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RESUMEN nos permite establecer que aquella técnica puede ser 
utiliSada como método paralelo a la del microscopio 

Se ha centrado el problema en las mediciones en aceite 
en d directo para calcular n y k. Para ello se ha co- fotométrico para la de los de re- 
locado una gota de aceite que se mantiene en contacto con flectancia. Ello es de gran importancia en los trabajos 
la muestra meidiante un cubreobjetas. Éste provoca una re- de investigación ya que permite establecer las dife- 
fleotancia adicional (efecto @are) que es necesario corregir. rencias existentes entre los resultados obtenidos con 
Se plantea d desarrollo matemático para esta corrección, y 
se realizan las comprobaciones con un sistema estándar. Y Otro y pder confirmar los verdaderos 

valores experimentales. 
El priñcipal problema que presenta esta técnica 

es la medición de las reflectancias en inmersih en 

In &e procent work the n and k cmstants ia oil by the 
aceite, problema que ya fue abordado por PILLER 

dipect m&od are measured. For thiis a drdp of immersion (1965) desde un 'Punto de vista teórico. En  el presen- 
ail anki a cover-gilaisis is placed on &e samiple. Tihe cover- te trabajo se han  desarrollado matemáticamente los 
glaus gives an aditiowl reflectante (glare effect), that must fundamentos del método que se han comprobado ex- 
be correctd. Tihe mathematic me&& for this correction is perimentalmente mediante la medición de las reflec- 
car r id  out and cfhecking with an standard wstern ;S done. tancias. 

INTRODUCCI~N 
1. DESCRIPCI~N DEL EQUIPO UTILIZADO PAIU EFISC- 

Una de las líneas de investigación que desarrolla TUAR LAS MEDICIONES 

la Sección de Cristalografia del "Instituto Jaime 
&mera1' del C.S.I.C. de Barcelona, es el estudio El equipo de medicibn utilizado para la obtención 
de las propiedades ópticas de materiales absorbentes. de los valores experimentales, consta de tres partes 
E n  los trabajos realizados hasta ahora se ha utili- fundamentales. 
zedo el microscopio fotométrico, siguiendo la téc- 
nica usual en la obtención de las curvas de disper- 
sión de los valores de reflectancia (LÓPEz-SOLER ". Equipo de iluuninución 

1971). 
No obstante, exi,ste una técnica paralela, denomi- 

nada "método directo" (No~uÉs,  1974) que tradi- 
cionalmente ha sido empleada para la calibración de 
los estándares que se utilizan en la microscopía de re- 
flexión. Mediante esta técnica se han obtenido datos 
comparables con los de la microfotometria, lo que 

Constituido por: un sistema de estabilización co- 
nectado directamente a la red; lámpara de halógeiio 
HG 12V 100W, conectada al equipo de estabilización ; 
modulador de luz ; un monocromador M4 GII de pris- 
ma de vidrio que suministra luz monocromática des- 
de 360 a 2.500 nm, y prisma de Nicol ccrlocado a la 
salida del monocromador con el fin de obtener luz 
polarizada. 
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('9 Este trabajo forma parbe de la Tesis Doctoral de J. M. N a  Consta de un par de lentes plano-convexas con 
guCs Carulla y se ha lleva& a cabo con la Ayuda aara el Fomento 
de ia InWigadbn l  en la Universidad. una distancia foca1 de 300 mm, entre las cuales va 



intercalado un diafragma iris. La misi'ón de este par 
(le lentes es reproducir en la superficie de la muestra 
la imagen del diafragma fijo situado a la salida del 
nionocroniador. El  sistema de sujeción de la muestra 
es un soporte vertical colocado en el centro de un 
disco que se desplaza mediante un motor, con una ve- 

1 locidad aproximada de 3" por segundo. Dicho sopor- 
te lleva en su parte superior el encaje para contener 

1 la muestra y los dispositivos adicionales para el cen- 
traje de la misma. 

En el sistema enlpleado la muestra se halla en po- 
sición vertical y por consiguiente las dificultades se 
presentan al efectuar mediciones en in'mersión en acei- 
te. Para poder realizarlas se coloca un cubreobjetos 
que se presiona hasta conseguir una adherencia per- 
fecta con la muestra, obteniéndose así una película 
de aceite de espesor uniforme entre ambas superfi- 
cies. Para evitar que el cubre se deslice, se fija colo- 
cando en sus bordes un poco de cera o pequeños frag- 
mentos de cinta adhesiva. 

I c. Siste%iza de detección 

Consi,ste en una cajera que ccontiene una esfera 
integradora con la superficie interna recubierta de 
una capa de óxido de  magnesio. La cajera tiene dos 
ventanas, una para la entrada del haz de luz y otra 
a la que va acop1,ado el fotomultiplicador que recoge 
la luz difusa #producida en el interior de la esfera a 
causa 'de las niíiltiples reflexiones internas provoca- 
das por el haz de luz incidente. 

La luz difusa incide en el fotomultiplicador, que 
está conectado a una unidad de alta tensión de am- 
plificaci,óii d,e señal, la cual a su vez está co'nectada a 
unn uni~dad de in'dicaci,ón digital decimal, que nos in- 
dica la lectura de la medición. La cajera que contiene 
la esfera integradora, va montada sobre un brazo so- 

l 
porte acopladÓ al disco giratorio. 

El modo de operar es el mismo que al realizar 
mediciones en aire, pero en el método que se descri- 
be, se produce una Geflexión adicional provocada por 
el cubreobjetos que provoca un incremento de los va- 
lores de reflectancia obtenidos. Por lo ,que ,es necesa- 
rio efectuar una corrección después de obtenidos los 
resultados experimentales. El  cálculo de la corrección 
propuesta ,es sin duda el objeto princi,pal de este tra- 
bajo, ya que es necesario obtener mediciones de gran 
precisión en los medios para poder calcular a partir 
de ellos: n (índice de refraccbón), k (coeficiente de 
absorci,ón), de la superficie objeto de estudio. 

Para poder ,determinar exactamente la corrección 
necesaria para obtener el valor absoluto de la reflec- 
tancia en inmersi'ón en aceite, el trabajo se ha siste- 
matizado según los dos apartados siguientes: 

a) Construcció,~~ ~eométrica de la marcha de la 
O 

luz en el sistema cubreobjetos-aceiteproblema, y su 
desarrollo matemático para hallar la fórmula de co- 
rrección. 

El n~ovin~iento del porta-muestra y del brazo so- b) Montaje de un sistema de control de la ante- 
porte (con la esfera integradora) es simultáneo. La rior deducción y comprobación experimental de las 
velocidad del brazo es doble a la de la muestra. Con d,educciones tethricas. 
ello se logra en todo momento que se conserve la re- La figura 2 muestra esquemáticamente las refle- 
lación angular entre los 'dos elementos móviles. La xiones adicionales que tienen lugar en la superficie 
figura 1 ofrece un aspecto general del equipo. cubreobjetos-aire. La. primera reflexión es aproxima- 



danlente de un 4 $%, pudiendo despreciarse las refie- es decir, una ecuación de segundo grado con una sola 
sioiles que tienen lugar en la interfase vidrio-aceite, variable desconocida, Rp. 
porque son mínimas (alrededor de 0,001 %). Esta corrección propuesta debe efectuarse para 

El  haz reflejado por el sistenia, expresado en tan- cada longitud de onda en que se efectí~en inedicioiies. 
to por uno, en comparación con el haz directo es:  Para conlprobar la fiabilidad del niétodo, en lo 

Ra  siendo : + RS (1 - Ra) Ra : reflectancia del cubreobjetos 
- Ra [Rp (1 - Ra)] Rp:  valor real de la reflectancia del problema en 

aceite + RP {Ra [RP (1 -Ra)]t R exp. : valor obtenido de b reflectancia del sis- 
-Ra (RP 1Ra [RP (1 -Ra)lj) tema. 

R. exp.: 

A partir de la tercera reflexión, 'las restantes pue- 
den despreciarse, ya que carecen de influencia en el 
resultado experimental, y su valor síhlo afectaría a la 
quinta cifra decimal. 

Desarrollando el polino~nio resultante de la suma 
anterior queda : 

Rpq [Ra (1 - Ra)2] + Rp (1 - Ra)" + Ra - R. exp. = 0. 

que concierne a la absorción de la luz por el vidrio. 
sobre todo en la zona cercana al UV, se ha constriii- 
do un sistema formado por dos cubreobjetos iinidos 
por una capa de aceite mantenida por capilaridad. 

En  la región visible del espectro se ha procedido 
según se detalla a continuación : 
- Obtención experin~ental del índice de refrac- 

ción del vidrio ; 
- Cálculo de la reflectancia en aire del vidrio; 
- Cálculo teórico de la reflectancia y transmitan- 

cia del sistema cubre-aceite-cubre; 
- Obtención experimental de la transniitancia y 

reflectancia del sistenla y comparación con estos niis- 
mos valores deducidos teóricamente. 

La construcción geométrica de las reflexiones que 
tienen lugar queda plasmada en la figura 3. Median- 
te dicho esquema se ha hecho el cálculo teórico de la 
transmitancia y de la reflectancia del sistema ciibre- 
aceite-cubre y a continuación se han obtenido estos 
misnlos datos experimentalmente. 

Igualmente que en el sistema cubreobjetos-aceite- 
problema, el desarrollo del polinon~io deducido es el 
siguiente : 

reflectancia transvltitancia 

Ra 
+ Ra (1 - Ra) 
- Ra [Ra (1 - Ra) 'J 
+ Ra {Ra [Ra (1 -Ra)]) 

1 -Ra  
- Ra (1 - Ra) 
+ Ra [Ra (1 - Ra)] 
- Ra {Ra [Ra (1 - Ra)] 1 



Observando estos dos polinomios vemos que am- 
bos son una progresión geométrica y que además 
anibos, sumados, son iguales a la unidad. En este 
plaiiteatiliento teórico, igual que en el anterior, supo- 
nemos nula la absorción del vidrio y despreciamos la 
reflectancia de éste en el caco de inmersión aceite. 

Se ha construido la curva esl~ectral teórica de 
estos valores, coi1 datos hasta la quinta reflexión in- 
terna. E n  la tabla 1 figuran estos valores, así como 
la reflectancia e índice de refracción del cubreobje- 
tivos y la sunla de R + T, que siempre es la unidad. 

En  la tabla 11 figuran estos misinos valores de 
reflectancia y transmitancia obtenidos experimental- 
mente. Al comprobar que son sensiblemente concor- 
dan t e~  con los valores teóricos. el sistema de cálculo 
puede aceptarse como cor~ecto ya que la diferencia 
entre los valores teóricos y los experimentales es mí- 
nima. En la r e ~ i ó n  (del azul la diferencia es mavor 
debido a la absorción del vidrio en esta parte del 
espectro visible. 

El cálculo teórico de la reflectancia en aire del vi- 
drio del cubreobjetos ha sido realizado a partir de 
la fóriii~ila de FRESNEL, para los materiales isótropos 
transparentes : 

El índice de refracción del vi'drio se ha obteni- 
do experinlentalmente en la región del espectro visi- 
ble con un refractómetro de Klein, de la casa Fuess 
(Berlín). La razón de utilizar este aparato construido 
alrededor del año 1900, es su precisión, ya que nos 
ha permitido determinar con exactitud los índices de 
refracción hasta la cuarta cifra decii~lal. Como fuen- 
te de iluniinación se ha enlpleado una lámpara de 
inicroscopía de 12 V 100 W, con un monocrornador 
de filtro degradado de interferencias, ambos de la 
casa Vjclters Ltd. 

En la región del infrarrojo no es posible proce- 
der del i~lisiiio niodo ya que no se puede medir direc- 
taineiite el índice de refracción del vidrio, por lo 
tanto y, partiendo de la co~mprobación realizada para 
el espectro visible se ha procedido del siguiente modo : 
- Obtención experin~ental de la reflectancia y 

trailsniitancia del sistema cubre-aceite-cubre. 
- Deducción a partir de estos datos de la re- 

flectancia del vidrio y de s« índice de refracción. 
De acuerdo con el desarrollo polinómico, la re- 

flectaiicia del sistema expresada en función de la del 
vidrio es: 

TABLA 1 

"giass Rqiass R T T t R  

TABLA 11 

R,t = 2 Ra - 2 Ra" de donde 
En la tabla 111 se han relacionado los valores ex- 

perimentales obtenidos, la suma de ambos, que debe 

1 
1-ZR., tender a la unidad, y la raíz válida de la solución a 

Ra = la ecuación de  segundo grado que permite obtener 
2 Ra. 



Las ventajas que presenta el método directo res- 
pecto al microscopio fotométrico son : en priiiler lugar 
el no necesitar el estándar, ya que de hecho el están- 
dar utilizado es siempre el mismo, es decir, la esfera 
integradora. En segundo lugar, el que dicho método 
constituye una técnica de nledicióri paralela n la 
del microscopio fotoniétrico, con lo cual podemos ob- 
tener los resultados experimentales de una muestra 
determinada con dos técnicas distintas. Con ello po- 
denlos efectuar las n~ediciones con uno y otro mé- 
todo y comparar los resultados obtenidos, si éstos 
concuerdan podemos afirmar realmente que dichos 
valores son buenos. 

Sin en~bargo, el método directo presenta un incon- 
veniente frente al del n~icroscopio foton~étrico, con- 
sistente en tener que disponer de una siiperficie nlás 
extensa de la muestra objeto de medición, que en 
ciertas ocasiones resulta difícil obtener, así como 
el alto grado de pulido necesario para que los resul- 
tados sean correctos. Si la superficie del material pre- 
senta defectos de pulido, los valores experimentales, 
estarán por debajo de los reales, debido al i rea  relati- 
vamente extensa de la superficie de medicion (0 = 0.3 
mm) . 

Con la aplicación del sistema descrito, considera- 
mos que se ha iniciado una primera etapa para la uti- 
lización del método directo en el cálculo de las cons- 
tantes Ópticas. 

Métodos parecidos, fueron ya sugeridos por VON 
GEHLEX and PILLER (1964) y PILLER (1967). E n  di- 
chos trabajos se citan las correspondientes fórmulas 
de corrección. Otro método similar es citado por 
VON GEHLEN and PILLER (1964) para mediciones en 
el microscopio fotométrico. 

Actualmente podenlos obtener buenos resultados 
del espectro comprendido entre 400 y 1.100 nm. Eii la 
región del azul el error es mayor debido a la absor- 
ción del vidrio de las lentes y del cubreobjetos. Es 
por ello que hemos iniciado el estudio de la posibi- 
lidad de utilizar otro material que sea transparente 
al UV. así colnlo el empleo de otro medio que no sea 
el aceite, con el fin de poder realizar las mediciones 
en esta zona del espectro y el cálculo de n y de k. 

Los resultados experimentales obtenidos co11 ma- 
teriales isótropos y anisótropos, están de acuerdo 
con 10s obtenidos por otros autores, lo que confirma 
la fiabilidad del método. 
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