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Medida de reflectancias en inmersion en aceite mediante el
método directo y calculo de n y k de 400 a 1100 nm (*)

por Joaguin M. Nocufs-CaruLra, MARIO VENDRELL-SAz y M. FonT-ALTABA

RESUMEN

Se ha centrado el problema en las mediciones en aceite
en el método directo para calcular n y k. Para ello se ha co-
locado una gota de aceite que se mantiene en contacto con
la muestra mediante un cubreobjetos. Este provoca una re-
flectancia adicional (efecto glare) que es necesario corregir.
Se plantea el desarrollo matemdtico para esta correccién, y
se realizan las comprobaciones con un sistema estandar.

ABSTRACT

In the present work the n and k constants in oil by the
direct method are measured. For this a drop of immersion
ol and a cover-glass is placed on the samiple. The cover-
glass gives an aditional reflectance (glare effect), that tmust
be corrected. The mathematic method for this correction is
carried out and checking with an standard system is done.

InTRODUCCION

Una de las lineas de investigacion que desarrolla
la Seccién de Cristalografia del “Instituto Jaime
Almera” del C.S.1.C. de Barcelona, es el estudio
de las propiedades dpticas de materiales absorbentes.
En los trabajos realizados hasta ahora se ha utili-
zado el microscopio fotométrico, siguiendo la téc-
nica usual en la obtencién de las curvas de disper-
siéon de los valores de reflectancia (LOPEZ-SOLER
1971).

No obstante, existe una técnica paralela, denomi-
nada “método directo” (NoGUEs, 1974) que tradi-
cionalmente ha sido empleada para la calibracion de
los estandares que se utilizan en la microscopia de re-
flexién. Mediante esta técnica se han obtenido datos
comparables con los de la microfotometria, lo que
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nos permite establecer que aquella técnica puede ser
utilizada como método paralelo a la del microscopio
fotométrico para la obtencion de los valores de re-
flectancia. Ello es de gran importancia en los trabajos
de investigacién ya que permite establecer las dife-
rencias existentes entre los resultades obtenidos con
uno y otro método, y poder confirmar los verdaderos
valores experimentales.

El principal problema que presenta esta técnica
es la medicidén de las reflectancias en inmersion en
aceite, problema que ya fue abordado por PILLER
(1965) desde un punto de vista tedrico. En el presen-
te trabajo se han desarrollado matematicamente los
fundamentos del método que se han comprobado ex-
perimentalmente mediante la medicién de las reflec-
tancias.

1. DESCRIPCION DEL EQUIPO UTILIZADO PARA EFEC-
TUAR LAS MEDICIONES

El equipo de medicién utilizado para la obtencién
de los valores experimentales, consta de tres partes
fundamentales.

a. Equipo de iluminacién

Constituido por: un sistema de estabilizacién co-
nectado directamente a la red; lampara de halégeno
HG 12V 100W, conectada al equipo de estabilizacién;
modulador de luz ; un monocromador M4 GII de pris-
ma de vidrio que suministra luz monocromatica des-
de 360 a 2.500 nm, y prisma de Nicol colocado a la
salida del monocromador con el fin de obtener luz
polarizada.

b. Sistemas opticos y de sujecion de la muestra

Consta de un par de lentes plano-convexas con
una distancia focal de 300 mm, entre las cuales va




intercalado un diafragma iris. La mision de este par
de lentes es reproducir en la superficie de la muestra
la imagen del diafragma fijo situado a la salida del
monocromador. El sistema de sujecion de la muestra
es un soporte vertical colocado en el centro de un
disco que se desplaza mediante un motor, con una ve-
locidad aproximada de 3° por segundo. Dicho sopor-
te lleva en su parte superior el encaje para contener
la muestra y los dispositivos adicionales para el cen-
traje de la misma.

c. Sistema de deteccién

Consiste en una cajera que contiene una esfera
integradora con la superficie interna recubierta de
una capa de oxido de magnesio. La cajera tiene dos
ventanas, una para la entrada del haz de luz y otra
a la que va acoplado el fotomultiplicador que recoge
la luz difusa producida en el interior de la esfera a
causa e las mditiples reflexiones internas provoca-
das por el haz de luz incidente.

La luz difusa incide en el fotomultiplicador, que
estd conectado a una unidad de alta tension de am-
plificacion de sefial, la cual a su vez esta conectada a
una unidad de indicacién digital decimal, que nos in-
dica la lectura de la medicién. La cajera que contiene
la esfera integradora, va montada sobre un brazo so-
porte acoplado al disco giratorio.

El movimiento del porta-muestra y del brazo so-
porte (con la esfera integradora) es simultaneo. La
velocidad del brazo es doble a la de la muestra. Con
ello se logra en todo momento que se conserve la re-
lacidén angular entre los dos elementos moéviles, La
figura 1 ofrece un aspecto general del equipo.

2. METODO DEL CUBREOBJETOS

En el sistema empleado la muestra se halla en po-
sicién vertical y por consiguiente las dificultades se
presentan al efectuar mediciones en inmersion en acei-
te. Para poder realizarlas se coloca un cubrecbjetos
que se presiona hasta conseguir una adherencia per-
fecta con la muestra, obteniéndose asi una pelicula
de aceite de espesor uniforme entre ambas superfi-
cies. Para evitar que €] cubre se deslice, se fija colo-
cando en sus bordes un poco de cera o pequefios frag-
mentos de cinta adhesiva.
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El modo de operar es el mismo que al realizar
mediciones en aire, pero en el método que se descri-
be, se produce una reflexién adicional provocada por
el cubreobjetos que provoca un incremento de los va-
lores de reflectancia obtenidos. Por lo que es necesa-
rio efectuar una correccion después de obtenidos los
resultados experimentales. El calculo de la correccién
propuesta es sin duda el objeto principal de este tra-
bajo, ya que es necesario obtener mediciones de gran
precisiéon en los medios para poder calcular a partir
de ellos: n (indice de refraccidn), k (coeficiente de
absorcion), de la superficie objeto de estudio.

Para poder determinar exactamente la correccion
necesaria para obtener el valor absoluto de la reflec-
tancia en inmersidén en aceite, el trabajo se ha siste-
matizado segn los dos apartados siguientes:

a) Construcciéon geométrica de la marcha de la
luz en el sistema cubreobjetos-aceite-problema, y su
desarrollo matemético para hallar la férmula de co-
rreccion.

b) Montaje de un sistema de control de la ante-
rior deduccién y comprobacién experimental de las
deducciones tedricas.

La figura 2 muestra esquematicamente las refle-
xiones adicionales que tienen lugar en la superficie
cubreobjetos-aire. La primera reflexion es aproxima-
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damente de un 4 %, pudiendo despreciarse las refle-
xiones que tienen lugar en la interfase vidrio-aceite,
porque son minimas (alrededor de 0,001 %).

El haz reflejado por el sistema, expresado en tan-
to por uno, en comparacion con el haz directo es:

es decir, una ecuacién de segundo grado con una sola
variable desconocida, Rp.
Esta correccién propuesta debe efectuarse para
cada longitud de onda en que se efectien mediciones,
Para comprobar la fiabilidad del método, en lo

Ra siendo :
+ Rp (1 —Ra) Ra:
— Ra [Rp (1 — Ra)] Rp:

reflectancia del cubreobjetos
valor real de la reflectancia del problema en

aceite

+ Rp {Ra [Rp (1 —Ra)]} R
—Ra (Rp {Ra [Rp (1 —Ra)]})

exp.: valor obtenido de la reflectancia del sis-
tema.

R. exp.:

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

RERFCTANCIA \/ HAZ DIRECTO

\f\;
fH

\/\/
/ J— J

TRANSMITANCIA

Desarrollando el polinomioc resultante de la suma
anterior queda:

Rp? [Rg (1 —Ra)?] + Rp(l —Ra)* +
-+ Ra—R. exp. =10.

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

En la region visible del espectro se ha procedido
segtin se detalla a continuacién:

— Obtencién experimental del indice de refrac-
cidn del vidrio;
— Calculo de la reflectancia en aire del vidrio;

— Calculo tedrico de la reflectancia y transmitan-
cia del sistema cubre-aceite-cubre;

— Obtencion experimental de la transmitancia y
reflectancia del sistema y comparacion con estos mis-
mos valores deducidos tedricamente.

La construcciéon geométrica de las reflexiones que
tienen lugar queda plasmada en la figura 3. Median-
te dicho esquema se ha hecho €l cdlculo tedrico de la
transmitancia y de la reflectancia del sistema cubre-
aceite-cubre y a continuacién se han obtenido estos
mismos datos experimentalmente.

Tgualmente que en el sistema cubreobjetos-aceite-
problema, el desarrollo del polinomio deducido es el
siguiente :

reflectancia transmitancia
Ra 1—Ra
4+ Ra (1 —Ra) —Ra (1 —Ra)

—Ra[Ra (1—Ra)]
+ Ra {Ra [Ra (1 — Ra)]}

+ Ra [Ra (1 —Ra)]
—Ra{Ra{Ra (1—Ra)}}

2Ra—2Z2Ra* 4 2Ra®* —2Ra* + 2R4%.,,
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1—2Ra+ 2Ra?—2Rad% 4 2Ra* — 2 Ra%...




Observando estos dos polinomios vemos que am-
bos son una progresion geométrica y que ademas
ambos, sumados, son iguales a la unidad. En este
planteamiento tedrico, igual que en el anterior, supo-
nentos nula la absorcién del vidrio y despreciamos la
reflectancia de éste en el caso de inmersion aceite.

Se ha construido la curva espectral tedrica de
estos valores, con datos hasta la quinta reflexién in-
terna. En la tabla I figuran estos valores, asi como
la reflectancia e indice de refraccidén del cubreobje-
tivos y la suma de R 4+ T, que siempre es la unidad.

En la tabla II figuran estos mismos valores de
reflectancia y transmitancia obtenidos experimental-
mente. Al comprobar que son sensiblemente concor-
dantes con los valores tedricos, el sistema de calculo
puede aceptarse como correcto ya que la diferencia
entre los valores tedricos y los experimentales es mi-
nima. En la regién de! azul la diferencia es mayor
debido a la absorcién del vidrio en esta parte del
espectro visible.

El célculo tedrico de la reflectancia en aire del vi-
drio del cubreobjetos ha sido realizado a partir de
la formula de FRESNEL, para los materiales isétropos
transparentes:

_ (n—Np
R=—ar~y

El indice de refraccidn del vidrio se ha obteni-
do experimentalmente en la regién del espectro visi-
ble con un refractémetro de Klein, de la casa Fuess
(Berlin). La razén de utilizar este aparato construido
alrededor del afio 1900, es su precisién, ya que nos
ha permitido determinar con exactitud los indices de
refraccion hasta la cuarta cifra decimal. Como fuen-
te de iluminacién se ha empleado una lampara de
microscopia de 12 V 100 W, con un monocromador
de filtro degradado de interferencias, ambos de la
casa Vickers Ltd.

En la regién del infrarrojo no es posible proce-
der del mismo modo ya que no se puede medir direc-
tamente el indice de refracciéon del vidrio, por lo
tauto y, partiendo de la comprobacién realizada para
el espectro visible se ha procedido del siguiente modo:

— Obtencién experimental de la reflectancia y
transmitancia del sistema cubre-aceite-cubre.

— Deduccién a partir de estos datos de la re-
flectancia del vidrio y de su indice de refraccién.

De acuerdo con el desarrollo polinémico, la re-
flectancia del sistema expresada en funcién de la del
vidrio es:

Rt = 2 Ra — 2 Ra?, de donde

li\/l—ZRst
Ra =
4 2

TABLA I
/q\hm nglass Rglass R T T+R
400 1.5443 .045765 .087525 .912474 1.000000
410 1.5432 .045620 087239 .912740 1.000000
420 1.5423 . 045501 . 087042 .912957 1.080000
439 1.5413 045369 .086800 .91319% 1.000000
440 1.5404 .045230 086583 913416 1.800000
450 1.5395 . 045132 .086366 .813633 1.000000
460 1.5386 .045013 .086149 .913850 1.000000
470 1.5377 .044895 .085932 .914067 1.000000
480 1.5368 .044789 .085739 .914260 1,000000
490 1.5360 044671 085522 314477 1.000000
500 1.5352 .044566 .0835320 .914870 1.000000
510 1.5345 . 044474 .085161 .914838 1.000000
520 1.5338 .044382 .084992 .915007 1.000000
530 1.5330 .044277 .084800 .915199 1.000000
540 1.5323 .044185 .084632 915367 1.000000
550 1.5316 .0440%4 .0B4463 .915536 1.,000000
560 1.5310 .044015 .084318 . 915680 1..800000
570 1.5303 .043923 .084151 .915848 1.000000
580 1.5297 .043845 .084007 .915992 1.000000
590 1.5291 .043766 . 083862 .916137 1.000000
800 1.5285 .043688 .083718 .816281 1.000000
610 1.5288 .043622 . 083598 .916401 1.000000
620 1.5274 .043544 . 083454 .916545 1.800800
630 1.5269 .043479 .083334 .916665 1.0000600
640 1.5264 .043413 .083214 .916785 1.000000
650 1.5259 .043348 . 083094 .916905 1.000000
860 1.5255 -0432%6 .082998 .817000 1.000000
670 1.5250 .043231 .082879 917120 1,000000
680 1.5246 -043178 . 082783 917216 1.000080
690 1.5242 .043126 .082687 .917312 1.000000
700 1.3238 .043074 .082591 .917408 1.000000
TABLA II
) wwa T R T +R
400 L9073 (53) .0890 (486) .9963
410 .9078 (586) .0882 (586) .9960
420 .9088 (25) .0874 (23) .9957
430 .9087 (37) .0867 (15) .9955
440 .9092 (23) .0861 { 6} L9953
450 L9096 (27) .0855 ( 8} .9952
460 L9099 (23) .0851 ( 5) .9951
470 .9103 (25) .0847 ( 3) .9950
480 L9107 (26) .0843 ( 4) L0951
4390 L9110 (25} L0841 ( 5) .9952
500 L9114 (28) .0838 ( 4) L9953
510 L9117 (19) .0836 ( 4) .9954
520 L9120 (17) .0834 ( 4) .9954
530 L9123 (12) .0832 ( 5) L9955
540 L9025 (15) L0831 ( 3) .9856
550 .9128 (15} .082% { 3) L9957
560 L9130 (17) .0828 ( 2) .9958
570 L9132 (15) .0827 (1) L9959
58¢ .9134 (15) .0826 ( 3) .9961
590 L9136 (12) .0824 { 3) L9961
600 L9139 (14) .0823 ( 3) .9962
610 L9141 (13) .0822 (1) .9963
620 .9142 (13) .0821 ( 2y .9964
B30 L9144 (10) L0820 ( 2) .9365
640 L9146 (12) L0820 ( 2) .9966
650 .9148 (10} .0819 ( 2) .9967
660 .9149 (11) .0819 ( 2) .9968
670 L9151 ( 5) L0818 ( 2) L9969
680 L9152 (13) .0818 ( 23 L9370
690 .9154 (15) .0818 (1) .9972
700 .9155 ( 9) L0817 ( 2) .9973

En la tabla III se han relacionado los valores ex-
perimentales obtenidos, la suma de ambos, que debe
tender a la unidad, y la raiz valida de la solucién a
la ecuacién de segundo grado que permite obtener

Ra.
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TABLA TII

(X Ranir

am T R T4+ R glass
650 L8148 L0819 L9967 .04280
660 L9149 L0819 .99¢€8 04278
870 L9151 .€818 9989 .04275
680 .9152 L0818 9970 .04273
690 L9154 .0818 .9972 .04272
700 . .9155% .0817 L9973 .04272
710 .9156 L0817 .9974 04271
720 .9158 .0817 .9973 .04269
730 .815% L0817 <9976 . 04268
740 L9161 L0817 L9978 04267
750 L9162 .0817 .9980 .04270
760 .9164 L0817 .9982 .04268
770 L9166 L0816 .9983 .04266
780 L9167 L0816 .9983 04264
790 .9168 L0816 .9984 04263
800 L9169 .0815% .9984 04261
810 .817¢ .0815 .3985 .0425%
820 L9171 .0815 ‘ .9986 .04258
830 L9172 . 0815 .9987 .04257
840 L9173 .0815 .9988 .04256
850 9174 0814 .9989 . 04256
860 .9175 .0814 . 9989 .04254
870 L8175 L0814 .998% . 04253
880 .8175 .0814 .33989 04252
890 L9176 .0813 .9989 .04250
200 29177 .0813 +9990 .04248
910 . 9178 .0813 .9992 .04247
3920 L9178 L0813 .93893 .04246
93¢ L9179 0813 .9398 .04246
940 .8180 L0812 29993 .04245
950 .9181 0812 .9993 04244
960 .9182 .0812 .9995 .04243
970 .9183 .0812 .9995 .04243
980 .9183 .0812 .9990 .04242
980 .5183 .0812 .9995 .04241
ig00 .9183 .0812 +2995 04241
1010 .9184 L0812 .993¢ .0424¢0
1020 .9184 L0811 .9985 .04239
1030 .9184 .0811 . 9995 .04238
1040 .9184 .0811 .9995 .04237
1050 .9184 0811 <9995 .04236
1060 9185 L0811 9396 .04236
1070 L8185 0811 .29986 .04235
1080 5185 L0810 .39985 04234
1090 .9185 .0810 .9995 .04232
1100 .9185 .0810 .9995 .04230

4. CONCLUSIONES

Con la aplicacién del sistema descrito, considera-
mos que se ha iniciado una primera etapa para la uti-
lizacion del método directo en el cilculo de las cons-
tantes oOpticas.

Métodos parecidos, fueron ya sugeridos por Von
GeHLEN and PiiLEr (1964) y PriLer (1967). En di-
chos trabajos se citan las correspondientes férmulas
de correccidon. Otro métedo similar es citado por
Vo~ GeHLEN and PiLLER (1964) para mediciones en
el microscopio fotométrico,

Actualmente podemos obtener buenos resultados
del espectro comprendido entre 400 y 1.100 nm. En la
region del azul el error es mayor debido a la absor-
cion 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. asi como 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 cdlculo de n y de k.

Los resultados experimentales obtenidos con ma-
teriales is6tropos y anisotropos, estin de acuerdo
con los obtenidos por otros autores, lo que confirma
la fiabilidad del método. ‘
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Las ventajas que presenta el método directo res-
pecto al microscopio fotométrico son : en primer Iugar
el no necesitar el estandar, ya que de hecho el estin-
dar utilizado es siempre el mismo, es decir, la esfera
integradora. En segundo lugar, el que dicho método
constituye una técnica de medicion paralela a la
del microscopio fotométrico, con lo cual podemos ob-
tener los resultados experimentales de una muestra
determinada con dos técnicas distintas. Con ello po-
demos efectuar las mediciones con uno y otro mé-
todo y comparar los resultados obtenidos, si éstos
concuerdan podemos afirmar realmente que dichos
valores son buenos.

Sin embargo, el método directo presenta un incon-
veniente frente al del microscopio fotométrico, con-
sistente en tener que disponer de una superficie mas
extensa de la muestra objeto de medicién, que en
clertas ocasiones resulta dificil obtener, asi como
el alto grado de pulido necesario para que los resul-
tados sean correctos. Si la superficie del material pre-
senta defectos de pulido, Jos valores experimentales,
estaran por debajo de los reales, debido al 4rea relati-
vamente extensa de la superficie de medicién (( = 0.3
mm).

BIBLIOGRAFIA

Durarc, L. et Prarce, F. (1907): “Traité de technique mi-
néralogique et pétrographique™. Veit et Comp., Leipzig.

LOPEZ-SOLER, A. y BoscH-Ficueroa, J. M. (1971): “Medida
de la reflectancia de una superficie pulida: estudio mi-
croscopico de minerales opacos™: Acta. Geol. Hisp., t. VI,
n° 3, pp. 3-6.

Lorez-SoLer, A. y BoscH-Fieueroa, J. M, (1971): “Des-
cripcién de los equipos microfotométricos de incidencia
normal”. dcta Geol. Hisp., t. Vi, n® 3, pp. 7173,

Nocufis-CarurLa, J. M., LOrez~-SoLER, A., BoscH-FIGUEROA,
J. M. y Font-Artaa, M. (1974): “Optical study of mi-
nerals by direct method”, IMA Meeting 74. International
Mineralogical Association. Ninth General Meeting, Co-
Hected Abstracts. Berlin and Regensburg.

PiLier, H. and Von Gexien, K. (1964): “On errors of re-
flectivity measurements and of caleculation of refractive
index “n”, and absortion coefficient “k”. The Awmerican
Mineralogist. Vol. 49, pp. 8674882.

Prrer, H. (1967): “The influence of the immersion oil on
the reflectivity measured in oil”. Second International
Susmmer School on Quantitative Methods in Reflected-
Light Microscopy. Bensheim. Germany. 28 August.

Prirer, H. (1967): “Measurements of the reflectivity againts
oil”. Second International Summer School on Quanti-
tattve Methods in Reflected Light Microscopy. Bensheim.
Germany, 28 August.

Von GemieN, K. and Prrer, H. (1965): “Zur Optic von
Hematit und I’menit”. N. Jb. Miner. Man. Stuttgart. April.
Vol. 4, pp. 97-108.

Von Gemren, K. and Prurer, H. (1965): “Optics of hexa-
gonal pyrrotine”. Mineralogical Magazine. London. Vol. 4,
pp. 974108,



