto de deméas reveladores presenta como elemento en mayor proporcion el
carbono, seguido de oxigeno, hierro, silicio y aluminio por encima del 1 % mas el magnesio que

se encuentra entre 0,1y 1 %.

Como se puede apreciar, estos resultados corroboran los obtenidos anteriormente por las otras
técnicas, o sea, los polvos japonés y ruso son los que presentan mas impurezas elementales,
ademas del hierro y el oxigeno que indican que el polvo contiene 6xidos y/o ferritas. También
hay polvos como el Sirchie plateado y el L.T.C. que presentan un alto contenido de carbono,
elemento aportado por alguna materia prima que se utiliza para su fabricacién, como por

ejemplo, el hollin; incluso el L.T.C. posee el nivel de carbono por encima del hierro.



3.1.3.- Andlisis cualitativo y semicuantitativo por fluorescencia de rayos-X.

Del andlisis cualitativo de las muestras se revela lo siguiente: la muestra 1R presenta en su
espectro de FRX un pico intenso referente al Fe y decreciendo en intensidad le siguen picos
correspondientes al Zn, Ni, y con menor intensidad el Ti. En el caso de 2S se presenta
solamente un pico intenso correspondiente al Fe. El espectro del revelador 4J presenta un pico
elevado referente al Fe y decreciendo en intensidad le siguen picos correspondientes al Mn, Zn
y con menor intensidad Ni. La muestra 5L presenta un pico elevado referente al Fe y con menor

intensidad un pico mostrando Cr.

Tabla I1.- Analisis semicuantitativo de EDX de los polvos reveladores.

Tanto por ciento de masa (%)
X Ruso Sirchie Sirchie Japonés L.T.C.

1R 2S 3S 4] 5L

C 579 34.23 6.45 8.53 58.03

O 256 6.24 24.2 24.37 22.2

Mg 0.00 0.00 0.00 0.00 0.47
Al 0.00 1.6 0.00 0.00 1.15
Si  0.00 0.00 0.00 0.00 1.65
Ti 6.86 0.00 0.00 0.00 0.00

Mn 0.00 0.00 0.00 16.36 0.00

Fe 28.95 57.93 69.35 45.91 16.5

Ni 451 0.00 0.00 0.00 0.00

Zn 28.29 0.00 0.00 4.82 0.00

En las figuras de la 10 a la 13 se muestran los espectros de fluorescencia de rayos-X de los

polvos reveladores importados.

Como se observa, los polvos reveladores magnéticos importados contienen ademas de hierro
(elemento determinante en las propiedades magnéticas), otros elementos que pueden ser
impurezas o provenir de la materia prima con la que se fabrican; de los polvos extranjeros los

de mayor pureza elemental son los de marca Sirchie que solamente contienen hierro, por lo



que nos sirve como patron en el analisis de FRX para compararlo con el revelador magnético

RMC.

En el andlisis cualitativo del revelador gris de procedencia rusa, se observa la presencia de cinc
y niquel en gran proporciéon. También el revelador japonés presenta en su composicion

elementos de transicidn, pero en este caso manganeso Yy cinc.

A partir de los resultados del analisis quimico semicuantitativo se descarta la idea de que los
polvos reveladores magnéticos estudiados sean toxicos al ser humano o contaminar el

ambiente.
3.1.4.- Andlisis mediante espectroscopia IR.

Los espectros IR de los reveladores importados se exhiben en las figuras 14 a 18. Se observan
en la mayoria de los casos dos bandas por debajo de 1000 cm™ que son caracteristicas de las
vibraciones de la red de los 6xidos de hierro. Para los polvos importados, excepto en el L.T.C.,
las bandas caracteristicas son fundamentalmente de espinela por lo que se infiere, teniendo en
cuenta que las impurezas son de metales como niquel, manganeso y/o cinc, que nos

encontramos en presencia de ferritas de dichos metales.

En las tablas 11l hasta la VII se reportan las bandas observadas para cada muestra.

Tabla Ill.- Asignacién de las bandas IR del espectro del revelador Ruso Gris.

v femt Asignacion

3420 Vion

3250 (h) VHOH

2950-2800 Vesp®H

1640 S How

872, 800 V Deformacién FeO(H)Fe
529 VPuentes Fe-O-Fe

417 v

FeO...Fe

Con la deteccidn de las bandas correspondientes a las vibraciones de la red Fe-O se confirma la
presencia de hierro y oxigeno analizado cualitativamente por FRX y por MEB y la existencia de
fases como el gamma 6xido de hierro(lll), entre otras fases, obtenidas por DRX. Ademas se
comprueba, por ejemplo, que los polvos de marca Sirchie tienen el mismo comportamiento,
como ya antes se vio en FRX ambos polvos contienen hierro solamente, en IR, tienen las

mismas bandas y con igual intensidad; también se observa que el espectro del polvo L.T.C.



presenta bandas alrededor de los 800 y 900 cm™ correspondientes a la goethita, una a 1020
cm™ intensa, asi como dos hombros a 1193 y 1126 cm™, que se pueden asignar a la
lepidocrocita (y-FeOOH), adicionalmente aparecen a 565 y 360 cm™ bandas que pueden ser
asignadas a magnetita y una a 352 cm™ a hematita. Por todo lo anterior se puede inferir que
este material se ha obtenido por precipitacion de oxihidréxidos, seguido de su reduccién parcial

con carbono.

Tabla IV.- Asignacion de las bandas IR del espectro del revelador Sirchie Plateado.

- Asignacion
V/cm™ g
3420 Vo
3250 (h) Vion
2950-2800 V_ 3

Csp -H
1640 S o
672 VPuentes Fe-O-Fe
377 VFeO...Fe

Tabla V.- Asignaciéon de las bandas IR del espectro del revelador Sirchie Negro.

- Asignacioén
V/cm™? g
3420 Vo
3250 (h) Vhou
2950-2800 V. 3

Csp -H
1640 S o
567 VPuentes Fe-O-Fe
455, 392 Vv

FeO..Fe




Tabla VI.- Asignhacion de las bandas IR del espectro del revelador Japonés Negro.

V Jom™ Asignacion
3420 Vion

3250 (h) Vhou
2950-2800 Vel

1640 0 hon

566 VPuentes Fe-O-Fe
440 VvV

FeO..Fe

Tabla VII.- Asignacion de las bandas IR del espectro del revelador L.T.C. Negro.

- Asignacion
V/cm™ 9
3420 VHOH
3250 (h) VhoH
2950-2800 V.. 3

Csp -H
1640 3 vom
8931 793 1% Deformacion FeO(H)Fe
552 Puentes Fe-O-Fe
471, 430, 378 VF o F

e0..Fe

3.1.5.- Andlisis de difraccion de rayos-X.

Los resultados del andlisis de rayos-X de los polvos reveladores de importaciéon, debido al
volumen de informacién que contienen, no se muestran aca, pero se pueden solicitar

directamente a los autores. En el epigrafe 3.2 se presenta un resumen del analisis de fases.

3.1.6.- Andlisis de las propiedades magnéticas.

A partir de las caracteristicas de los lazos de histéresis se extrajeron los valores particulares de
magnetizaciéon de saturacién Ms, magnetizacion remanente Mr y coercitividad Hc, para los
polvos reveladores magnéticos estudiados. En la tabla VIII siguiente se agrupan los valores de

dichas propiedades y también aparece la relacion Mr/Ms.



Tabla VIII.- Propiedades magnéticas de los polvos reveladores magnéticos.

Reveladores Hc/Oe Ms/emu Mr/emu Mr/Ms

1R 163 0,20 0,045 0,23
2s 172 0,59 0,046 0,078
3S 180 0,30 0,056 0,19
4] 198 0,046 0,013 0,28
5L 266 0,096 0,022 0,23
Como se observa en la tabla VIII, los valores de Hc se encuentran por debajo de 400 Oe y la

relacion Mr/Ms proporciona un resultado cercano a cero. Con este analisis se puede asegurar

que los polvos estudiados son productos ferrimagnéticos blandos.
3.2.- Discusion de los resultados.

Con la combinacidon de las técnicas empleadas es posible realizar un estudio comparativo con
los polvos reveladores magnéticos importados y utilizados por los peritos en su quehacer

diario.
En la tabla IX se presenta un resumen con la combinacion de diferentes técnicas.

De las fotos obtenidas durante el analisis a través de los microscopios electrénicos de barrido y
de transmisidon se pueden visualizar los diferentes tipos y formas de particulas que presentan
estos polvos, lo cual posibilita diferenciarlos entre ellos. Aunque en otros aspectos tengan un
comportamiento similar también se pueden diferenciar por la forma, tamafio y distribucién de
las particulas; este es el caso de los polvos reveladores magnéticos de la marca Sirchie ya que
el Sirchie gris plateado tiene la mayoria de las particulas de la misma forma y tamario y las del

Sirchie negro, presentan diferencias en cuanto a estas dos variables.



Tabla IX.- Resumen de la combinaciéon de los resultados en el analisis de los reveladores

magnéticos.

Elemento Tanto por ciento de masa (%) EDX

Quimico 1R 2S 3S 4] L.T.C.
C 5.79 34.23 6.45 8.53 58.03
@) 25.6 6.24 24.2 24.37 22.2
Mg 0.00 0.00 0.00 0.00 0.47
Al 0.00 1.6 0.00 0.00 1.15
Si 0.00 0.00 0.00 0.00 1.65
Ti 6.86 0.00 0.00 0.00 0.00
Mn 0.00 0.00 0.00 16.36 0.00
Fe 28.95 57.93 69.35 45.91 16.5
Ni 4.51 0.00 0.00 0.00 0.00
Zn 28.29 0.00 0.00 4.82 0.00
. Grafito
(NiZn)Fe,04 . .
DRX Zn0O Fe Magnefuta Ferrita Mn-Zn Fe”'t"?‘ de Mg
. Hematita goethita
TiO, s
Silicato
Color Gris Plateado Negro Negro Negro

No es adecuado que todas las particulas tengan el mismo tamafio. Como se explico
anteriormente, deben existir particulas grandes y pequefias y estas Ultimas deben representar
aproximadamente el 1 % del polvo. Si se tiene en cuenta este aspecto los mejores polvos
serian el Sirchie negro y el ruso cuyas particulas no son perfectamente esféricas pero estan
bien distribuidas en cuanto a tamafio. Podemos apreciar ademas que, aunque el japonés tiene

sus particulas perfectamente esféricas, estas son muy pequerias.

A partir de los resultados de este trabajo podemos concluir que la caracteristica esencial de un
revelador magnético es la presencia en su composicion de una fase ferri o ferromagnética
blanda (Hc entre 160 y 270 Oe) con tamarfos de particulas que oscilan en el intervalo de 20 y

250 um y que la fase no magnética pudiera ser la determinante del color del producto.

4.- CONCLUSIONES



1. A partir de la correlacién de los resultados las técnicas del estado sélido y el andlisis
quimico: MEB, MET, FRX, IR y DRX, se comprobd la diversidad en cuanto a la
composicion elemental y de fases que presentan los polvos reveladores estudiados
cuyos tamafios de particulas se encuentran en el intervalo de 20 y 250 um.

2. Mediante el andlisis de las propiedades magnéticas de los polvos reveladores: Ruso 1R,
Sirchie 2S y Sirchie 3S, Japonés 4J y L.T.C. 5L, se pudo determinar que son materiales

magnéticos blandos con valores de coercitividad que oscilan entre 160 y 270 Oe.

5.- RECOMENDACIONES

Aplicar la metodologia empleada en la caracterizacién de nuevos reveladores magnéticos de

produccién nacional.
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Fig. 14.- Espectro IR del revelador magnético Ruso Gris.
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Fig. 15.- Espectro IR del revelador magnético Sirchie Plateado
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Fig. 16.- Espectro IR del revelador magnético Sirchie Negro.
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Fig. 17.- Espectro IR del revelador magnético Japonés Negro.
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Fig. 18.- Espectro IR del revelador magnético L.T.C. Negro.



