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Resumen.

En esta tesis se trata el problema de la mediadiog lecturas espectroscopicas la cual es
atil en la medicién de espectros de reflectancfasdi (coordenadas de color) o para el
monitoreo de una referencia y una muestra con &b s obtiene mediciones continuas, o
en tiempo real, evitando variaciones en las mueswa las condiciones de medicion. Estas
mediciones se realizan mediante la utilizacion a® ebpectrofotometros, pero el hacer esto
representa una elevacion de los costos de medi@itba.forma es mediante la utilizacion
de un interruptor oOptico los cuales son disefiadas pa conmutacion de sefiales en
sistemas de transmision. Estos elementos tienerfergncia entre canales, pérdidas y vida
util corta debido a sus elementos mecanicos oreleecanicos.

El objetivo principal en esta tesis es el desaralh espectrofotometro doble con el cual se
puedan llegar a obtener dos lecturas espectrospimultaneas con una configuracion
sencilla con respecto a otros sistemas comerciddesina medicion; utilizados en la
determinacion de espectros de reflectancia y traasaia.

El arreglo utiliza una fuente de luz policromatazmectada a dos fibras épticas, dicha luz
es dispersada cromaticamente por un elemento d@pese emplearon dos sistemas
dispersores una rejilla de reflexion y una rejdia transmision, la luz es recolectada en
diferentes zonas de una camara CCD en arreglol.libe@a vez recolectada la luz una

rutina programada calcula los espectros de reflea(transmitancia) a partir de los

perfiles de intensidad. La resolucién lograda e8@en pudiéndose mejorar al cambiar el
diametro de la fibra 6ptica, la divergencia angdiata luz y la fuente de iluminacion.

Esta es una técnica de medicién con la cual segrmrsvarias ventajas, como la obtencion
de mediciones rapidas, alcanzandose de esta mamesigtema simple y modular con el
gue se pueden obtener espectros tanto de reflect@mo de transmitancia difusa.

En la tesis se aborda la medicion de color a paldirmediciones de espectros de
reflectancia en recubrimientos inhomogeéneos, lapaa obtener buenos resultados los
cuales se compararon con sistemas comercialesnguatwexisten variaciones entre ellos,
esta técnica de medicion y disefio de espectrofatontemostré su funcionabilidad y

capacidad para obtener mediciones multiples simests.

El presente manuscrito esta organizado de la siguienanera, en los primeros dos
capitulos se dara a conocer la introduccion ylosl@dmentos tedricos que se siguieron para
la implementacion de este prototipo experimentguglos de la explicacion a detalle de
como es que se disefid e integré este nuevo sisteengaresentan después resultados
experimentales para terminar con las conclusioakgabajo.




CAPITULO 1

INTRODUCCION

En este capitulo se presentan los principios bssiceolucrados en el proceso de la
descomposicion y absorcion de la luz. Este capiésoelemental para comprender el
fenomeno fisico en el que se basa el funcionamigaton espectrofotometro, al igual que
las partes que lo componen.

1.1 Espectrofotdmetros.

Un espectrofotometro es un aparato disefiado padir ries factores de reflectancia y
transmitancia espectrales. Su objetivo es compacada longitud de onda el flujo radiante
reflejado o transmitido por el objeto con el incitke [1]. Todas las substancias pueden
absorber energia radiante, aun el vidrio que paeceompletamente transparente, absorbe
ligeramente en longitudes de onda que pertenecespactro visible; el agua absorbe
fuertemente en el infrarrojo [2].

Este aparato tiene la capacidad de manejar un daadiacion electromagnética (REM),
separandolo para facilitar la identificacion, d¢alition y cuantificacion de su energia. Su
eficiencia, resolucion, sensibilidad y rango esmkatependeran de las variables de disefio
y de la seleccién de los componentes Opticos querltorman.

1.1.1 Principio de operacion.

El principio de operacion general con el que operaspectrofotometro se presenta en el
esquema de la Figura 1, los elementos podran cand@pendiendo del tipo de
espectrofotdbmetro, precision, calidad, etc., pamogeneral los elementos mostrados a
continuacién daran a conocer un panorama amplicesgimo es que funcionan este tipo
de instrumentos.

Fuente de luz Selector de longitud de onda Muestra Detector de
(Lampara) (Monocromador) (Cubeta) luz

Figura 1. Esquema de bloques de un espectrofotdmetro cororaici

El flujo radiante emitido por la fuente pasa al mmomador, lo dispersa y transmite una
banda estrecha de longitudes de onda a través milla de salida, que incide sobre el
objeto a medir. El sistema detector recibe el figdiante reflejado o transmitido por el
objeto, generando una sefial proporcional que ssrtiiée al ordenador para el calculo de
los resultados [3].

Uno de los principales problemas que se preseitdisefiar este tipo de instrumentos es
gue el selector de longitud de onda muchas vecageénico, el cual tendra un tiempo de

R ——
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vida til, ademas de que una de las condiciones gae los espectrofotometros tengan
buena precision es que la bandaidesté bien definido, es por ello que en el prototip
planteado en esta tesis se intenta prescindirgdgidtemas mecénicos y de igual manera de
los selectores de longitud de onda empleando tbdango de luz visible dispersada
cromaticamente.

1.1.2 Componentes de un espectrofotometro.

Todos los espectrofotometros, desde los mas sirhpka los mas sofisticados, poseen los
siguientes componentes béasicos.

1.1.2.1 Fuentes de luz.

El primer elemento a analizar es la fuente de dueulal debe de producir idealmente una
radiacion intensa sobre un rango espectral lo médi@ que se pueda, esta debe cumplir
con las siguientes condiciones: estabilidad, dioeabilidad, distribucion de energia
espectral continua y larga vida.

Fuente de iluminacion (visible — infrarrojo).

En las ldmparas modernas, el filamento por lo ggnes un hilo fino de wolframio
(tungsteno). Para reducir la evaporacion del filbmese introduce un gas inerte como el
argon. Las lamparas de filamento de tungsteno sgheadas cominmente como fuente de
luz visible, proporcionan una radiacion continua pequefos cortes de longitud de onda
dependiendo del material que las recubre, si este&idrio se tendra gran absorcién por
debajo de 350nm y por debajo de 300nm si son e §fl]. Es debido a esto que este tipo
de lamparas son usadas en el rango de 300nm ar@500n

En las lamparas incandescentes normales, com@diese produce una disminucién de la
intensidad luminosa. El hecho anterior es debidpea el recubrimiento se torna oscuro
causado por la evaporacion de particulas de walfradel filamento. Agregando una

pequefia cantidad de un compuesto gaseoso (clammobo yodo) al gas de relleno, se
establece un ciclo de regeneracion del halégeno ewila que el recubrimiento se

obscurezca [6].

Fuente de iluminacién UV.

Como se ha venido mencionando, es importante qupolancia de luz no cambie
abruptamente en el rango de longitud de onda endgpldzn la region ultravioleta se usan
varios tipos de fuentes de descarga eléctrica @beso las ldmparas de hidrogeno y
deuterio [9]. La lampara de deuterio produce ureesp continuo de UV abarcando desde
190nm hasta 375nm [8], el espectro de emision elgletio presenta una emision continua
por debajo de los 400nm.




1.1.2.2 Monocromador,

Una de las partes mas importantes de un espedémudtito es su dispositivo dispersor de
luz, el cual permite examinar la intensidad luman@&ra longitudes de onda o bandas
estrechas de longitudes de onda seleccionadasrgiaromador recibe luz policromética a

través de una rendija de entrada, modificandorasiacion geomeétrica y opticamente, y la

dirige a través de una rendija de salida de manergueda ser sensada.

Fuente Rendija de C Elemento C C Rendija de C Detector de
de luz entrada dispersor Lente salida luz

Figura 2. Esquema de bloques de un monocromador.

En el disefio de este espectrofotometro doble, ebrsromador solo serd empleado para la
calibracion del prototipo. Existen diferentes fosmde lograr la finalidad de un
monocromador como por ejemplo filtros épticosydit de interferencia, prismas 0 rejillas
de difraccion.

Filtros dpticos.- Un filtro 6ptico es un medio que sélo permite edga través de él de luz
con ciertas propiedades, suprimiendo o atenuantle leestante. Los filtros Opticos mas
comunes son los filtros de color, es decir, agsetioe so6lo dejan pasar luz de una
determinada longitud de onda [4]. Los filtros Opticse utilizan en los espectrofotometros
mas simples. En un disco de filtros pueden situaesms filtros paso-banda diferentes,
empleando un filtro especifico en el camino Optimando el disco hasta una determinada
posicién. Otro tipo de filtros son los interferométs los cuales emplean los principios de
interferencia Optica para rechazar la radiacionodgitudes de onda que queden fuera de
una banda pasante dada, mediante radiacion sel§s}iv

Prisma.- Es probablemente el tipo de monocromador mas comoEn este, las longitudes
de onda pueden ser seleccionadas moviendo la raeusalida o rotando el prisma. La
dispersion de la luz es causada por los diferearigslos de difraccion para longitudes de
onda distintas. Hay varios disefios de prismagzatihs en los espectrofotdmetros, como el
prisma Littrow [15] o los prismas dispersores. Egiato se explicara con mas detalle en el
siguiente capitulo.

Rejilla de difraccion.- Dispositivo usado Ultimamente con mayor frecuensm los
monocromadores y es el elemento empleado en ltstipas de espectrofotdmetros dobles
presentados en esta tesis. Consiste en una placa pldisco dentro del cual han sido
formadas, en su superficie pulida, una gran camtttalineas paralelas equidistantes. Al
igual que el prisma, este punto sera abarcado @péllo 2.

1.1.2.3 Sensores o0 Detectores.
Los sensores o transductores de luz son aqueboseatos que proporcionan una salida

eléctrica utilizable en respuesta a una radiaciéatremagnética incidente en la porcion
UV-VIS-IR del espectro, es decir, que tienen unspuesta eléctrica en funcion de la
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cantidad de luz incidente. Se conocen también cdetectores de luz, fotosensores,
fotodetectores, fotocélulas, 6 transductores d¢5liz

En muchos disefios de espectrofotometros se hareadaptomo detectores camaras CCD
[29], [30] ya que por medio de estos dispositivos se puedieaeal registro de luz de una
manera rapida y economica. Para el disefio del tjpot@lanteado en este trabajo se
empleo una camara CCD con una configuracion dglarli@eal con la cual se lograron las
lecturas de los dos canales del espectrofotometro.

Otra consideracion importante en el disefio de yeasofotdmetro es que el detector
necesita una cierta cantidad de energia, teniemdoenta la absorcion por la muestra y las
pérdidas cuando atraviesa el sistema O6ptico, eslmrque la intensidad de radiancia
luminosa empleada debe de ser la adecuada pasteeta.

La cantidad de energia a la salida del monocromadode vital importancia en los

espectrofotometros de reflexion, especialmentegeeleps con esfera integradora, donde
s6lo se mide una proporcion pequefia de la luzjaefhe Si la intensidad de la luz que entra
en una esfera integradora es pequefia, menor aanlsséntensidad a la salida, y los

problemas son enormes para medir la proporciére exitas, dando una mala exactitud
fotométrica.

En el caso de este espectrofotometro doble, lade@htle luz con la que se iluminaba era
de una intensidad muy alta, por ende a la salidserfresentaban problemas fotométricos,
los inconvenientes presentados eran en la formia eue se dispersaba la luz, ya que,
como se explicara, la dispersion croméatica depdedearios factores.

1.1.3 Tipos de espectrofotometros.

Los espectrofotometros se pueden clasificar dashgemaneras, dependiendo de su forma
de operar o del numero de haces que puede llegada, tal y como se presenta en la
Figura 3.

—  Absorcion

—Forma de operafg~  Emision

— Fluorescencia

Espectrofotémetr#ﬁ

Haz simple

NUmero de
haces

Doble haz

Figura 3. Clasificacidn de espectrofotometros.
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1.1.3.1 Clasificacion por forma de operacion.

Los espectrofotdmetros son ampliamente empleadas|@aespectroscopia, la cual es un
método Optico de analisis quimico. Con este métogtico se mide la radiacidén
electromagnética que emana o interactia con larimata cual puede ser reflejada,
difractada, refractada, polarizada o dispersaddsporateria al interactuar con la radiacion
electromagnética [9]. A su vez estos se divideespectroscopicos y no espectroscopicos.
Los espectroscopicos se dividen a su vez en espegpicos de absorcion, cuando miden
la radiacién absorbida por &tomos moléculas o ignkss espectroscopicos de emision,
cuando miden la radiacion emitida por atomos mddéca iones. Ahora bien, dependiendo
del tipo de radiacion absorbida o emitida puedemseabsorcion de rayos X, absorcion en
ultravioleta, absorcion en el visible, absorcionetnnfrarrojo, etc. En el caso de los de
emision se pueden tener emision de rayos X, flgeresa atomica, fluorescencia
molecular, fluorescencia en el visible, fluores¢aren el infrarrojo etc. Por otro lado los
métodos no espectroscopicos miden cambios queeocerr la direccion de propagacion de
la luz, entre estos podemos tener la refractometria

Partiendo de lo expuesto en el parrafo anterioegpectrofotdmetros se pueden clasificar
de acuerdo a su forma de operar de la siguientenaan

Absorcién.- En este tipo, la luz procedente de una fuente, mevierte en luz
monocromatica, cuya longitud de onda es ajustaldenpcida siempre que atraviesa la
muestra. En la muestra ocurrird una absorcion ycdosespondientes cambios de luz son
sensados por el fotodetector [7]. De esta formaaestablecido el espectro de absorcion a
hacer una grafica de la intensidad luminosa ind¢elen el fotodetector contra la longitud
de onda. Las caracteristicas espectrales de laefudn luz, fotodetector y todos los
elementos oOpticos internos deben ser conocidassideradas en la lectura final.

Emisidn.- La diferencia principal con el de absorcion es muéene una fuente luminosa y

la ubicacion de la muestra es diferente. La luicpmhética de la muestra (calentada) se
dirige al monocromador, que barre sobre la regepeetral especificada proporcionando
luz monocromatica al fotodetector, a longitudes atela conocidas e intensidades
indicativas del espectro de emision [7].

Fluorescencia.-En este tipo son seleccionadas longitudes de omdlazdnonocromatica a
partir de la emision de una fuente de luz (que emit una region espectral, incluyendo
UV). La luz monocromatica proveniente del monocrdarade excitacion es dirigida sobre
la muestra, en la que se presentara fluorescerai@ gertas longitudes de onda de
excitacion. Entonces se analiza el contenido esgede la luz fluorescente, que es
policroméatica, mediante el monocromador de emigidto con el detector.

Méas aun, dependiendo de la region del espectrar@heagnético en la que se trabajara
podria llegar a hacerse otra clasificacion de speetrofotometros desde un punto de vista
mas especifico, tal como se muestra en la Tabla 1.

12



Intervalo de longitud de onda

Marcador Tipo de espectrofotometro [nm]
XUV Ultravioleta extremo 10-200
uv Ultravioleta 200-380
VIS Luz visible 380-780
NIR Infrarrojo cercano 780-3000
MIR Infrarrojo medio 3000-15000
FIR Infrarrojo lejano 15000-800000

Tabla 1. Clasificacion de espectrofotometros dada la regipectral de trabajo[7].

El espectrofotometro propuesto en este trabajo cemde el marcador VIS dado que su
funcionamiento esta limitado a las longitudes déeoentre 380nm y 780nm.

1.1.3.2 Clasificacion por el numero de haces.

Una diferencia notable que existe entre los divetgms de instrumentos comerciales es la
gue posean una o dos fotocélulas, en cuyo cadarsarl de haz simple o de doble haz,
respectivamente. Los primeros corresponden al esgueostrado en la Figura 4. En este
caso el haz paralelo de luz incidente, al pasaepl@nte, ilumina la muestra la cual tendra
una determinada absorcion que serd registradd peteztor.

Lente

:>D

Detector

monocromatica

Muestra

Figura 4. Esquema general de un espectrofotémetro de hazesimp

El principal inconveniente en este tipo de espéatidnetros es mantener constante la
intensidad de la fuente luminosa mientras se @alias lecturas. Esa fue una de las
principales causas por las cuales se quiso diserespectrofotometro doble, con el cual se
pudieran registrar tanto la lectura de la muesiraccla intensidad de la fuente.

Entonces, los aparatos de doble haz compensarnoiniente las variaciones de la
intensidad luminosa. Disponen de un artificio deddblamiento para obtener dos ases
opticos; uno pasa a través de la celda de refergraliotro a través de aquella que contiene
la muestra. Tales instrumentos tienen un deteeta pada haz, de modo que puede medir
la relacion entre las corrientes producidas. Unues de este tipo de espectrofotometros
se presenta en la Figura 5.
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Celda de
referencia

Espejo

Colimador /

Espejo

®—> Monocromador

Fuente de luz

Espejo

Espejo

Celda de muestra
problema

Figura 5. Esquema de un espectrofotometro de doble haz.

Otros instrumentos utilizan un detector Unico geehbe alternativamente la sefial de los
dos haces. Cuando se utiliza la esfera integrasieconseja que tanto la muestra como la
referencia de trabajo ocupen posiciones simultaddeeste la medida, método llamado de
comparacion directa [1]. En este caso es necesdlizar un instrumento como el de la

Figura 6.

Haz
monocromatico Detector

A

|
Objeto Objeto |

|

|

|

Detector P

Patrén Patrén

Normal / Difusa

Difusa / Normal
Figura 6. Espectrofotometro de doble haz[1].

Los sistemas de doble haz tienen la ventaja dewglquier variacion en la intensidad de la
fuente, la eficiencia del elemento dispersor, ldlecdvidad de los espejos, la
fotosensibilidad del detector, etc., afecta sirmdgmente a los dos haces. En consecuencia,
la relacion de energia de los dos haces permarneogpre constante. Las esferas
integradoras se han empleado para la medicion ddaswariables, como el color[31], ya
gue por medio de estos elementos se obtiene umandaion uniforme, alta precision
fotométrica, consumo de energia bajo y otras aanigtitas en una manufactura de bajo

costo.
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CAPITULO 2

ANTECEDENTES

Para poder comprender lo planteado en el disef@stéeprototipo es de suma importancia
tener algunos conocimientos tedricos sobre cig¢eimsms de Optica, es por eso que en este
capitulo se plantearan los antecedentes para ujta ommprension del funcionamiento
optico y geométrico del prototipo presentado.

2.1 Propagacion de la luz.

En este punto es conveniente mencionar que a la jpademos tratar como onda o como
particula, solamente de esta forma podemos explicadiferentes fenomenos que se
producen en el funcionamiento del equipo. De estmema la reflexion, refraccion,
difraccion y efectos similares se pueden explicaossideramos a la luz como una onda.
Por otro lado los efectos fotométricos sugierenlguadiacion electromagnética (luz), esta
compuesta por particulas discretas de energian@s}q7].

Las unidades de longitud de onda empleadas sanicgbmetro ((0~°m), nanémetro
(107°m) y el angstrom10~1°m), su relaciéon con la frecuencia se da en térmiea
velocidad de la luz, la cual depende del medio m@amacion [12], en nuestro caso se
considera el vacio por lo tanto se tiene que:

C=1v (1)
donde:

C =2.99X10%m/s ~ 3X108m/s
v = Frecuencia Hz

Los fendmenos mas importantes que experimentaonidas de luz en su propagacion son
la reflexion y la refraccidn los cuales son fenéogeapticos basicos que pueden analizarse
siguiendo el trayecto de los rayos luminosos. Rasec un fendmeno comudn, pero es uno
de los términos importantes para la elaboracidreste espectrofotometro ya que para
poder disefarlo habia que conocer como se compoldéatluz al entrar en contacto con

diversos materiales al igual que conocer la mageigue se descomponia cromaticamente.

2.1.1 Reflexion de la luz.

La reflexion es un proceso fisico en el que la gimeradiante monocromatica incide sobre
un objeto (el medio) y al menos parcialmente euelk® por el medio sin cambio de la
longitud de onda. La Figura ihuestra como un haz paralelo de luz incide sobee un
superficie lisa con un angup después de la reflexion el haz sigue paralelaengndo el
mismo angulo con respecto a la normal y la superfita relacion de la intensidad de un

R ——
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haz monocromatico reflejado respecto a su intedsmlastes de la reflexion se llama
reflectancia (p) y para este tipo de superficies también se usdjetiv'o especular.

Por otra parte, si la superficie reflectora noies Y presenta una elevada heterogeneidad
Optica, reflejara la luz en todas las direcciofdshos materiales se llaman difusores y dan
lugar a la reflexion difusa.

Normal

(a) (b)

Rayo incidente

Rayo incidente Rayo reflejado

Rayos
reflejados

o

Figura 7. Reflexion de luz regular (a) y difusa (b).

La magnitud basica que caracteriza el proceso ftexii@n se llama reflectancia, definida
como el cociente del flujo radiante reflejado ylejo radiante incidente, se representa por
el simbolgp(2) [1].

Pl,r (2)

Py

p(A) =

Donde Res la concentracidon espectral del flujo radiantiejezlo por el medio, y;Res la
concentracion espectral del flujo radiante incide@uando la reflectancia es compuesta se
expresa como la suma de dos partes: reflectan@atalp,) y reflectancia difusépq) [1],

esto es:

p() = p,(A) + pg (1) ©)
2.1.1.1 Reflexion difusa.

Como ya se dijo anteriormente, cuando la luz asaviun medio homogéneo se propaga
rectilineamente. Sin embargo cuando dicho objetesidhomogéneo, es decir, hay una
variacion del indice de refraccion o alcanza otealim con una frontera irregular, entonces
se producen fenomenos de reflexion y refracciortiptés que conducen a la difusién de la

luz como se puede observar en la parte derecha [dgura 7. Se define la difusion como

el cambio de la distribucion espacial de un hadudecuando es desviado en muchas
direcciones por una superficie o por un medio,ggsia las componentes monocromaticas
cambien de frecuencia [1].

Cuando un medio produce difusion de la luz quedim@obre él se le llama difusor. Un
difusor uniforme es aquel en el que la distribu@8pacial de la radiacion difusa es tal que
la radiancia (o luminancia) es igual en todas dimwes. Este difusor se conoce también
con el nombre de uniforme y este concepto es upasion ideal sin existencia fisica,
también puede definirse el difusor perfecto polergédn (por transmisién) como el difusor

R ——
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uniforme cuya reflectancia (transmitancia) espéesagual a la unidad. Ambos difusores

perfectos tampoco tienen existencia fisica en &&tma pues suponen dos idealizaciones:
por una parte el que sean uniformes, y por otro tage sean un reflector o un transmisor
perfecto, sin absorber nada de radiacion.

Este es el caso de las esferas integradoras, dlzmepleado en una de las aplicaciones
desarrollas con este disefio de espectrofotomehie.do

2.1.1.2 Esferas integradoras.

Una esfera de integracion (también conocido conferasleUlbricht) es un componente
optico que consta de una cavidad hueca esféricasganterior cubierto con una capa
difusora reflectante, con pequefios agujeros pasapleertos de entrada y salida. Su
caracteristica relevante es que tiene una dispeusiiorme o efecto difusor. Los rayos de
luz incidentes en cualquier punto de la superiiierior son, por las reflexiones multiples
de dispersion, distribuido por igual sobre todauperficie. Normalmente se utiliza con
alguna fuente de luz y un detector para la medig®ta potencia optica.

La teoria de una caja cubica de recoleccion déueizlescrita poW.E. Sumpneen 1892,
pero la aplicacion practica de la esfera de integnase debié al trabajo de. Ulbricht
(1849-1923) publicado en 1900 [16].

En este trabajo se utilizaron dos diferentes esfatagradoras:

* ISP-50-8-R-GTdeOcean Optics
* |ISP-REFdeOcean OpticgFigura 9).

2.1.1.2.1 Esfera integradoraSP-50-8-R-GT.

Esta esfera integradora es muy adecuada para orescde muestras variadas, asi como
para el andlisis de elementos opacos o altamemtecdinales.

La esferaSP-Rdispone de dos puertos SMA 905 con colimadorepueito directo esta
ubicado en la parte superior en un angulo de &ntras que el puerto difuso se encuentra
en la parte lateral con un angulo de 90°. Esta&sigenta con dos insertos cilindricos (GT
- GlossTrap recubiertos con un material absorbente negroa(pacluir el componente
especular de la reflexion) o con el mismo mateyied la esfera (para incluir la componente
especular).
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Puerto directo

1SP-30-6-REF-

Ser. No.0478200%

Puerto difuso

Figura 8. Esfera integradortsP-50-8-R-GTde Ocean Optics.

La esfera esta recubierta con un sinterizado deEP{Holitetrafluoroetileno), mejor
conocido como Teflon, el cual tiene una reflecidddel 98% en el espectro visible. Esta
esfera tiene un diametro de 80mm con puertos dadany salida de 8mm [10].

Esta esfera integradora se empleé en esta tesaslgmmmediciones realizadas con los
sistemas experimentales de espectrofotdmetros aenadicion, lo cual se explicara con
mas detalle en el capitulo 3.

2.1.1.2.2 Esfera integradoraSP-REF.

La esfera integradordSP-REFde Ocean OpticgFigura 9) esta disefiada para aplicaciones
gue requieren una iluminacion uniforme sobre sugesf para mediciones de reflectancia,
como en la determinacion del color de areas pldrekSP-REFtiene un diametro de 1,5"

y esta recubierta cdBpectralon el cual es un material blanco difusor que prapoe una
superficie altamente reflectante (Lambertiana) esfera integradora trabaja en el rango
de 360-1000nm, teniendo una reflectividad de 97% [1

Puerto de salida

Puerto directo
8 Puertos de
entrada

Puerto difuso
45°

Adaptador de
12VCD

Interruptor ON/OFF
Figura 9. Esfera integradorksP-REFde Ocean Optics.

Para el buen funcionamiento de la esfera integead®importante que el flujo de radiacion
entrante no incida directamente sobre ninguno si@l@rtos, ya que estos pueden dar una
respuesta falsa. Para solucionar este problema egtgrados en la esfera integradora
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baffles, en los cuales su capa superficial estd hecha dghanmaterial, en este caso
Spectralon.La mision de lodaffleses la de bloquear la vision directa de luz ertee |
puertos de entrada y los de salida, como resulf@desto es necesario que haya alguna
reflexion para que la luz que incide por el pueltcentrada llegue al de salida.b&ffle se
coloca de modo que el fotodetector no vea direatéenia luz que incide. El sistema es el
gue se presenta en la Figura 10.

Luz incidente

Detector

Baffle

Figura 10. Eliminaciones de reflexiones directas sobre eladetaisando ubaffle.
2.1.1.3 Medicion de reflectancia con esferas impeaadoras.

La espectroscopia de reflectancia es una técnicditiaa verséatii que puede dar
informacion acerca de la composicion quimica denaterial o su formulacién, asi como la
cuantificaciéon del color en aplicaciones biologjcéarmacéuticas, y muchos mas. La
reflectancia se mide con un numero de geometridandarizadas, generalmente
denominadas "direccional" y "difusa". Para mategalbrillantes u homogéneos, la
reflectancia se mide normalmente con una geoméiréacional, en el que la muestra se
ilumina a 0° y la luz reflejada es recogida a 4kri.la Optica, el principio de reciprocidad
de Helmholtz dice que es posible medir con geoagetcontrarias o reciprocas y aun
obtener el mismo resultado. Esta geometria diraetise refiere como 0/45, es decir, se
ilumina a 0° y se recolecta la luz a 45°, y sumexzio como 45/0 [13].

Para materiales de dispersion o no homogéneosfléztancia difusa se mide usando una
esfera de integracion mediante una geometria 844 (eciproco de H/8) la cual indica que
la iluminacion de la muestra esta en un angulo °deo® respecto a la normal y la luz

recolectada es la dispersa sobre el hemisferio ledonge la esfera (H).

Es importante también conocer los términos “espedacluido” y "especular excluido”,
por ejemplo, en el caso de la geometria 8/H, um@a@da de luz se puede colocar en un
punto en la pared de la esfera en donde la refieggpecular incida. Una trampa de luz
normalmente comprende una cavidad conica negrasiguee para absorber plenamente la
componente reflejada especular [13]. Las mediciaoesla trampa de luz se denominan
"especular excluido" y de esta manera la esfergiatiora solo medira la reflectancia
difusa. Si la trampa se sustituye por un taponagimtde blanco (material que recubre la
esfera integradora), entonces se llama componspgzrelar incluido y la esfera medira la
reflectancia total, de esta manera la reflectaasf@ecular se podra calcular a partir de la
reflectancia total menos la reflectancia difusa.
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Lente reflejante

Lampara de
halégeno-tungsteno

[ Puest% :ilrecto

| = Puesto difuso
45°

Reflexién /

especular

Figura 11.lluminacion y reflexién especular en la esferagnéelora RP-REF.

Para reflectancia difusa, la ISP-REF es una egfieggradora que tiene un diametro de 38
mm con puerto de medicién de 10.3 mm y una lamgarhal6geno-tungsteno interna la
cual proporciona la iluminacion difusa, con un poe 8° (direccional, H/8). La esfera
incluye una trampa de luz seleccionable para egafirediciones con especular incluido o
especular excluido, la luz reflejada y leida parpoertos de salida es acoplada a través de
fibra Optica mediante conectores SMA.

Para las mediciones realizadas con los sistemasrimentales de espectrofotometros de
dos mediciones simultaneas se trabajo con estagesfeolectandose la luz proveniente de
los 2 puertos de salida de la esfera integradaraaldmanera que se tendra una medicion
difusa/directa (medicion a 8°) y otra difusa/difseedicion a 45°).

2.1.2 Ley de Snell para la refraccion.

Cuando un rayo de luz atraviesa la frontera dengedios fisicos diferentes parte de €l se
transmite al segundo medio, desviandose de suctmaige lo cual se llama refraccion [1].
El angulo de refracciofi, depende de las propiedades de los dos medios dndalo de
incidencia, segun la relacion:

nysen(6,) = nysen(6,) 4)
donde:

n = Indice de refraccion
6 = Anguno de incidencia
6, = Anguno de refraccion

En resumen, las tres leyes que gobiernan los femdsrde reflexion y refraccion (Leyes de
Snell) son:
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1. El rayo incidente, el reflejado, el refractado ynlarmal a la superficie estan en el
mismo plano.

El angulo de reflexiéon es igual al angulo de innitla; ésta es Iy de la reflexion.

El angulo de refraccién esta relacionado con ellnde incidencia por ey de
Snell,ecuaciéon4).

wn

Normal

Rayo incidente

| Superficie

Figura 12. Refraccion de la luz.

2.2 Dispersion cromatica.

La luz blanca es una superposicion de ondas efeagoeticas, las cuales presentan una
longitud de onda y una frecuencia especifica. kpafision de la luz es un fenomeno que se
produce cuando un rayo de luz blanca atraviesa emliontransparente (por ejemplo un
prisma) y se refracta, mostrando a la salida delastrespectivas longitudes de onda que la
constituyen.

La dispersion tiene su origen en una disminuciotaerelocidad de propagacion de la luz
cuando atraviesa el medio. Debido a que el matafisorbe y reemite la luz cuya

frecuencia es cercana a la frecuencia de oscilatadaral de los electrones que estan
presentes en él, ésta luz se propaga un poco nsmdie en comparacion a luz de

frecuencias distintas. Estas variaciones en laciddd de propagacion dependen del indice
de refraccion del material y hacen que la luz, gezauencias diferentes, se refracte de
manera diferente. En el caso de una doble refrac@dmo sucede en el prisma) se
distinguen entonces de manera organizada los solpue componen la luz blanca: la

desviacion es progresiva, siendo mayor para fretagmayores (menores longitudes de
onda); por lo tanto, la luz roja es desviada deagtectoria original en menor medida que la
luz azul [14].
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Luz blance / Dispersion cromatic

incidente

Figura 13. Prisma dispersor Cornu.

Para este proyecto se llegaron a empleador doeetemdispersores, el prisma y la rejilla
de difraccion.

2.2.1 Dispersion cromatica con prisma.

Los prismas empleados en los espectrofotometrogragmentos con forma de cufias de
vidrio, cuarzo, cloruro de sodio u otro materiakqermita el paso de las radiaciones. La
radiacion que penetra en el prisma se dispersaagomo menor medida debido al indice
de refraccion que este tenga.

Hay dos tipos de disefio:

1. Cornu.- Compuesto por dos prismas fisicamente unidos, emdgextrogiro (desvia
la radiacion hacia la derecha) y el otro levogidesyia la radiacién hacia la
izquierda). Debido a esto, el haz paralelo se d#aden distintas longitudes de
onda [15].

Figura 14. Prisma dispersor Cornu.

2. Littrow.- Prisma en el que una cara es un espejo. Cuanliiegée la radiacion
electromagnética hay un cambio de direccion y eflaxion debido al espejo, por
lo que la radiacion se desdobla en distintas ladgs de onda. Es mas pequefio y
compacto que el cornu [15].

Figura 15. Prisma dispersor Littrow.
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2.2.2 Dispersion cromatica con rejilla de difraaén.

El elemento dispersor principal empleado en elfiisie este espectrofotometro doble es la
rejilla de difraccion, la cual es un componenteia@pton un patrén regular, que divide
(difracta) la luz en varios haces que viajan eerdiites direcciones. Las trayectorias de
esos haces depende del espaciado de la red Jaggitud de onda de la luz incidente, de
modo que la red actia como un elemento disperdi@p [Gracias a esto, las redes se
utilizan habitualmente en monocromadores y espetiimetros como es en este caso.

Para las regiones ultravioleta y visible hay ragiltle entre 300 — 2000 lineas/mm, y para el
infrarrojo de 10 — 200 lineas/mm. Para este pimbosie emplearon dos tipos de rejillas de
difraccion, una de 600 lineas/mm (disco compactojrg de 1000 lineas/mm (rejilla de
difraccién hologréfica).

Intensidad

Luz incidente

—_—

Rejilla de
difraccion

Figura 16. Rejilla y 6rdenes de difraccién.
Existen varias tipos de rejillas de difraccidén remas cuales estan las siguientes [15]:

» Escalerilla.- Como su nombre lo dice tiene forma de escalera gsometria
proporciona una difraccion muy eficiente de la aadin.

» Escalera.-Es similar a la anterior, pero con menos lineas/mm

* Cobncava.- En forma de escalera o escalerilla pero formadaurm superficie
concava. Este disefio permite un monocromador cceefeometro sin espejos o
lentes colimadores y focalizadores.

» Holografica.- En este tipo el grabado de los surcos se realwangedio de
tecnologia laser (Littrow).
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De igual manera existen rejillas de transmisiore yeflexion. Una rejilla de transmision es
cuando el haz de luz incide y atraviesa la pelibolagrafica, y por otra parte las rejillas de
reflexion son aquellas que, como su nombre lo dicefiejan el haz que inciden sobre
ellas. En ambos casos, el haz transmitido 0 relitege difracta (dispersion cromatica). Esto
es, se desvia en direcciones especificas de acabpiriodo espacial de la rejilla 'y a la
longitud de onda de la luz empleada.

m=1 m =0

Fuente de luz blanca
m = -]

Fuente de luz

Rejilla de
difraccion

Rejilla de difraccion

Figura 17. Rejillas de difraccion por transmisién (a) y reftax (b).

Las rejillas de difraccion se rigen por una ecuacpiara ello considérese el esquema de la
Figura 18.

esimo

Orden m

Figura 18. Red de reflexion[6]

En este esquema un haz de luz que incide en uha dej difraccion por reflexion, el haz
difractado tiene una diferencia de fase respecloird@dente por una cantidad que
facilmente se puede medir, y esta dada por [6]:

(5)
donde:

m = Orden de difracciéon
A = Longitud de onda

a = Periodicidad

0; = Angulo de incidencia
7]

wp = Angulo de apertura
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La ecuacion de la rejilla de difraccion tambiémpsede expresar mediante:

mA 6
- = (senb; + senf,) ©

Dondez se le conoce como frecuencia de la rejilla, dextbie lineas, 0 mas comunmente
como lineas por milimetro [18].

Al aumentar el nimero de ranuras por unidad der8cige la dispersién angular de
ordenes de difraccién se incrementara.

Las rejillas como medio de dispersion de la luz sy superiores a los prismas. Hasta
hace pocos afios una de las desventajas de estietgispersor era su costo. Actualmente
se ha desarrollado tecnologias para la elaboradgomejillas de difraccion en grandes

cantidades y con aceptable calidad, lo cual hddredmo consecuencia un menor precio y
un desplazamiento casi total a la utilizacion délas de difraccion como elementos de

resolucion de haces policroméaticos. En los instntogemas modernos y de mejor calidad
la rejilla de difraccibn ha sustituido casi por qieto el uso de los prismas como

elementos dispersores en monocromadores.

En resumen, y comparando con los prismas, las a@efraccion presentan las ventajas
de su elevada resolucién, dispersion lineal y pgéadidas de radiacion por absorcion.
Posiblemente, el mayor inconveniente esté reladmr@n la presencia de 6rdenes de
difraccion superiores.

Otro inconveniente que se presento al utilizarseetementos de dispersion es la difracciéon
gue sufre el haz de luz, para resolver dicho proalse utilizaron lentes con la finalidad de
enfocar dicho haz.

2.3 Fibras opticas.

La fibra éptica es un medio de transmision empldalutualmente en redes de datos; un
hilo muy fino de material transparente, vidrio otenales plasticos, por el que se envian
pulsos de luz que representan los datos a transfd@]. El haz de luz queda
completamente confinado y se propaga por el intéeda fibra con un angulo de reflexién
por encima del &ngulo limite de reflexion total fencion de la ley d&nell

Debido a su transmision de bajas perdidas, caph@de transportar mucha informacion,
pequefio tamafio y peso, inmunidad a la interfereetétromagnética, inigualable
seguridad en la sefal asi como la abundante diipdad de las materias primas
necesarias, las fibras de vidrio se han conveerdios principales medios de comunicacion

[6].
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Indice de
refraccion (n;)

Angulo critico

Apertura numérica
Recubrimiento

Indice de
refraccion (n)

Figura 19. Esquema general de las fibras Opticas.

El principio de propagacion de la luz en la fibsaa reflexion total interna, este fenémeno
se efectlia a angulos mayores al angulo critigo El indice de refraccion del naclewo, §
debe de ser mayor que el del recubrimientg.(

El angulo de aceptacion es el angulo maximo mediédole el eje de la fibra para el cual el
rayo incidente experimenta reflexion total interrfa. este parametro se le determina
apertura numeérica, la cual da una idea de la cahiil® luz que puede ser guiada por una
fibra Optica. Esta medida se rige por la siguiédtsula [6]:

AN = nSenf, = \/n,% —n,? ()
donde:

AN = Apertura Numérica
n = Indice de refraccion

2.4 Lentes.

Las lentes se utilizaron para enfocar el haz dedbze el area activa sensible del sensor, es
decir, la radiacion incidente es colimada. En téonigenerales, una lente es un dispositivo
refractor (es decir, una discontinuidad en el med@aminante) que reconfigura la
distribucion de la energia emitida [6]. Esto sdcapé los rayos UV, espectro visible, IR,
microondas e incluso hasta a las ondas sonoras.

Las lentes de los instrumentos Opticos artifici@edabrican generalmente de vidrio o de
plastico, y pueden ser clasificados en converggntidgergentes. Una lente convergente es
mas gruesa en el centro que en los lados, miegtracurre lo contrario para una lente
divergente. Una lente convergente desvia los reyososos hacia su eje, la linea en que
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se hallan sus centros de curvatura, de forma gueazile rayos paralelos convergen en un
punto. Una lente divergente separa los rayos tgosu eje.

AYINNIEAT
JUUWRA A

Biconvexa Plano Convexo  Menisco Plano Biconcava
convexa concava concava

Figura 20. Tipos de lentes.

La distancia desde el centro de la lente hastacel e denomina distancia fo¢l Por
convenio, se tomd positiva para las lentes convergentes y negataa fas lentes
divergentes.

(a) R

Ee F » je
oy

j\j/\

Figura 21.Foco de una lente convergente (a) y divergente (b).

Los efectos de una lente vienen determinados pafistancia focal; una lente de poca
distancia focal es mas potente y curva mas lossrgye una de gran distancia focal. La
distancia focal depende del indice de refraccidmuserial de la lente y de su forma, es
decir, de los radios de curvatura de sus supesfiti@s superficies de las lentes pueden ser
convexas (radio de curvatura positivo), concavadidr de curvatura negativo) o planas
(radio de curvatura infinito) [23].

La distancia focal de una lente se relaciona cdndige de refraccion y con los radios de
curvatura Ry R, de sus superficies mediante la aproximacion dedestelgadas [6]:

1 1 (1 4 1) @®
FrOT DR R,

donde:

f = Distancia focal

n = Indice de refraccién
R = Radios de curvatura
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Esta ecuacion se denomina ecuacion del constrdetentes.
Cuando un haz de luz blanca incide sobre una lehtefecto de la dispersion produce
“focos crométicos” [20], como se muestra en la FAg2P.

Longitud de onda roja

Longitud de onda verde -
Desenfoque cromatica

i Plano focal primaro
Luz ~ l
blanca — — ]
Longitud de onda azul s —
Todos los
colores ~ T
> Pu\r}to ;ocal Punto foca
Lente Punto focal erde Rojo
Azul

Figura 22. Aberracién cromatica en lentes.

Es por ello que para este prototipo se empleartedeacromaticos los cuales son sistemas
Opticos compuestos por dos lentes (doblete). HEiglara 23se observa la correccion de la
aberracion cromatica con un doblete formado porlente convergente (vidriorown) y

otra divergente (vidridlint).

Longitud de onda
Red|

Luz
blanca

Desenfoque cromatica

Longitud de onda g
Plano focal primaro

verde

Todos los T
colores

/

> Punto focal
Lente Azul y Rojo
acromatica

Punto focal
Verde

Figura 23. Correccién de aberracion por medio de lente aclicmat

Los lentes acromaticos son utiles para el conteoladaberracion cromatica y se utilizan
con frecuencia para conseguir un punto de difrackibitada cuando se utiliza una fuente
monocromatica.

En esta tesis se emplearon lentes acrométicos-ptanexos corf = 30mm y 35mm, de
esta manera se enfocaron los haces de luz dispeosaaticamente en el detector
fotosensible (CCD).

2.5 Fotodetectores.

Para la medida de la energia radiante se utilizd@ctbres, los cuales producen un efecto
medible (llamada respuesta) al incidir sobre elwergia radiante Optica (llamada
estimulo). Funcionan de diversos modos, pero puademparse en dos tipos: detectores

R ——
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selectivos y no selectivos. En este trabajo séterésan los selectivos, de naturaleza
fotoeléctrica, es decir, la accion de la energéharde sobre el detector produce efectos
eléctricos en lugar de producir calor como ocumréos detectores no selectivos [1].

Un detector ideal debera presentar las caractardssiguientes:

» Sensibilidad elevada en la region espectral dedste
* Respuesta lineal para la energia radiante.

» Tiempo de respuesta pequeiio.

» Utilizable en un amplio intervalo de longitudesaela.
* Elevada relacion sefal/ruido.

* Minima sefal de salida en ausencia de radiacion.

» Buena disponibilidad para la amplificacion.

Sin embargo, no existe el detector ideal, por le guo la practica se evaltan todos los
factores anteriores y se selecciona algin detegier resulte adecuado al caso. El
fotodetector utilizado en este trabajo es un aordigkeal CCD modelo LC1-USB de la
marcarlhorLabs(Figura 24).

Los detectores CCD, al igual que las células fdtaizas, se basan en el efecto
fotoeléctrico, la conversién espontanea de luzdigaien corriente eléctrica que ocurre en
algunos materiales. La sensibilidad del detectob @€pende de la eficiencia cuantica del
chip, es decir, la cantidad de fotones que debeidiinsobre cada detector para producir
una corriente eléctrica. El nimero de electronedymido es proporcional a la cantidad de
luz recibida. Al final de la exposicion los electes producidos son transferidos de cada
detector individual fotosite por una variacion ciclica de un potencial eléotraplicada
sobre bandas de semiconductores horizontalesagaskntre si por una capa de $22].

La camara CCD empleada tiene ventajas como unaeslbéucion optica lineal, en si es un
arreglo lineal CCD de 3000 pixeles el cual tiengiempo de integracion (TI) ajustable de
1us a 200ms. Al realizar la caracterizacion dedgler lineal se determino la zona lineal del
trabajo (hasta 3200u.a.), el ruido de fondo (0-82Qy si comportamiento espectral el cual
es lineal para una longitud de onda especifica gigecente para distintass.

Wﬂ

61mm

‘/S;m m 1

123456789101...................2998 2999 3000

[}

Figura 24. Arreglo lineal CCD.
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La resolucion maxima o limite 41 ) que se puede llegar a obtener en el sistema
experimental propuesto empleando como fotodetexsta arreglo lineal CCD es de unas
cuantas decimas de nan6metros, tal y como se axpliontinuacion.

Por tablas de especificacion [22] se tiene quénension de uno de los sensores (pixel) de
la camara CCOLC1-USEes de 7um x 200um, y sabiendo que se empleara Hecria
camara para cada lectura lo cual representa 1438r&s para cada medicidn, en la cual se
registrara el espectro visible (380-780nm), esrd&dnm, entonces:

_400nm
142¢

= 028nm 9)

Con la integracion de los elementos antes mencasndedsfera integradora, elemento
dispersor, fibras Opticas, lentes y fotodetectos) mosible la elaboracion de un
espectrofotdmetro para mediciones de reflectanifissal tal y como se presenta en la
Figura 25.

(a)

RDH
1000 Lineas/mm

Fuente de luz
blanca

+—— Muestra

Muestra Lentes

acromaticos

(b)

Rejilla de difraccion
Disco Compacto
600 Lineas/mm

Figura 25. Integracion de elementos para la elaboracion Jesf@ectrofotdmetro de
una medicion y, (b) espectrofotometro de doble giédi
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Ya sea que se utilicen elementos dispersores @osrision (Figura 25 (@)) o reflexion
(Figura 25 -(b)), para la elaboracion del sistema experimentahtpéado en esta tesis
primeramente es necesaria una fuente de luz. Miehes transportada por medio de fibras
Optica y conectada a la esfera integradora en deadendra la luz difusa la cual tendra
contacto con la muestra a medir, el elemento dispers empleado para descomponer la
luz en todos los espectros que la componen, ylfiora] ya sea que se utilicen lentes para
enfocar la luz dispersada o no, se emplea el artegdal CCD para detectar la intensidad
de luz de cada una de las longitudes de onda petts visible (Perfiles de intensidad).

Las caracteristicas que tendria un espectrofoténeetn los elementos descritos es ser un
sistema compacto, econdémico, funcional y con ell g podran tener mediciones
simultaneas con disminucion de ruido.
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CAPITULO 3.

ESPECTROFOTOMETRO DE UNA MEDICION.

Se disefio un espectrofotometro de una medicionetaual se tendrian las bases del
funcionamiento de cada uno de los elementos qegramt el prototipo experimental, esto
es lo que se abordara en este capitulo al igualefiyincipio de funcionamiento del
modelo de espectrofotdmetro disefiado en esta tesis.

3.1 Esquema general.

Antes de comenzar a disefar el prototipo de espgettimetro de doble medicion era
necesario caracterizar el comportamiento de losettos a usar al igual que su funcion, es
por ello que se plante6é un espectrofotometro dematdicién (medicién simple) para poder
conocer estos detalles. El esquema de la Figurefésenta de forma general como es que
se ensamblo este prototipo.

Elemento
dispersor

Ordenador
Camara CCD

N / Fibra dptica

Figura 26. Disefio general propuesto para el espectrofoténdetima medicién por
reflexion.

3.2 Principio de operacion.

Como se explico en el capitulo 1, los componenésicbs de un espectrofotometro son:
fuente de luz, monocromador (elemento dispersamuestra y el detector de luz. En este
caso se emplea una fuente de luz blanca la cumbissporta por medio de fibra Optica

hasta el elemento dispersor. Este ultimo disperdaz en todas sus longitudes de onda
(dispersion cromética) las cuales se hacen ineiditoda la zona de lectura del elemento
fotodetector (camara CCD).Las lecturas son recsgigar una computadora la cual

registrara la imagen espectral a partir de la seaxtraeran los perfiles de intensidad. Los
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espectros de reflectancia se obtendran a partat dantidad proporcional de luz reflejada
por la superficie (muestra) en funcién de las lardgs de onda, relacionandola con la luz
incidente.

El funcionamiento general de este espectrofotomairsiste basicamente en iluminar la
muestra con luz blanca y calcular la cantidad degle refleja dicha muestra en una serie
de intervalos de longitudes de onda. Esto se coadigciendo pasar la luz a través del
elemento dispersor, el cual fracciona la luz etirdiss intervalos de longitudes de onda. El
prototipo se calibra con una muestra blanca (eatam reflectancia difusa) cuya
reflectancia en cada segmento de longitudes de sadanoce en comparacion con las
muestra a medir.

3.3 Calibracion del espectrofotometro simple.

A partir del diagrama de blogques de la Figura 27 realiz6 la calibracion del
espectrofotometro de medicidn simple.

Fuente de luz blanca
con monocromador

@ F.O
y

A

Colimado CPL

l 7'}
Elemento R Lente .| Céamara
disperso "| acromatico e CCD

Figura 27. Diagrama de bloques general para la calibracion.

Se conectd un extremo de una fibra 6ptica (F.Ca)faente de luz con monocromador y el
otro extremo a un colimador. El haz de luz incigiivel elemento dispersor obteniendo luz
de todas las longitudes de onda del espectro @isitbh reflexion. La luz reflejada se hizo
pasar por el lente acromatico entrando por la pkma@a. Finalmente se alined la cdmara
CCD de tal manera que la luz pudiera verse ennétacdel arreglo lineal.

Para realizar la calibracién del prototipo, el mmmomador se usd para seleccionar una
longitud de onda especifica como se explicara ragacion.

Con la fuente de luz con monocromador se selecdamlahgitud de onda cada 20nm, en el
rango de espectro visible, obteniéndose los peréieeintensidad por medio de la interfaz
propia de la camara CCBdftware Spectia De esta manera se lograron graficos como el
de la Figura 28, el cual es la grafica de calildiiactonseguida con el disefio de
espectrofotometro de una medicion con una rejibaddraccion por reflexion de 600
lineas/mm (CD).
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Figura 28. Perfiles de intensidad para el prototipo deespfattrmetro de una medicion
con rejilla de difraccion por reflexion de 600 asémm (CD).

A partir de los perfiles de intensidad obtenidos aocadmara CCD, para cada longitud de
onda, a partir del valor maximo de intensidad, sternind la posicion en la que se
encuentra dicho valor, por ejemplo, en la casogmtaslo en la Figura 28 pdra 600nm el
valor maximo se encuentra en a una distancia d83Ld6 a partir del inicio de la cdmara
CCD, lo que corresponde al pixel 1669, sabiendo cada pixel mide 7um. La camara
CCD en arreglo lineal utilizada es una secuencipatpiefios fotosensores de tal manera
gue es posible registrar la posicion en la cuarsmientren los perfiles de intensidad, esta
posicién se encuentra en pum variando de 0 a 210Gfb lo anterior es procesado en un
programa diseflado dmabView, el cual efectia un ajuste polinomial del valor maxi
como funcién de la posicion, pudiendo variar eleorddel polinomio de 1 a 3. La
informacién que nos arroja este programa son lefiatentes de ajuste con los cuales se
podra determinar qué posicion corresponde a qugtimhde onda.

El nimero de coeficientes de ajuste depende dmectee del orden del polinomio
seleccionado. Ahora bien, teniendo estos coefeseise emplea la ecuacion (10) para
relacionar posicion con longitud de onda.

A =ay + a,Pos + a,Pos? + azPos3 (10
donde:

A = Longitud de onda
a = Coeficientes de ajuste
Pos = Posicion de la camara CCD

De esta manera logramos la calibracién de nuestitjpo la cual se utilizard para las
mediciones.
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3.4 Prototipos de una medicion.

Se diseflaron dos espectrofotometros para medidiples con diferentes elementos
dispersores. En el primero se utilizd6 una rejilla difraccion por reflexion de 600
lineas/mm (disco compacto CD) y en el segundo ub&l Ror transmision de 1000
lineas/mm.

Se realizaron estas dos pruebas para conocerleosrgo dispersaba mejor la luz, al igual
gue la técnica a emplear (reflexion o transmisiéon).

3.4.1 Espectrofotdmetro con disco compacto (CD).

En este prototipo se emple6 como fuente de luzlamgpara de xendn. Se utilizd este
equipo ya que se requeria de mucha intensidadzgeha las mediciones.

Fuente de luz blanca
de xendén

@ F.0.= 600um

A 4

Colimado CPU
l ry
CD Lente plano-convexo Camara
600 lineas/mt i acromatico > cch
f=30mm

Figura 29. Diagrama de bloques empleado para el espectroftitdme una
medicién con disco compacto (600 lineas/mm).

Este prototipo de espectrofotometro dispersa la dnztodas sus longitudes de onda
(dispersion cromatica) y después esa luz se hawdirien el fotodetector, tal y como se
presenta en la Figura 30.

La radiacion luminosa es transportada por una bipteca, después de ser colimada se hace
incidir sobre el elemento dispersor, el cual esnajiia de difraccion por reflexién de 600
lineas/mm, que en si es un disco compacto virgereotal. Se cortd un circulo de radio de
aproximadamente 2cm el cual se acoplé en una neombiatoria. El problema que se
presenta al trabajar con este elemento es quepardion cromatica dependera del punto
exacto en el que el haz de luz incida en el CDmadede la aparicion de una deformacion
del haz reflejado, el cual se corregia mediantadatura rotatoria.

Como el haz de luz presenta difraccion aun a ldasdkel colimador, se uso un lente plano-
convexo corf=30mmcomo medio de enfoque. Ese haz se hace incidiodanla zona de
lectura del fotodetector, el cual es la camara @GRrreglo lineal de la Figura 24.

R ——
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CD (600 lineas/mm) .
Ensamblado en Lente acromatico

montura rotatoria f=30mm

Camara CCD

Colimador

Figura 30. Diagrama de ensamble del espectrofotémetro de wolicidn con
disco compacto (600 lineas/mm).

El armado de este prototipo de espectrofotometrmsestra en la Figura 29. Se puede
observar como y donde se da la descomposicion lde l@anca en todas las longitudes de
onda que la componen, al igual que el camino goerre la luz hasta llegar a la camara
CCD.

Con este disefio se realizaron algunas pruebas ycioregs con las cuales se podria
conocer si el disefio y su funcionamiento eran ctwse o por lo menos funcionales.

3.4.1.1 Mediciones y resultados.

Para la elaboracion de la mejor configuracion eooual se pudiera trabajar, se realizaron
varios intentos intercambiando elementos Opticasactentes de diferente distancia focal,
filtros (interferométricos y de densidad neutra)erftes de luz, fibras Opticas, etc.,
modificando varias veces la alineacion de los digpos para conocer el comportamiento
de cada uno de ellos. Con todos los ajustes rdakzse fue recabando informacién con la
cual se pudo llegar a realizar el prototipo finall @spectrofotdmetro de una medicion.

Para comprobar su funcionamiento se realizaron ciweais de reflectancia difusa
comparandolo con un espectrofotometro comercial408B deOcean Optic®l cual tiene
una resolucion de 0.3nmLas mediciones se realizaron empleando los el@sent
presentados en el diagrama de bloques de la F3gufan estas mediciones se uso la esfera
integradordSP-50-8-R-GTdeOcean Opticpara recolectar luz difusa
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Fuente de luz blanca
de xenoén

F.O0.=600pm

Puerto difuso

Esfera integradora
ISP-50-8-R-GT

Puerto direct
@ F.O0.= 600um

\4

Colimado CPL
cD Lente plano-convexo Camara
600 lineas/mi acromatico CCD
f=30mm

Figura 31. Diagrama de bloques del espectrofotometro emplpadola
medicién de reflectancia difusa con prototipo dedicompacto.

Utilizando este arreglo se realizaron medicionesspectros de reflectancia de una muestra
de recubrimientos de pintura, donde se seleccion@amdiferentes colores azules, variando
el brillo, tono, etc., como se muestra en la sig@id abla 2.

Cédigo de la

Muestra
muestra

-
-

A3

A4

A5

A6

Tabla 2. Muestras de colores para mediciones de espectnaglieetancia en
recubrimientos de pinturas.

Se escogieron diferentes azules para determinda sensibilidad del prototipo era
suficiente como para poder distinguir entre difegenonalidades de un mismo color.
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Se conectd un extremo de la fibra optica de 600anf@ente de luz de xendn y el otro al
puerto difuso de la esfera integradora. El puditecto se acoplé al colimador SMA por
medio de otra fibra de 600um. El haz de luz sedia@n el centro del disco compacto para
obtener luz dispersa cromética a la reflexion. wa reflejada se hizo pasar por el lente
plano-convexo acromético entrando por la cara plaimalmente se aline6 la cAmara CCD
de tal manera que luz pudiera verse en el centr@rdeglo lineal. Se coloco la esfera
integradora sobre cada uno de los colores muesta ngsultados se exponen en la Figura
32.

La metodologia que se siguio para realizar las cmtes fue la siguiente:

Encender la fuente de luz blanca.

Colocar la esfera integradora sobre la muestra.

Guardar la imagen espectral corseltwareempleado (perfiles de intensidad).
Reconstituir los datos recogidos.

PwbhE

Como sefal de referencia se midié un estandarfigetancia difusa$tr), el cual tiene un
valor de reflectancia del 99%. El material de l@ gsta hecho este estandar es del mismo
gue el del recubrimiento de la esfera integrad@ada en estas mediciones, es decir,
Spectralon

Al valor de intensidad reflejada que se le denonuomo “fondo” oBlack, es aquella
medicion en la cual no hay ninguna iluminaciéndesir, es el ruido de fondo propio de
nuestro sistemaRf).

3200 Referencia
3000 4 Fondo
—A1
2800 {0
2600 { ——A3
Ad
~2400 A A5
22200 Lt
32000
%1800
g
E 1600 —
1400 P
1200 L —k;
1000 e N
800 f
0 5000 10000 15000 20000
Posicién (um)

Figura 32.Imagen espectral obtenida con el espectrofotonaetnena medicion
disefiado con disco compacto.

Con la finalidad de comparar el prototipo de egpéatometro de una medicion con CD, se
realizaron las mismas mediciones con el espectmofetro comercial @cean Optics
USB4000), como se muestra en el diagrama de blatpisFigura 33.
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Fuente de luz blanca
de xenén

@ F.O.= 600pm

y
Puerto difuso

Esfera integradora
ISP-50-8-R-GT

Puerto direct

O F.0.= 600um
v

Espectrofotometro >
USB400( > CPL

Figura 33. Diagrama de bloques empleado para mediciones con
espectrofotdmetro comercial (USB4000).

Se conectd un extremo de la fibra Optica de nidg600um a la fuente de luz de xenén y
el otro al puerto difuso de la esfera integraddeh. puerto directo se acoplé al
espectrofotometro por medio de otra fibra de nludeo600um. Se colocéd la esfera
integradora sobre cada uno de los colores muestuisando elsoftware propio del
espectrofotometro comerciaDQIBase32 se recolectaron los espectros de reflexion (
Los resultados son presentados en la Figura 34.

) -Referencia - N\
26800 {——Fondo £ z
2400 {—A1
2200 fio ol
:: 2000 - - A4 T ‘ \\-
= 1800 Al 1
T 1600 L—46 il
= 1400 e e i
2 1200 e | HL P
= 1000 N\ e
800 \ _ -
600 \
400 \-...,
200
0 T
300 400 500 600 700 800
Longitud de onda (nm)

Figura 34. Espectros de reflexién obtenidos con el espectiofetro USB4000.

Empleando la ecuacion (1% calcularon, a partir de loa datos de medicwsgbpectros
de reflectancia obtenidos tanto para el espectrofetro comercial, como para el prototipo
diseflado, presentandose los resultados en la RB§uwda Figura 36.
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donde:

Re = Reflectancia

L =Valores de la medicion

Ry = Ruido de fondo

Str = Referencia (Estandar de reflectancia)

1
| |
09 T SR R e e e
i
1
08 +——F s |
07 1 = i,
J’# \‘-,
= -l N
RV, 3
$ 05 1 /, \
= r \ \
& 04 Vg \ N
03 \%..M
=T \ S—
N
02 A3 \‘-‘
="
0 A6
400 450 500 550 600 650 700 750 800 850
Longitud de onda (nm)

Figura 35. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdiroetro de una
medicién disefiado con disco compacto.
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Figura 36. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro
comercialUSB4000.
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Para poder visualizar mejor la comparacion entresgectrofotometro comercial y el
prototipo, se realizaron graficos individuales mearstlo los resultados obtenidos con cada
uno de los colores muestreados (Figura 37 a lar&ig@). Como se puede ver, con el
prototipo para una medicion se obtiene una buenaotdancia para la reflectancia, en
comparacion con el sistema comercial empleado.tiex@ una discrepancia en las
mediciones d& = 550nm & = 700nm para las muestras Al, A2, A3 Y A5, estdedsido

a la baja relacion sefial/ruido que se tiene cqmatbtipo experimental.
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Figura 37. Comparacion de espectros de reflectancia para éstnauAl.
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Figura 38. Comparacion de espectros de reflectancia para éstmauA2.
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Figura 39. Comparacion de espectros de reflectancia para éstnauA3.
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Figura 40. Comparacion de espectros de reflectancia para éstnauA4.
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Figura 41. Comparacion de espectros de reflectancia para éstnmauAS.
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Figura 42. Comparacion de espectros de reflectancia para éstmauA6.

Para el caso de la muestra A6 las mediciones alatergcon el prototipo y el sistema
comercial concuerdan en casi todo el rango espeesta es debido a que esta muestra es
mucho mas clara que las anteriores, por ende aefigjs luz lograndose con ello una
relacion sefial/ruido més alta y unos resultadospagecidos.

3.4.2 Espectrofotometro con rejilla de difracciorholografica.

Para el ensamble de este prototipo de espectrodttdrde una medicién se emplearon el
mismo esquema basico mostrado en la seccion anteoio la excepcién de una rejilla de
difraccion holografica (RDH) de 1000 lineas/mm geeutiliz6 como elemento dispersor, y
la eliminacion del lente acromético, tal y comgosesenta en el diagrama de bloques de la
Figura 43.

Fuente de luz blanca
de xenén

@ F.O. = 600um

A\ 4

Colimado ChL
l A
RDH Camara

A 4

1000lineas/mn CCD

Figura 43. Diagrama de bloques empleado para el espectroftitmie una
medicién con RDH (1000 lineas/mm).

Se acopld la fuente de luz de xendn al colimad@leamdo una fibra Optica, por la cual se
transmite la luz blanca para después incidir erRRH a incidencia normal. El haz
resultante se aline6 en el centro de la camara CCD.
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Figura 44. Esquema para el espectrofotometro de una mediocidngjilla de
difraccion holografica de 1000 lineas/mm.

Fuente de luz

Para este caso la alineacion de todo el sistenfiacBiéd mucho, ya que no se tenia que
buscar el mejor angulo de incidencia para obteméidpersién cromatica y al utilizar esta
rejilla de difraccion no importa en qué parte de sé incida el haz ya que no se deformara
como en el caso del disco compacto. La principaveletajas al usar una rejillas de
difraccion hologréfica por transmision es que kensidad de luz que se obtiene es mucho
menor que al emplear el CD, ya que la intensidadisgsebuye en los diversos ordenes de
dispersion, tal y como se explico en el punto 2.2.2

Se calibré el prototipo y de acuerdo al proceditgietiescrito en la seccion 3.4.1.1 se
realizaron mediciones de espectros de reflectatiitiaa.

3.4.2.1 Mediciones y resultados.

Una vez calibrado el sistema y obtenidos los cmgfies de ajuste, se realizaron
mediciones empleando el diagrama de bloque queeserga a continuacion:

Fuente de luz blanca
de xendn

@ F.O.= 600pm

y
Puerto difuso

Esfera integradora
ISP-50-8-R-GT

Puerto direct

CPL
'@ F.O.= 600pr 5

g RDH Camara
Colimado 1000 lineas/mi CCD

»

A 4

Figura 45. Diagrama de bloques empleado para la medicionplkcass de
reflectancia difusa con prototipo con RDH.
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En este caso se empled una tablilla de coloremdsiaados para realizar las pruebas
correspondientes. Se coloco la esfera integraduvee © muestras de colores diferentes
obteniéndose las imagenes espectrales por medsoftishre Spectrél). De igual manera
se tomaron los espectros de reflexion utilizandmaanuestra el estandar de reflexion
difusa Gtr) y el ruido de fondoR).

Muestra Color

Naranja

Morado

Azul

Verde

Rojo

Amarillo

Blanco

Gris

Negro

Tabla 3. Muestras de para mediciones de reflectancia difada tabla
estandarizadaColorChecket.

Los resultados obtenidos son mostrados en la Fitfura
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|
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S
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)
)
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Figura 46. Espectros de reflexion obtenidos con el prototipo d
espectrofotémetro de una mediciéon con RDH.
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De igual manera, con fines de comparacion, sezegah las mismas mediciones
empleando el espectrofotometro comercial (Figuta & el cual se lograron obtener los
espectros de reflexion que se presentan en lad=gur

70000

Naramja
— Morade
—Am
60000 1 —Werde
—Raojo
Amarilio
50000 Blanco
—Gns
'_-_:‘ —Negro
3 40000 { —Fondo
= Referencia
‘2 30000 — g
E /
™ 20000

Tl T B £ s
S
e et
D :
400 450 500 550 600 650 700

Longitud de onda (nm)

Figura 47. Espectros de reflexion obtenidos con el espectiofetro comercial
USB4000.

Para obtener los espectros de transmitancia y pagizar la comparacion entre el
espectrofotometro comercial y el disefiado a pddiuna rejilla de difraccién holografica,
se empled la formula (12), dondle es el valor de transmitancia obtenido. De estaenaan
se lograron los resultados mostrados en la FigBiraeh la Figura 49.

L — Ry (12)
Tr=——
Str — Rg
1 :
09
0.8
— Naranja
07 4 |—Morado
—Azul
Z 06 - | —Verde
& Vaﬁff‘::w —Roje
E ab P / Amarillo
= & Blancoe
z 04 7 —Gris
0.3 7 4 —Negro
B T R 4 /! /
; e =
_ -
01 ,%y"—:—u"}c‘\q_ e
g = e
0
400 450 500 550 600 650 700
Longitud de onda (nm)

Figura 48. Espectros de reflectancia obtenidos con el praiatg
espectrofotbmetro para una medicién con RDH.
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Figura 49. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetiroetro
comercial (USB4000).

Para el caso de la Figura 48, mientras mas luzedlegada por la muestra mayor sera la
relacion sefal/ruido y por ende mejores serandssltados obtenido, es por ello que para
los colores como el amarillo o el naranja las med&s son mucho mas apreciables que
para el caso de colores como es el azul o el morado

Para poder visualizar mejor la diferencia entre imiedes se realizaron gréaficas
individuales mostrando los resultados obtenidosaa@la uno de los colores muestreados,

tal y como se presenta en las siguientes figuras:

07
—— Prototipo (Rejilla holografica)

—— Espectrofotometro comercial

06

05

04

Reflectancia

- i
7/

02 L

0.1 et

400 450 500 550

600

Longitud de onda (nm)

650

700

Figura 50. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para una medicién con RDH muestreanaolel naranja deColorChecker
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Figura 51. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para 1 medicién con RDH muestreando kranorado delColorChecker
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Figura 52. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para 1 medicién con RDH muestreando krarul delColorChecker.
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Figura 53. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para 1 medicién con RDH muestreando kero@rde delColorChecker
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Figura 54. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para 1 mediciéon con RDH muestreando kiraojo delColorChecker
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Figura 55. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para 1 medicién con RDH muestreando kramarillo delColorChecker
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Figura 56. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para 1 medicién con RDH muestreando krddanco delColorChecker
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Figura 57. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para 1 medicién con RDH muestreando krayris delColorChecker
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Figura 58. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para 1 medicién con RDH muestreando krategro delColorChecker

Como se mencion6 anteriormente, las muestras dlégaremas luz son aquellas en las
cuales la comparacién serd mejor entre el sistamn@ercial (USB4000) y el prototipo
experimental para una medicion con RDH, es dedentras mayor sea la reflectancia
mejor serd la comparacion entre los sistemas déciegdcomo en el caso de la muestra
blanca (Figura 56). El color amarillo refleja mudoa pero solo en un cierto rango de
longitud de onda (550nm - 700nm), antes de esgordas variaciones entre los dos
sistemas son mas apreciables debido a la rela@fial/siido que tiene el prototipo
disefiado. De esta manera pueden analizarse cadaeutas graficas de reflectancia
mostradas de la Figura 50 a la Figura 58. Paranafymuestras la comparacion entre el
prototipo con RDH vy el espectrofotometro comergilia mucho, pero aun asi se puedo
comprobar que es posible realizar mediciones ctennegevo sistema experimental.

Una vez comprobando la funcionalidad del sistema&asdinué con la elaboracion del
espectrofotometro para dos mediciones simultaneas.
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CAPITULO 4

ESPECTROFOTOMETRO DE MEDICION DOBLE.

En este capitulo se explicara el funcionamientoedplectrofotometro doble para medios
inhomogéneos, su funcionamiento, mediciones y tados. ES importante remarcar que
esta tesis platea tan solo un prototipo, con dl smigpodria llegar a obtener un sistema de
medicion modular. Al igual que en el capitulo aioigrse realizé una comparacion entre las
mediciones logradas con el prototipo planteadosystéma comercial.

4.1 Esquema general.

Tomando como referencia el espectrofotometro demedicion se disefio un sistema para
dos mediciones simultaneas en el cual se tienencdwmsnos Opticos geométricamente
similares. El ensamble planteado se presentaesgakma de la Figura 59.

NV oy
Fuente de luz (((._/\( -
7\ \

Fibra 6ptica

Elemento
dispersor

Ordenador

Camara CCD

N)
Fuente de luz («-’—/\‘ -
7\ N

Fibra éptica

Figura 59. Disefio general para el espectrofotdmetro de doscineds
simultaneas por reflexion.

Se armaron dos prototipos de espectrofotometroeddiférenciados por el elemento de
dispersion cromética (disco compacto y RDH) potergbn y transmision, lograndose
resultados diferentes para cada uno.
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4.2 Calibracion del espectrofotometro doble.

La manera en que se realizd la calibracion de psitotipo es muy parecida al del
espectrofotometro de una medicién, con la fuente e con monocromador se
seleccionaron longitudes de onda en el rango damM@700nm cada 20nmobteniéndose
los perfiles de intensidad por medio de la integfaapia de la cdmara CCDBdftware
Spectra, este procedimiento se realizé para los dos a@smipticos, es decir, primero se
conecto la fibra 6ptica del camino uno a la fuelgduz con monocromador, se registraron
los perfiles de intensidad y después se conedioréadptica del camino dos repitiéndose el
procedimiento de adquisicion de informacion. Elgdena de bloques mostrado en la
Figura 60fue el que se utilizo para la elaboraciéma calibracion.

Fuente de luz blanca
con monocromador

) F.o. Camino
optico 2
\ I T
Colimador Colimador

Camino @ F.O.
optico 1
y

Elemento Elemento
dispersor dispersor
Lente Lente
acromatico acromatico
Camara
CCD
CPU

Figura 60. Diagrama de bloques general para la calibracion del
espectrofotdmetro doble.

Se usoO el monocromador de tal manera que se pusBéracionar una longitud de onda
especifica; este aparato (monocromador) solo séeérep la calibracion, puesto que para
las mediciones correspondientes se utilizo otrateude luz.

Siguiendo el diagrama de blogques de la Figura &0,tisnen 2 caminos Opticos
geométricamente idénticos los cuales se utilizemreddamente para realizar la calibracion
registrando graficos como los presentados engar&i6ly la Figura 62, los cuales son el
caso particular de los perfiles de intensidad abtencon el prototipo de espectrofotometro
de dos mediciones con disco compacto como elenasyiersor.
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Figura 61. Perfiles de intensidad del camino 6ptico uno phpatotipo de
espectrofotdmetro doble con rejilla de difracci@m flexion de 600 lineas/mm (CD).
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Figura 62. Perfiles de intensidad del camino 6ptico dos phpactotipo de
espectrofotdmetro doble con rejilla de difracci@m flexion de 600 lineas/mm (CD).

Para el caso del camino éptico 1 (Figura 61) loilee de intensidad obtenidos son mas
regulares que los del camino éptico 2 (Figura é8)decir, perfiles no muy ensanchados y
de forma gaussiana, respuesta que se esperab&mht@mue la alineacion lograda para
camino uno era mejor que la del camino dos prowizajue los perfiles de intensidad
registrados en este ultimo fuesen irregular payaras longitudes de onda, ademas que la
sobreposicion que se tiene entre los perfiles mandad es mayor.

Esta sobreposicion de longitudes de onda (Figuyae&g8esenta un gran problema en la
determinacion de los espectros de reflectanciagqinitancia), ya que realmente para una
posicion determinada en la camara CCD habra apamtate intensidad de luz de otras
longitud de onda, es decir, para el perfil de igitded obtenido para= 500nm, habra una
aportacion en intensidad de= 480nm yA = 520nm.

Una forma de manejar este inconveniente podriza®biando la fuente de iluminacién
blanca por pulsos de luz de diferentes longitugesmitla (LED) [33] , de esta manera se
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obtendrian mediciones mas exactas, pero seria agegw lento ya que se tendria que
iluminar pulso por pulso de cadan lugar de tener un espectro continuo de luz.

Sobreposicién de
longitudes de onda
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640mm
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——T700nm

Intensidad (u.a.)

500 - Ly

il Q

0 5000 10000 15000 20000
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Figura 63. Sobreposicién de longitudes de onda entre pedigstensidad.

Se empleo el programa disefiadd_abViewpara la calibracion, el cual registra los valores
maximos de cada longitud de onda y realiza une@jpslinomial pudiendo variar el orden
del polinomio de 1 a 3.

Auln con las dificultades que se presentaron pagini@acion, las cuales repercutieron en
las diferencias entre los caminos Opticos, sezaan mediciones de reflectancia difusa
para verificar si este problema ocasionaria grawcdesios en ellas, lograndose obtener
buenos resultados en las mediciones.

4.3 Prototipos.

Era importante disefiar el mismo sistema pero cem&htos dispersores diferentes, para
realizar comparaciones entre ellos. En el primetopipo se empled un disco compacto
virgen, mientras que en el segundo una rejillaiftaation hologréfica.

4.3.1 Espectrofotometro de doble medicion con dis compacto
(CD).

El esquema general de este prototipo se muestia [Eigura 59, en la cual se tienen dos
caminos opticos. Como se dijo en el punto 4.3,mspled el monocromador (lampara de
xenon) para realizar la calibracion del sistemap geara las mediciones la iluminacion
empleada fue de una lampara de tungsteno-halégenal esta montada o acoplada en la
esfera integradortSP-REFde Ocean OpticsEl diagrama de bloques que se siguio en este
disefo se presenta en la Figura 64.
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Esfera integradora
ISP-REF

Puerto directo (8°) Puerto difuso (45°)

@ F.0.=600 um ) F.O.=600um

h 4 h 4

Camino : Camino
optico 1 Colimador @@ optico 2

Disco compacto Disco compacto
600 lineas/mm 600 lineas/mm
Lente acromatico Lente acromatico
f=30mm f=35mm
Camara
CCD
CPU

Figura 64. Diagrama de bloques empleado para el espectroftitomie dos
mediciones simultaneas con disco compacto (60adinam).

Para el camino ptico 1 se conecto la salida dettpwirecto de la esfera integradora a uno
de los colimadores SMA por medio de una fibra @te nucleo de 600um, se incidié la
luz en el primer disco compacto obteniendo luz efisp cromaticamente a la reflexion. La
luz reflejada se hizo pasar por uno de los lent@sopconvexo acromatico y finalmente el
haz se aline6 en la mitad de la camara CCD enlarliegal. Para el camino 6ptico 2, el
puerto difuso se conectd al 2° colimador por matkootra fibra 6ptica con nucleo de
600um, se incidi6 la luz en el segundo CD vy larkfiejada atravesé el lente acromatico,
finalmente el haz se alined en la otra mitad d=taara.

Ya que no se contaba con 2 lentes plano-convexosnaticos iguales, se emplearon de
diferentes distancias focales5 30mm- f = 35mn), esto representa de forma inicial un
inconveniente, ya que para el caso del segundoncadpitico la luz no se enfoca igual que
en el primero, y de principio ya se tiene una éifieia geométrica en el sistema, ademas de
los inconvenientes de las monturas comercialesstpugue al ser un prototipo
experimental, cada uno de los elementos empleadaseesamblado en monturas
comerciales lo cual provocaba diferencias en l@scdminos.

En la Figura 65se presenta el armado de este prototipo, dondeusstra la iluminacion
utilizada, como es que se logra la dispersion étma y la geometria del prototipo
sistema.
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Lente acromético
Disco compacto f=30mm Colimadores

600 lineas/mm

Lente acromatico
f=35mm

Fibras Opticas

Figura 65. Diagrama del ensamble del espectrofotometro dendaliciones
simultaneas con disco compacto (600 lineas/mm) aaroento dispersor.

Se realizaron algunos célculos para determinar cseria la geometria propia del sistema,
al igual de como se descompondrian las longitugesndla iniciales y finales (380nm y
780nm) los cuales se presentan a continuacion.

4.3.1.1 Calculos geométricos para el sistema (CD)

Utilizando como elemento dispersor un disco conmpgctabiendo que el arreglo a realizar
sera por medio de reflexion, se realizaron losutééca partir de la ecuacién general de
red[6], mostrada a continuacion:

a[sen(Qap) +sen(8)] = ma (13)
donde:

X750 = Camino optico recorrido por A = 780

X359 = Camino 6ptico recorrido por A = 380

[ = Distanciaentrem=0ym =1

6, = Angulo de apertura de A = 380

68, = Angulo de apertura de A = 780

X = Distancia entre la camara CCD y la fuente de luz
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Figura 66. Diagrama de la geometria de disefno.

Tomando en cuenta el esquema de la Figura 66seidlla geometria del prototipo con la
Gnica condicion de que el ancho del haz luminososguenfocara en la camara CCD con la
luz dispersada cromaticamente sea de 1 cm. Esthca@m se planted ya que el tamafio de

la zona de lectura del arreglo lineal es de 2.5commo son 2 lecturas se tendrian 0.5cm de
separacion entre las dos.

1cm

Figura 67. Diagrama para los célculos del prototipo experiment

donde:

X790 = Camino Optico recorrido por A = 780

X350 = Camino Optico recorrido por A = 380

[ = Diatancoaentrem=0ym =1

6, = Angulo de apertura de 1 = 380

8, = Angulo de apertura de 1 = 780

X = Diatancia entre la camara CCD y la fuente de luz
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El &ngulo de incidencia limite con el que se pudikrgar a trabajar se determino a partir
de la ecuacion (14) y a partir de ella se establecangulo de incidencia empleado en el
disefio del sistema experimental con CD.

A
Qi..(‘.fm = COS_l (%) (14)

donde:

8im = Angulo de incidencia limite
Amar = longitud de onda maxima de trabajo (780nm)
a = Periodicidad

Se determind emplear la mitad del angulo de inci@delimite, esta disposicidon se tomo
arbitrariamente, pero se comprobd de forma expetamheque es viable realizar dicha
eleccion. Con respecto a lo obtenido con la ecuna(d@d), el angulo de incidencia para el
disefio del sistema experimental es de 30°.

6, = 30° (15)
A partir de la ecuacion (13) se calcularon los éogyule dispersion par@p: Y Gaps, €S
decir, los angulos de apertura de las longitudesndia de 380nm y 780nm obteniéndose
los siguientes datos:
Oupy = 14.2° (16)
Oapz = 29.7° a7

Para calcularlos los caminos 0ptico§s, Xzsg) parari=380nm yA=780nm se tiene el
siguiente sistema de dos ecuaciones:

tan0,,, = %tan Ogpz = HTl (18), (19)
donde se obtiene:
tanbap:
= 20
tan qpz
[ =0.8cm (21)
X =3.2cm (22)

por teorema de Pitdgoras se tiene que:
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L (23)

Xagy = ————
380 senblyy,,

y por ultimo por regla de los senos obtenemos:

a b ¢
sena sen f§ B seny (24)
a
c sen
b= —ﬁ (25)
seny

De esta manera se obtuvo que el camino épticorrdograrar=380nm (Xgso) seria de 3.3

cm y parak=780nm (X%sg de 3.6cm. El diagrama final para los célculos pletotipo
experimental se presenta en la Figura 68.

lem

3.6cm

0.8 cm

32cm

Figura 68. Diagrama de datos obtenidos a partir de los c&@quilnteados para el
prototipo de espectrofotdmetro de 2 medicionesuwwo@D como elemento dispersor.

Fue complicado seguir el disefio geométrico talmeae planted en los céalculos, ya que
los angulos de incidencia eran complicados de mgdas monturas empleadas en el
prototipo no nos permitian colocar cada elementsuerespectivo lugar, es por ello que los

dos caminos geométricos son tan solo simularesnmaguales.
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La resolucion experimental en longitud de onda rmidte con el prototipo es de
aproximadamente 30nm (FWHM Full Width at Half Maximum la cual depende del
diametro de la fibra Optica empleada y del colimaddizado, que a su vez dependera de
la divergencia angular del haz incidente.

Para disminuir la divergencia del haz se emple@alimador 74-VIS de la mardacean
Opticsel cual trabaja en el rango espectral de 350n6002m con una distancia focd) (
de 10mm. La divergencia de un haz enfocado utitiaam colimador esta definida por la
siguiente ecuacion:

tan(a) = % (26)

donde:

a = Divergencia angular
@ = Didametro de la F.O.
f = Distancia focal

La distancia focal del lente es de 10mm. El diamee F.O. utilizada con este sistema
experimental es de 1000um, lo cual correspond® & 5.7°, el diametro de F.O. mas
pequeiio con el que se pudo trabajar fue de 400mmocque se obtienad = 2.29°, la
divergencia disminuye pero como resultado la intEms Optica se reduce
considerablemente, es decir, para las muestrasldeaon poca reflexion de luz, la sefial
Optica no es suficiente para ser registrada poétaara CCD.

La resolucion del espectrofotdmetro comercial USEBA8s de ~.3nm (FWHM), para las
aplicaciones planteadas en este trabajo de te®s necesaria una resolucion tan alta pero
si es necesario mejorar en ello de tal manera er tema valor de 5nm, lo cual podria
obtenerse al cambiar la fibra Optica, mejoranddivargencia angular del haz y usando una
fuente de luz mas intensa.
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4.3.1.2 Mediciones y resultados.

Un vez realizados los célculos para la geometrissideema experimental propuesto, el

armado del mismo y la calibracion, se empezaroratizar mediciones de reflectancia

difusa a partir de los colores muestra de la Tablge siguid el diagrama de bloques de la
Figura 64 usando la esfera integrad@®-REFde Ocean Optics.

El procedimiento de medicién es el siguiente, deceola esfera integradora sobre las
muestras de color, se enciende la luz blanca ynealio delsoftware Spectrde la camara

CCD se obtienen imagenes espectrales y los peddastensidad, los datos recogidos se
introducen en el programa disefiadd_abViewobteniéndose los espectros de reflectancia.

El programa déabViewesta disefiado para convertir los perfiles de imdadsen espectros
de reflectancia (transmitancia) difusa, la manerajge se logro esto es por medio de la
siguiente ecuacion [32]:

Lecg — RF) (Lec45 — RF)

Re = Str(
Strg — Rp / \Strys — Rp

(27)

donde:

Re = Reflectancia

Str = Reflectancia del estandar de referencia (.99)

Lecg = Lectura de la muestra a 8°

Lec,s = Lectura de la muestra a 45°

Stry = Lectura del estandar de reflectancia a 8° (Referencia a 8°)
Strye = Lectura del estandar de reflectancia a 45°(Referencia a 45°)
Rp = Ruido de fondo

El ruido de fondo se obtuvo a partir de la imagepeetral obtenida con la esfera
integradora apagada y colocada sobre un materstuod, de tal manera que solo se
registrara el ruido propio del sistema. Se remtitnismo procedimiento empleando como
elemento de medicién el espectrofotbmetro cometdidaB4000 deOcean Opticspara
realizar la comparacion y verificar el funcionantgedel sistema experimental

Se obtuvieron graficas como la mostrada en la Rigi®, en la cual se puede llegar a
realizar el andlisis correspondiente de los redaoftabtenidos:
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Lectura erronea

Especiro de lAmpara
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?l:llt} : HI:IIG' 500
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Ruido
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=_— sefial/ruido

Baja relacion
sefallruido

Reflectancia

| =—=Prototipo CD

m— Espactrofotémetro comercial

400 450 500 550 600 650 700
Longitud de onda (nm)

Figura 69. Andlisis para los espectros de reflectancia obten@n el espectrofotémetro
USB4000 y el prototipo para 2 mediciones con CDstreando el color naranja del
ColorChecker

Conociendo el espectro de la lampara utilizada pesamediciones (tungsteno-
haldgeno), se sabe que la radiacion en la zonaspeictro visible alrededor de los
violetas y azules (380nm-450nm) es de intensidgl yaunado a ello que el ruido
de fondo de nuestro sistema es muy alto, se dasmarbs resultados obtenidos en
el rango de 400nm a 450nm, ya que lo que se logratener de medicion era
debido al propio ruido del prototipo experimental.

La relacion sefial a ruido que se tiene en estae@smauy baja y es por ello que los
resultados obtenidos con el prototipo varian dsésia comercial.

Cuando, la lectura tiene una gran intensidad deoluma muestras que refleje
mucha luz, como es el caso del amarillo o el blale mediciones seran mucho
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mas precisas ya que la relacidon sefal a ruidoaerabteniéndose resultados méas
parecidos al sistema comercial.

Por ejemplo, para la medicion mostrada en la Fi§@récolor naranja deColorCheckey,

la cantidad o intensidad de luz reflejada entren#d@ 550nm es muy poca, pero en
comparacion la mayor intensidad de reflexion, y @ade la medicion mas exacta, es en
longitudes de onda entre 600nm y 700nm.

El mismo andlisis se realizé para cada uno dedpsatros de reflectancia difusa obtenidos
eliminandose las mediciones obtenidas entre lodgdwe onda de 400nm a 450nm, ya que
como se explico en el punto No. 1 los resultadas debidos al ruido del prototipo.

Los espectros de reflectancia difusa obtenidoslz®@mlemas muestras son presentados en

las siguientes figuras:

0.6
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Prototipo CD

| ==—=Espectrofotometro comercial

o
ey

Reflectancia
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550 600
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Figura 70. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para dos mediciones con CD muestreandolet morado deColorChecker
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Figura 71. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para dos mediciones con CD muestreandolet azul delColorChecker

63




= Prototipo CD

0.35 ﬁ = Espectrofotémetro comercial
N / / AN
0.25 / /, \

/ \\ ]

2

Reflectancia
[
()

0.15 / ‘\t—/
0.1 L
0.05
0
430 500 550 600 650 700

Longitud de onda (nm)

Figura 72. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetiiroetro USB4000 vy el
prototipo para dos mediciones con CD muestreandolet verde deColorChecker
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Figura 73. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetiiroetro USB4000 vy el
prototipo para dos mediciones con CD muestreandolet rojo delColorChecker
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Figura 74. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para dos mediciones con CD muestreandolet amarillo deColorChecker
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Figura 75. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetiiroetro USB4000 vy el
prototipo para dos mediciones con CD muestreandolet blanco deColorChecker
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Figura 76. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para dos mediciones con CD muestreandolet gris delColorChecker
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Figura 77. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetiiroetro USB4000 vy el
prototipo para dos mediciones con CD muestreandolet negro deColorChecker
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Al observar cada uno de los resultados y mediciobéanidas se demostré que el principio
de funcionamiento del sistema experimental propuest funcional, pero existen

variaciones en las mediciones debidas a muchosrésctcomo la alineacion de cada uno
de los elementos 6pticos, aberraciones introdugdada dispersion croméatica de la luz y
los lentes acromaticos, la relacion sefial/ruida gdquisicion de los perfiles de intensidad.

4.3.2 Espectrofotometro de doble medicion con rép de difraccion
hologréafica (RDH).

Se experimentd con otro disefio de espectrofotongetnmedicion doble empleando como
elemento dispersor una rejilla de difracciéon haddiga de 1000 lineas/mm. El esquema
general se presenta en la Figura 78, en el cu@rsen dos caminos Opticos. A diferencia
del prototipo de espectrofotometro planteado guuato 4.3.1, en este esquema se emplea
tan solo un elemento dispersor (rejilla de difrancholografica) no dos como es en ese
caso, ademas de la eliminacion de los lentes atimoa&omo medio de enfoque.

Camara CCD
Fibra dptica

NV, @O
Q

Fuente de luz Elemento

dispersor Ordenador

Figura 78. Esquema para el espectrofotdmetro de dos medg®mailtaneas con
RDH de 1000 lineas/mm.

Con el diagrama de bloque mostrado en la Figurae7fuede dar una idea de cémo se
ensamblé el prototipo, al igual de cuales son lesmentos que lo conforman.

Esfera integradora
ISP-REF

Puerto directo (8°) Puerto difuso (45°)

@ 600 um @ 600 um
Camino v ! Camino

optico 1 Colimador Colimador optico 2
x

Rejilla de difraccion holografica
1000 lineas mm

.

Camara
CCD
.
Figura 79. Diagrama de bloques empleado para el espectrofttéme dos
mediciones simultaneas con RDH (1000 lineas/mm).
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Se usO la esfera integradol8P-REF de Ocean Opticscon la cual se obtienen las
mediciones directa (8°) y difusa (45°) al mismamp®, se conectd en cada uno de sus
puertos una fibras opticas de 600um las cualepdrias la luz hasta la RDH, lograndose
con ello dos haces de luz dispersada cromaticamembede ellos se alined a la derecha y
el otro a la izquierda de la zona de lectura dgtaara CCD.

Una de las principal desventaja para este protaiperimental es la alineacion, ya que
hay que hacer que los dos haces entren en la nRErhay que los 6rdenes de difraccion
atiles (n = 1 o m = -1) incidan en diferentes zonas del arreglo linetag desventaja es la
aparicion del orden 0, este se logré manejar megliama barrera fisica elaborada con un
material de cara negra tal y como se muestra Eiglaa 80.

Camara CCD
Barrera
fisica m = -1
. . . m=1
Rejilla de difraccion

holografica
1000 lineas/mm

Colimadores
Figura 80. Eliminacién del orden 0 mediante una barrera fisica

El orden 0 no se pudo eliminar por completo porctanplejidad en la alineacion
introduciéndose luz no deseable en los sensorkesodenara CCD.

En la Figura 81se presenta el armado completo de este sistemaraegpéal, en el cual se
puede llegar a ver cada uno de los componentesng @ su funcionamiento, de igual
manera se observara cual es la geometria reatatetipo.

Se realizaron los célculos geométricos para detenmia alineacion de cada uno de los
elementos que constituyen este disefio de espdéimtro doble, pero en la realidad fue
dificil lograr que concordara lo calculado con ebtptipo debido a los problemas antes
mencionados de espacio, pero aun asi se logréoaeshiersistema funcional con el cual se
llegaron a realizar mediciones de espectros decteficia difusa.
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1*" orden
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2° orden Camara

CCD Barrera

fisica

Rejilla de

Colimadores difraccion

Fibras Opticas

Figura 81. Diagrama de ensamble del espectrofotdmetro de édgianes simultaneas
con RDH (1000 lineas/mm) como elemento dispersor.

Los calculos realizados para determinar cual darggeometria el sistema se presentan a
continuacion.

4.3.2.1 Calculos geométricos para el sistema (RRH

Para este caso por tabla de especificaciones ablezsd que la separacion entre lineas
(periodicidad -a) de la RDH empleada en este disefio experimenti égum.

Fuente de luz

Rejilla de

difraccion

Figura 82. Dispersion croméatica de la luz por medio de ujithareifraccién por
transmision.

Para los calculos se empleo la misma condiciénantptla en el diagrama de referencia de
la Figura 66, en la cual la zona util de medici@masde lcm para cada haz de luz
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dispersada cromaticamente. Para calcular el andelancidencia limite se empleo la
ecuacion (14), de la cual se obtiene lo siguiente:

Oiiim = 38.74 (28)

..
”2”” = 19.37° ~ 20° (29)

El angulo de incidencia de trabajé para este sstexperimental de espectrofotdmetro de
dos mediciones simultaneas es de 20°. Empleandmuacion general de red (18
determinaron los angulos de dispersian Y fap2, Obteniéndose los siguientes valores:

8apl =22.7° (30)

Oap> = 51.6° (32)
Ahora bien, para los caminos optico&sf, X7sg) de =380 yA=780 se sigui6 el mismo
procedimiento planteado anteriormente empleandecilecion (20), de la cual se logran
obtener los siguientes resultados:

[ =0.5cm (32)
X =12cm (33)

Por teorema de Pitdgoras y empleando la ecuacB)ng@ obtienes la distancia del camino
Optico recorrido para=380nm:
X380 - 13(.7??‘1 (34)

Por ultimo, para obtener el camino Opticoide780nm, se emplea la regla de los senos
mediante la ecuacion (25) obteniéndose el siguiaite:

Lograndose de esta manera el diagrama final pgy@diaetria del prototipo:

lem

Sem

12om
Figura 83. Diagrama de datos obtenidos a partir de los c&@quilenteados para el
prototipo de espectrofotometro de dos medicionasucoRDH como elemento
dispersor.
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4.3.2.2 Mediciones y resultados.

Para poner a prueba el sistema experimental con,Rie@Hrealizaron mediciones de
reflectancia difusa con las mismas muestras pradasten la Tabla 3. El procedimiento de
medicion es el mismo que en el prototipo anteritisco compacto), colocando la esfera
integradoralSP-REFde Ocean Optics sobre cada una de las muestras se obtuvieron los
perfiles de intensidad empleandoseftware Spectrae la cAmara CCD, dichos valores se
introdujeron en el programa disefiado lagView para la obtencion de los espectros de

reflectancia.

Se compararon los resultados de este prototiporiexgaal con el sistema comercial
(espectrofotometro USB4000) obteniéndose resultadasmuchas variaciones para cada
una de las mediciones, tal y como se presentaléiglaa 84 y la Figura 85.

0.8
Prototipo RDH
7 Espectrofotometro comercial /,—
£ 05 //
<
3 o4 //
. N/
e /
0.2 /
01 Tee——
0
400 450 500 550 600 650 700
Longitud de onda (nm)

Figura 84. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para dos mediciones con RDH muestreahdol@r naranja deColorChecker
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o
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Figura 85. Espectros de reflectancia obtenidos con el esgetdroetro USB4000 y el
prototipo para dos mediciones con RDH muestreahdol@r morado deColorChecker
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Hay varias razones por las cuales no se logrartenebbuenos resultados con la RDH,
uno de ellos es técnico, ya que al ser un sisteqmerienental no se contaban con monturas
especializadas para este prototipo lograndose ltmpreblemas en la alineacion. Otro de

los inconvenientes con este sistema es que ngsedtiminar del todo el orden 0 obtenido

en la transmision de luz a través de la RDH satlordms perfiles de intensidad obtenidos,
tal y como se mostré en la Figura 80. Aunado ssadifecultades se tiene el problema de la
relacion sefial/ruido.

Con este sistema de medicion doble no se pudiebtener buenos resultados pero el
principio de medicion si fue demostrado en el puBitd.2, en el cual se tiene el

espectrofotometro con rejilla de difraccion holdigigd para una medicion, habria que
realizarse varias modificaciones en este disef@sgectrofotometro doble para que llegara
a ser funcional, tal y como se obtuvo con el piptoexperimental para dos mediciones
simultaneas con disco compacto.
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CAPITULO 5

APLICACIONES.

5.1 Medicién de color.

Se define color como una percepcion visual quesasrgda en el cerebro al interpretar las
sefales nerviosas que son enviadas a los fotooeespte la retina del ojo y que a su vez
interpretan y distinguen las distintas longitudesodda que captan de la parte visible del
espectro electromagnético (380nm-780nm).

El principal problema que se presentaba al haldacalior es que la percepcion de €l es
subjetiva, como solucion se crearon sistemas deicibedpara poder cuantificarlo y
expresarlo numéricamente, cuyo principio esta lmasad la cantidad de luz reflejada
(transmitida) por el objeto. La organizacion insgional de luz y color CIECommission
Internationale de L’Eclairageflesarroll6 dos importantes sistemas para la evéluate
color en términos de numeros basados en la medugdmeflectancia espectral de la
muestra. El primer sistema fue creado en 1931 refsere a los valores triestimulo (X Y
Z), el segundo sistema creado en 1976 referids @dpacios de color (L* a* b*), siendo
estos sistemas los mas utilizados en la actualdados instrumentos de medicion de
color.

5.1.1 Caracterizacion de recubrimientos.

Con los prototipos experimentales para dos medsigrianteados en esta tesis es posible
la realizacion de mediciones de color en mediosrtdgéneos, ya que con los espectros
de reflexién difusa es posible obtener las coordasae color de la muestra. En este caso
se determinaron coordenadas CIELab, pero es pdsibidtenciéon de coordenadas de
otros sistemas mediante formulas de conversion.

El proceso de medicién es el siguiente, se colardadnuestra en el puerto de lectura de
la esfera integradora, se obtienen los perfilesntensidad para después calcular los
espectros de reflexion difusa, por ultimo se emmqleaunsoftwaredisefiado ehabViewel
cual, mediante el uso de ciertas formulas, nosagdadordenadas de color CIELab de la
muestra.

Figura 86. Determinacion de coordenadas de color CIELab.
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La coordenad&* recibe el nombre deiminosidad y puede tomar valores entre 0 y 100,
las coordenadas colorimétricasa* y b* forman un plano perpendicular a la luminosidad.
La coordenada a* define la desviacion del puntooraético correspondiente a la
luminosidad, hacia el rojo &i* > 0, hacia el verde sa* < 0. Analégicamente, la
coordenad®* define la desviacion hacia el amarillabi> 0, hacia el azul $* < 0 [1],
como se muestra en la Figura 87.

« BLANCO
+L* (isi00)

AMARILLO
+b

LUMINOSIDAD
+
b ]
=
o
C~
=

SATURACION |

\ -b AzuL
-a VERDE

NEGRO
(L*=0)

Figura 87. Espacios de color CIELab.

Los instrumentos de medicion de color reciben krade la misma manera que lo reciben
nuestros ojos, mediante la captacion y filtrandoldagitudes de onda de la luz reflejada
por un objeto [34]. Para la determinacion de lasr@enadas de color L* a* b* (CIELab
1976), primero es necesario obtener las curvagftiectancia de la muestr& (1)) para
después aplicar las matematicas para colocar @r agntro del espacio de color
correspondiente.

Para ello tomamos la curva de reflectancia y mlidémos los valores por los datos de la
distribucion espectral de un iluminante estandaE C5(1)). El iluminante es una
representacion grafica de la fuente de luz bapuéd se ven las muestras. Cada fuente de
luz tiene una distribucion de energia que afectm@io en que vemos el color. Como
ejemplos de los diferentes iluminantes tenemoséafidescente), D65 (luz de dia - Figura
88) o F2 (fluorescente). El iluminante empleadoapalr célculo de las coordenadas de
color en esta tesis es el D65 [24]. Multiplicamdsresultado de este célculo por las
funciones colorimétricas del observador estand&. Ch CIE comisiond el trabajo para
derivar el concepto de observador estandar en $98t 1964, el cual se basa en la
respuesta humana promedio a las longitudes dedmtdaluz (Figura 89).
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Figura 88. lluminante estdndar D65/10° - Luz de dia[34].

En resumen, el observador estandar representa @mpersona promedio ve el color a
través del espectro visibl&(@), y(1),z(41)). Una vez que se calcularon estos valores se
convierten los datos en los valores triestimulo XEgtos valores ahora pueden identificar
un color numéricamente.

— 2° Observador (CIE 1931)
2.0 = ====10° Observador (CIE 1964) .

1:5

1.0

Valores triestimulo

\

R,
7
1 &
/ X
D
4 s
\
.

380 430 480 530 580 630 680 730 780

0.5

0.0

Longitud de onda (nm)
Figura 89. Funciones colorimétricas para el observador estébidaa 2° y 10°.

Las formulas empleadas para el célculo de las eoadhs de color CIELab son las
siguientes [1]:

X =) [S() - %) - RA)] (36)
V=) 15070 - RQ)] (37)
2= 150 2(A) - R (38)
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donde:

S(A) = Distribucién espectral del iluminante
R(A) = Reflectancia
x(1),¥(A), z(1) = Funciones colorimétricas

Una vez obtenidos los valores triestimulo se estédylon las coordenadas de color
CIELab mediante las ecuaciones siguientes:

L' =116(Y/Y,)Y3 — 16 (39)
a* = 500{(X/X,)'3 — (Y/Y,)'3] (40)
b* =200[(Y/Y,)Y/3 — (Z/Z2,)/?] (41)

DondeX,,, Y,, Z,, representan los valores triestimulo del iluming24g.

Se determinaron las coordenadas de color de lastrasepresentadas en la Tabla 3
obteniéndose los resultados expuestos en las sigsiefiguras, se realizaron las
mediciones con 3 sistemas de medicion diferentesplorimetro modelo CM-3700 de la
marca Minolta, un espectrofotometro comercial (USB4000 mafxaean Opticky el
sistema experimental de espectrofotometro de dadicioees simultdneas con disco
compacto como elemento dispersor.

Encada una de las figuras se presenta una talidaceial se visualizan las coordenadas de
color obtenidas con cada uno de los sistemas décideda), al igual que el error o
desviacion de color, el cual se calcula a partiadecuacion (42)

AEy, = (L5 — L5)? + (a — a3)? + (b} — b3)? (42)

de igual manera se muestra una grafica tridimeaki@presentativa de las coordenadas
ClELab (b), es importante remarcar que la manera en que essntan dichas
coordenadas es como se ejemplificd en la Figur&B#ada gréafica 3D se colocaron las
proyecciones de las coordenadas de color CIELdbseplanos X, y, z. Una vez obtenidas
las coordenadas L* a* b* se uso un convertidor pdreener el color RGBEHasyRGB
[25], con el cual se podra visualizar las diferaaa@n color para cada uno de los sistemas
de medicion(c).
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Esp. Comercial 62.66 3506 47,58 6.38

Figura 90. Coordenadas de color CIELab (simbolos sélidos)symsayecciones en los planos
X, Y y Z (simbolos huecos) obtenidas con los tistemas de medicién muestreando el color
naranja deColorChecker

@ Colorimetro Minolta
Prototipo

A Espectrofotimetro
comercial

Color 10 - Morado

Equipo
Colorimetro Minolta | 31
Prototipo (CD) 37.58 2457 -27.74| 9.57
33

6012032 -21.60| -

-30 Esp. Comercial 351977 -21.77| 184

Figura 91. Coordenadas de color CIELab (simbolos sélidos)sypsayecciones en los planos
X, Y y Z (simbolos huecos) obtenidas con los siskemas de medicion muestreando el color
morado delColorChecker.

@ Colorimetra Minolta
Protetips

A Espectrofotémetro
comercial

Colorimetro Minolta | 3530 10.15 | -41.67 | ----

15 Prototipo (CD) 3725 142 4519 5.71
Esp. Comercial 352 | 885 |-4238| 148 |

18 -40

Figura 92. Coordenadas de color CIELab (simbolos sélidos)sypsayecciones en los planos
X, Yy Z (simbolos huecos) obtenidas con los tistemas de medicion muestreando el color

azul delColorChecker.
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@ Colorimetro Minolta
Frototipn

A Espectrofotémetro
comercial

Colorl4 - Verde
* 3

Equipo
Colorimetro Minolta | 55.18 | -34.30 |32.96 | ----
Prototipo (CD) | 37.42|-27.09 | 6.01 | 27.99
» Esp. Comercial | 55.96 | -34.48 27.89| 5.13

5

Figura 93. Coordenadas de color CIELab (simbolos sélidos)sypsayecciones en los planos
X, Y y Z (simbolos huecos) obtenidas con los tistemas de medicién muestreando el color

verde delColorChecker.

# Colorimetra Minolta
Prototipn

A Espectrofotémetro
comercial

Color 15 - Rojo
Equipo L*
Colorimetro Minolta | 41.37 | 44.28 | 24.71 | ----
Prototipo (CD) | 48.96 4749 156 | 2437
%0 Esp. Comercial 44.12147.19]19.76 | 637

Figura 94. Coordenadas de color CIELab (simbolos sélidos)symsayecciones en los planos
X, Yy Z (simbolos huecos) obtenidas con los tistemas de medicién muestreando el color
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rojo delColorChecker.

|
i
@ Colorimetro M nolta
Prototipo

A Espectrofotimetro
comersial

Color 16 - Amarillo

Equipo L* a* b* AEanb
Colorimetro Minolta 79.76 3927899 | ----
Prototipo (CD) 83.63 |2.67| 454 | 33.84
&0 Esp. Comercial 182.14 [435 72,16 | 7.25

Figura 95. Coordenadas de color CIELab (simbolos sélidos)sypsayecciones en los planos
X, Yy Z (simbolos huecos) obtenidas con los tistemas de medicion muestreando el color

amarillo delColorChecker.
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& Colorimetro M inofta
Pratotipo

A Espectrofotimetro
comercial

Color 19 - Blanco

Colorimetro Minolta | 95.89 | -0.86 | 2.09 | ---- |
Prototipo (CD) 19635 -04 [-029 247
Esp. Comercial 969 [-059 | 1.12 | 1.43

40 2
Figura 96. Coordenadas de color CIELab (simbolos sélidos)sypsayeccionesen los planos
X, Y y Z (simbolos huecos) obtenidas con los tistemas de medicién muestreando el color

blanco delColorChecker

@& Colorimetro Minolta
Pratotipo

A Espectrofotémetro
comereial

Equipo L* a* b* | AEwp
Colorimetro Minolta 51.09-0.12 -0.15 | ----

5 Prototipo (CD) 15394 242 [-946  10.06 |
Esp. Comercial 51,62 -02 [-0.69] 0.76

Figura 97. Coordenadas de color CIELab (simbolos sélidos)sypsayecciones en los planos
X, Y y Z (simbolos huecos) obtenidas con los siseemas de medicion muestreando el color

gris delColorChecker.

|
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@ Colorimetro Minolta
Prototipo

A Espectrafotdmetra
comercial

Color

24 - Negro

Equipo L* a*
Colorimetro Minolta | 22.10 -0.04 | -0.48 | ----
Prototipo (CD) 2911 941 | -23.24 | 25.62
Esp. Comercial 251 [-0.16] -1.21 | 3.09

12 -25

Figura 98. Coordenadas de color CIELab (simbolos sélidos)sypsayecciones en los planos
X, Y y Z (simbolos huecos) obtenidas con los siskemas de medicion muestreando el color
negro delColorChecker.
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Como referencia para calcular las desviacionesott se empleo la medicion obtenida
con el colorimetro CM-3700, obteniéndose valoragsa phprototipo experimental de entre
5y 30, y para el sistema comercial (espectrofot@nedSB4000) de entre 1 y 8, estas
variaciones son faciles de visualizar en los coR&B de cada graficg). Se tiene que
trabajar mas en el prototipo experimental paraaympla con estandares de medicion de
color pero se pudo demostrar que es posible obtereliciones de color a partir del
sistema disefiado en esta tesis.

La aplicaciéon de la colorimetria es muy amplia,uséza en diversas industrias como:
pinturas, tintas, textiles, cerdmicos, plasticoapgb, automotriz, fotografia, alimentos,
cosmeéticos, farmaceéuticos, etc., es por ello quesdrrollo de una sistema simple seria de
gran ayuda para estas mediciones.

5.1.2 Caracterizacion de un proceso de titulaciogquimica.

Con el disefio de espectrofotometro de dos medisieeepueden obtener espectros de
transmision. Para este caso se realizo la carzatédn de un proceso de titulacion entre
dos soluciones con distintos indicadores para diarda utilidad de tener dos mediciones
simultaneas.

Una titulacion es un método de andlisis quimico aee utiliza para detectar la
concentracion desconocida de un reactivo conoadoo al realizar una reaccién de
neutralizacién en la cual se utiliza un indicadarapdeterminar, con el cambio de color, el
momento en que se alcanza la neutralizacion [26fhvEance de la titulacion se puede
registrar midiendo un determinado cambio en elesiat en funcién del volumen de
titulante agregado. Esta dependencia se le comwmoe curva de titulacion.

Viraje

“4 L

pH

Punto de
equivalencia

V. del titulante
Figura 99. Ejemplo de curva de titulacion.

El punto de equivalencia corresponde al punto flexidn de la curva de titulacion. La
exactitud con que se determina el punto de equiveledepende de cuan abrupto sea el
cambio de la sefial en el entorno del mismo al igus la sensibilidad del elemento
medidor para registrarlo [27].
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La manera en que se realizo esta titulacion quiescka siguiente; se tenian dos matraces
con 100ml de agua y a cada uno se le agregd ucathali diferente. Los indicadores son
colorantes que pueden modificar su color seguiHe28]. Los indicadores empleados en
esta titulacion se dan a conocer en la Tabla £of&aron los matraces sobre un agitador
magnético el cual se encargd de mover la solucidncaal se le iba agregando una cierta
cantidad de NaOH (sosa caustica), midiéndose elepElada una de las soluciones con un
phmetro. Se hizo pasar luz a través de los matracetectandose por medio de dos fibras
oOpticas. Cada que se agregaba sosa caustica aidstras se presentaba un cambio en el
color de la solucion el cual fue registrado por imetkl prototipo experimental. Para este
caso se empled el espectrofotometro de dos medgimultaneas con RDH.

Indicador | Color acido | pH Viraje | Color basico
Fenolftaleina | Incoloro 8,2-9,8 Violeta / Ro
Timolftaleina | Incoloro 8,6 -10,0 Azul

Tabla 4. Indicadores para titulacion quimica utilizados.

El ensamble experimental es presentado en la Fifd@aen la cual se podra observar de
una manera mas sencilla lo explicado en el paeaferior.

Timolftaleina

Fenolftaleina

-

Fuente de
luz

Agitador

magnético Sistema

experimental

pHmetro
Micropipetas

Figura 100.Ensamble experimental para la caracterizacion deitutacion quimica.
La concentracion de los dos indicadores era difergrara la timolftaleina era del 0.10% y

para la fenolftaleina del 10% en etanol y la cotraeion de la sosa caustica era de 0.5%,
lo cual representa 1.25mM.
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Los resultados obtenidos con el sistema experirhsotapresentados en la Figura 101 y la
Figura 102, en los cuales se puede observar elicatab espectro de reflectancia con
respecto a la cantidad de NaOH agregada.

1800

Oml
N
1g00 4 02wl
- —0.04ml / "‘\\
] 0.06ml N
5 1400 | e
< —0.08ml 7o
—0Iml //--w\ \

o /AN
- P o // \\
P S N \

4

d de luz ir

0

380 420 460 500 540 580 620 660 700 740 780
Longitud de onda (nm)

Figura 101.Perfiles de intensidad obtenidos con el espectiofetro doble con
RDH para la titulacion con fenolftaleina como iratior al agregar una
determinada cantidad de NAOH.
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Figura 102.Perfiles de intensidad obtenidos con el espectiofetro doble con
RDH para la titulacion con fenolftaleina como iratior al agregar una
determinada cantidad de NAOH.

Si en una titulacion se parte de una disoluciorichag se aflade un acido lentamente, al
principio el pH varia muy poco, pero al alcanzap@hto de viraje la adicion de unas pocas
gotas de &cido hace variar rapidamente el pH [@@h parecido pasa en este caso, era
complicado ver un cambio lento puesto que el pHums variable logaritmica lo cual
implica que en cierto momento el cambio seria ndypydo.

A partir de los datos recolectados con el phmetrotstuvieron las curvas de titulacion
presentadas en la Figura 103. Para la soluciércgoienia fenolftaleina como indicar el
viraje era muy rapido, por esta razon la partebéstde pH antes de que se diera el viraje
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no se logré observar, pero en cambio en la muestrdimolftaleina fue mas facil apreciar
coémo es que se da el viraje, esto se debe a goadantracion de este indicador era mucho
menor, entonces era necesaria una mayor cantidada@ para poder observarse un

cambio.

2 e boomnemnenneenes dremmeees —+—Timolftaleina
. —8—Tenolftaleina

0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25
Solucion de NaOH (ml)

Figura 103. Comportamiento del pH obtenido al agregar NaOHsadduciones con los
indicadores.

Las mediciones con el sistema experimental fuerés rapidas en comparacion con otros
sistemas comerciales, ya que no se tenia que mmeaglimuestra y después la otra, punto
gue comprueba la ventaja de tener dos medicionagtaneas, ademas se demostré que
este prototipo de espectrofotometro de dos meditbgdre la sensibilidad para determinar

cambios en la medicion de espectros de transmagicaracterizar una titulacion quimica.
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CONCLUSIONES
Y TRABAJO A FUTURO.

En este proyecto se planteo el disefio de un sistapaz de medir simultaneamente dos
lecturas espectroscépicas el cual deberia de tener configuracion sencilla en
comparacion con los sistemas comerciales, en la sesdemostr6 que esta técnica de
medicion es una forma util y funcional para la abién de espectros de reflectancia y
transmitancia difusa en medios inhomogéneos, empamuidén con las técnicas empleadas
hasta el momento ( dos espectrofotometros e iqtEnrdptico), prototipo que podria llegar
a ser reproducible en laboratorios.

Se analizo la respuesta de la camara CCD a vanegibneales de la intensidad de luz
utilizada en el desarrollo de los experimentos,laaual se capturaban imagenes y de ellas
se podian obtener los espectros de reflectancamsttiitancia) difusa. Al realizar la
caracterizacion del arreglo lineal CCD se pudordatear su funcionalidad, rango y limites
de medicidon concluyendo que es factible su utii@aen este prototipo experimental de
espectrofotdmetro. Sin embargo es necesario caataruna mayor flexibilidad en el
control de pardmetros de medicion, que seria diesqab fueran independientes para cada
pixel del arreglo lineal de la camara CCD. Estaleisido a la fuerte no linealidad y baja
potencia en la emision de las lamparas de luznpotitica.

La resolucion optica del prototipo experimentalnpd@do en esta tesis es de alrededor de
30nm EWHM), la cual depende directamente del tamafio delif@adente, es decir, el
diametro de la fibra Optica empleada. Es posiblpraedicha resolucion disminuyendo el
tamafio de la fibra Optica, pero el inconveniertgasen la intensidad de luz recolectada
por la camara CCD, ya que podria no ser suficipata realizar las lecturas de las sefiales
espectroscopicas.

Los resultados obtenidos con el arreglo experinchem@stran que el sistema propuesto es
una solucion viable para la obtencién de dos lastespectroscopicas simultaneas el cual
puede ser utilizado en mediciones de reflectancieaysmitancia difusa. La resolucion
obtenida hasta el momento es aceptable pero sessar® continuar mejorando en el
sistema; asi como en la alineacién para lograr nreejesultados.

La principal aplicaciéon a la cual estuvo dirigidsteeprototipo fue a la medicion de color.
Al analizar los resultados se puede determinarsguebueno, pero existen variaciones en
las mediciones de algunas muestras entre el sisexparimental planteado y los
colorimetros comerciales, esto es debido a muawsrés, la utilizacion de una fuente de
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luz tungsteno-halégeno que tiene una intensidad bajg en las zonas espectrales de
380nm a 450nm. La relacion sefial a ruido es mug bajestas zonas espectrales y en
mediciones de muestras de baja reflectancia o rhigarscia segun sea el caso,
obteniéndose con ello problemas en las medicinesolte. Otro de los inconvenientes
derivados del sistema experimental es la utilizaci® monturas comerciales para cada uno
de los elementos Opticos, monturas que al reatizarmado del prototipo eran estorbosas
dificultdndose la alineacion del sistema en genekah con estos inconvenientes los
errores en la comparacion de las mediciones no mon altos, en el caso de las
coordenadas de color CIELab se obtuvieron desviasieen las coordenadas de color
(AEs) de entre 5 y 20, el ojo humano puede detectancianes de 6 a 8 y un ojo
entrenado de 3 a 5, por lo tanto el cambio entreokdr real y el color medido con el
sistema experimental planteado no cambia muchajegt® que para que este prototipo
pueda llegar a tener los estandares empleadosmeerehdo es necesario mas trabajo, pero
como sistema experimental se pudo comprobar sibifatad para la determinacién de
coordenadas de color.

Para colorimetria es recomendado el empleo devalter de 5nm desde 380nm a 780nm
por lo que seria necesaria aumentar la resolu@bsistema experimental en un factor de
6, esto seria posible empleando una fibra Opticalilmetro mas pequefio (100nm o
200nm) junto con una fuente de luz mas intensatatlenanera a tener una menor
divergencia angulas y una intensidad en las seBafgtroscopicas alta.

Esta tesis abre el camino para que se continGéadomestigacion de este nuevo disefio de
espectrofotdmetro para dos mediciones simultdnaaglccual se puede llegar a obtener un
sistema modular capaz de medir espectros de r&fragd¢ransmision.

Hay mucho trabajo a futuro que se puede realizax lgaobtencion de un instrumento de
medicion a partir del disefio planteado en estss,tedgunos de ellos ya se han ido
explicando a través del desarrollo del trabajo, serea cambiar la cdmara CCD empleada
por un arreglo lineal propio, realizando la comanién entre el sensor y la computadora
mediante ursoftwaredisefiado concretamente para este sistema&reacion de monturas
especiales para los elementos Opticos y electrdmos daran como resultado una mejor
alineacion, y por ende mejores resultados e inclusa vez que ya se haya logrado obtener
variaciones o errores de medicibn muy bajos en eoagn con los sistemas comerciales
y que cumplan los estdndares necesarios, se padliaar un encapsulado del sistema
logrando con ello un instrumento simple, portatihgdular para la obtencién de espectros
difusos.

Otra modificacion que se podria realizar es enlezhento de dispersiéon croméatica y los
lentes de enfoque, ya que en lugar de tener dosestes Opticos, podria emplearse un

R ——
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lente con la rejilla de difraccion gravada en stedipo de lentes son utilizados en algunos
espectrofotdmetros y aunque son muy fiables, ¢batel sistema se elevaria un poco, pero
en comparacion podriamos llegar a obtener medisioneeho mas exactas.

En el mercado existen espectrofotdmetro de dosshesqaces de comparar la lectura de la
referencia con la muestra a medir, pero no existgrectrofotometros que midan dos

muestras al mismo tiempo, es por ello que el pitoyde este nuevo sistema tiene una
componente de innovacion y por ende es factibleoldinuidad en la mejora de este

prototipo.
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