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RESUMEN

En este trabajo se muestran los efectos del ancho de banda espectral, del intervalo
de datos y del angulo de incidencia en los espectros de transmitancia de los
materiales de referencia certificados mas utilizados para la calibracién de la escala
de longitud de onda de los espectrofotometros ultravioleta-visible; el oxido de
holmio y el 6xido de didymio. Los resultados mostrados aqui sugieren que los
materiales usados constituyen una buena opcién para la calibracion de estos
instrumentos; y ademas ofrecen una herramienta util en la seleccion adecuada del
mismo espectrofotometro, cuando se tienen que cubrir necesidades especificas. Es
necesario tener caracterizado el material a las mismas condiciones de uso, es
decir, a los mismos parametros instrumentales que el equipo posee, con la finalidad
de no introducir un error de medicion adicional en la calibracion del instrumento.



I. INTRODUCCION

En nuestros dias, los diversos sectores de la industria asi como las distintas areas
de la ciencia pueden ser evaluadas o calificadas por sus clientes basandose en la
satisfaccion de sus necesidades, para lo cual, la industria y la ciencia requieren
garantizar la calidad de sus productos y servicios. Esta razon, los lleva a
implementar sistemas que aporten seguridad y mejoras continuas en sus procesos.
Los sistemas de aseguramiento de calidad o sistemas de calidad estan convenidos
en acuerdos internacionales sobre los requisitos, controles y caracteristicas que
deben cubrir estos, y han sido aprobados como normas de aplicacién general a
todos los sectores productivos y de servicios. Por ejemplo, las recomendaciones de
la guia ISO de la serie 9000 y la norma mexicana NMX-EC-17025-IMNC-2000
(correspondiente a la ISO/IEC 17025), las cuales permiten conseguir un Certificado
de Calidad y el acreditamiento que reconoce la competencia técnica
respectivamente. Existen puntos especificos en estas normas que tratan sobre el
control, la calibracion y el mantenimiento de los equipos de inspeccion, medicién y
prueba. Para cumplir con estos puntos, se requieren de instrumentos o patrones
certificados que tengan una relacion valida con patrones oficiales reconocidos.
Ademas de incluir los factores que afectan la medicién, tomando en cuenta los
parametros y pruebas que son susceptibles de ser cuantificados, utilizando
patrones de medida estables o materiales de referencia especificos y apropiados

para cada prueba.

Tanto para la ciencia como para la industria, resulta muy importante determinar la
composicion quimica de materiales, asi como cuantificarla. Una opcion para realizar
este tipo de analisis es utilizar un espectrofotometro ultravioleta-visible (UV-Vis),
cuya exactitud, repetibilidad y reproducibilidad deben ser evaluados periédicamente
para validar su adecuado funcionamiento, mediante la calibracién de sus dos
escalas: la fotométrica y la de longitud de onda. Existen varios métodos para
efectuar la calibracion, el mas empleado es aquel en el cual se utilizan Materiales
de Referencia Certificados (MRCs).



Sin embargo, frecuentemente no se logra un uso Optimo de los MRCs en la

calibracion de espectrofotometros UV-Vis, debido al desconocimiento del efecto
que causan algunos de los parametros instrumentales como el ancho de banda
espectral (ABE) y del intervalo de datos (ID) en sus espectros de transmitancia; lo
que normalmente se traduce en un error de medicion adicional al error sistematico

obtenido de la calibracion del instrumento.

Este trabajo muestra el efecto del ABE y del ID en los espectros de transmitancia
de los MRCs mas utilizados para la calibracion de la escala de longitud de onda de
los espectrofotometros UV-Vis; el 6xido de holmio y el éxido de didymio, cuya

utilizacion conjunta permite ampliar el alcance en la calibracion.

Dado que algunos espectrofotometros se encuentran limitados en cuanto a la
posibilidad de variar su ABE y su ID, se espera que los resultados presentados aqui
ofrezcan a los usuarios de estos instrumentos una herramienta que les permita
decidir sobre los MRCs a emplear en su calibracion. Adicionalmente, cuando se
tienen necesidades especificas a cubrir con un espectrofotometro UV-Vis, este

trabajo podria servir como una primera guia para su adecuada seleccion.

Debido a que en algunos espectrofotometros, la incidencia del haz pudiera no ser
normal a la superficie del filtro a causa del desgaste sufrido en el portaceldas; se
presenta el efecto que tiene el angulo de incidencia sobre los espectros de

transmitancia de los MRCs.

En este trabajo se hace uso de las “Reglas para la escritura de los numeros y su
signo decimal” (que se citan en la Cuadro 21 de la NORMA Oficial Mexicana NOM-
008-SCFI-1993) del Sistema General de Unidades de Medida, donde dice: “el signo
decimal debe ser una coma sobre la linea...", asi como del Vocabulario

Internacional de Metrologia.



Il. ANTECEDENTES

¢Cuando surgi6 la necesidad de calibrar los espectrofotémetros?, ;Cuando surgio
la necesidad de emplear materiales de referencia? La necesidad de evaluar el
funcionamiento de los espectrofotometros debié surgir en el momento en el que se
desarrollaron estos, y de esta necesidad el tener una referencia materializada. No

existen referencias bibliograficas exactas que den respuesta a ambas preguntas.
Il.1. Breve resena historica del origen de los espectrofotémetros UV-Vis

El desarrollo de la espectroscopia ultravioleta-visible tiene sus inicios con los
estudios del espectro solar realizados por Kircher (1646), Marci (1648), Boyle
(1664) y Grimaldi (1665) en los que ellos empleaban un instrumento visual. En
1860, Kirchoff y Bunsen mejoraron este instrumento empleado para la examinacion
visual de los espectros de emision y- absorcion. Posteriormente, Newton introdujo
las rendijas para mejorar la resolucion y Simms, los lentes colimadores para
producir un haz de luz paralelo. Boyle, Duboscq, Sorby, Vierodt y Glan
contribuyeron con el colorimetro visual. Bouguer (1729), Lambert (1760), Beer
(1852) y Bernard (1852) aportaron las leyes de la absorcion de la luz y la
combinacion de éstas. En 1901 Kreusler elabor6 el primer espectrofotometro
fotoeléctrico manual capaz de registrar los datos. Este, usaba una celda fotoemisiva
de metal de alcali de hidrégeno a baja presibn como detector, un doble
monocromador compuesto de prismas de fluorita y varias fuentes de emisiones de
chispa como fuente de radiacién. Con este, se logro registrar los espectros de
algunas impurezas de muestras de aguas. El primer espectrofotémetro comercial
fabricado para un gran alcance en la medicion (200 nm a 1000 nm) fue el Beckman
DU, basado en los trabajos publicados por Cary y Beckman en 1941. En 1945 se
dio a conocer el Cary, un espectrofotometro con un sistema de doble haz y dos

fotomultiplicadores. (Burgess y col., 1987; Ewing, 1960)



Posteriormente, a través de los afios, diversos grupos de trabajo han buscado

uniformizar criterios y conceptos sobre la espectroscopia. Uno de ellos es el Grupo
de Espectroscopia UV de Reino Unido, el cual en 1948 discutia problemas de
metodologia asociados a la nueva era de los espectrometros fotoeléctricos, afios
después trataban temas relacionados con espectroscopia de absorcion ultravioleta-
visible e infrarrojo cercano, fluorescencia, asi como mediciones de reflectancia y
técnicas experimentales de quimica analitica. Este Grupo, ha dirigido
comparaciones entre laboratorios y temas relacionados con materiales de
referencia patron. Este mantiene una relacion muy estrecha con el National
Physical Laboratory (NPL), colaborando en los avances de la espectroscopia. Otro
grupo que ha desarrollado una labor similar es el council optical radiation
measurements de los Estados Unidos fundado en 1972, el cual ha trabajado muy
de cerca con el National Institute Standard and Tecnology (NIST), anteriormente
National Bureau of Standards (NBS). (Burgess y col., 1987)

Existen datos de que el NBS en 1945, usaba el vidrio de 6xido de didymio como
material de referencia para longitud de onda y en 1961 el 6xido de holmio en una

matriz de vidrio para espectrofotometros ultravioleta-visible. (Burke, 1983)

I1.2. Espectrofotometro UV-Vis

El espectrofotémetro es un instrumento que mide la interaccion de la energia
radiante con la materia en funcién de la longitud de onda. Estas mediciones son
relativas a una referencia que puede ser el aire, o el solvente empleado en

disoluciones.

La mayoria de los espectrofotometros, realizan la medicion iluminando la muestra
con luz monocromatica en un proceso denominado barrido, en el cual cada longitud
de onda del intervalo espectral deseado incide sobre la muestra sucesivamente. En
la actualidad, se pueden realizar mediciones simultaneas en todo el intervalo

espectral deseado, principalmente con los detectores de arreglo de diodos, el uso




de estos dispositivos permite iluminar la muestra con todas las longitudes de onda

simultaneamente y realizar la dispersion de la luz posteriormente.

Existen dos tipos de espectrofotometros para realizar la comparaciéon entre la
muestra y la referencia. Los de haz simple, en los cuales la medicion se realiza por
sustitucion entre la muestra y la referencia para cada longitud de onda, o
almacenando las mediciones para todo un intervalo de medicion para la muestra y
la referencia, y compararlas posteriormente. Los de doble haz, en los cuales el haz
de iluminacién se divide en dos haces idénticos, uno se hace incidir sobre la
muestra y el otro sobre la referencia para posteriormente unirse ambos sobre un
detector, la comparacion se realiza de forma alternativa, el detector recibe la sefial
a cada longitud de onda del haz proveniente de la muestra y la referencia

sucesivamente.

Los espectrofotometros pueden cubrir diferentes regiones en el espectro
electromagnético, como son: la region ultravioleta, visible e infrarroja. El
espectrofotdbmetro ultravioleta-visible es muy utilizado en diferentes campos como
son: la industria Alimenticia, Plastica, Farmacéutica, Cosmética, Bioguimica, del
Vidrio, de Tintas, Pinturas, Recubrimientos y en general en toda la industria
Quimica; asi como en Laboratorios de Analisis Clinicos, diversos Centros de

Investigacion y Educacién Superior.

Un espectrofotometro esta compuesto de: 1)una fuente de energia radiante; 2)un
monocromador, para aislar una banda estrecha de energia radiante; 3) Un
compartimento de muestra; 4)un detector para medir la energia radiante
transmitida. Ademas posee un sistema 6ptico que proporciona un haz de radiacion
paralelo y un sistema de lectura que traduce la respuesta del detector. (Skoog,
1992; Olsen, 1986) La figura 1 muestra el arreglo mas comuin de estos

componentes.
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Figura 1. Componentes del espectrofotometro Uv-Vis.

Si se requiere calibrar los espectrofotometros y asegurar las mediciones realizadas
por éstos, es necesario utilizar patrones, en el caso de emplear como patrén
materiales de referencia, estos deben estar caracterizados y certificados por un

organismo reconocido.

Un material de referencia es todo aquel material o sustancia donde una o mas de
sus propiedades estan bien definidas y presenta estabilidad, asi como
homogeneidad. Con los materiales de referencia se puede llevar a cabo la
calibracion de un instrumento de medicion, evaluar un método de medicién o
establecer las escalas de valores para la determinacion de parametros de medida.
Todo material de referencia que es acompafnado por un documento el cual emite un
organismo certificador es definido como material de referencia certificado. (Sanchez
y col., 1998a y 1998b; NMX-CH-087-1990)

Las caracteristicas que deben poseer los materiales para ser considerados como
materiales de referencia en espectrofotometria son:

a) Ser transparentes en la region espectral de trabajo, y

b) presentar bandas caracteristicas a longitudes de onda especificas.

c) Baja reflectancia y libres de interferencias.

d) No presentar fluorescencia.



j)

Ser estables, homogéneos y libres de estrias.

Ser estable a diferentes temperaturas.

Tener estabilidad mecanica para el tamario usado (espesor, largo, ancho).

Ser de facil fabricacion usando técnicas convencionales.

De uso simple y para todos los espectrofotometros existentes en los laboratorios
analiticos.

Bajo costo. (Burgess, 1987)



lll. OBJETIVOS

Mostrar los efectos producidos por el ancho de banda espectral (ABE) y por el
intervalo de datos (ID) en los espectros de transmitancia de los materiales de
referencia (MRs) mas empleados para calibrar la escala de longitud de onda de los
espectrofotometros UV-Vis, lo cual pone de manifiesto el error de medicién
adicional que se introduce al error sistematico, por no considerar estos efectos en la
calibracion del instrumento. Estos MRs son el 6xido de holmio y el éxido de

didymio, cuya utilizacién conjunta permite ampliar el alcance en la calibracion.

Analizar si un cambio en el angulo de incidencia (haz de luz-MRs) tiene un efecto
significativo para la localizacion de las longitudes de onda para las bandas de

absorcion caracteristicas de los MRs.



IV. METODOLOGIA

Todas las determinaciones que emplean la espectrofotometria UV-Vis se basan en
la medicion de la transmitancia optica de la muestra analizada en funcién de la

longitud de onda.

IV.1. MATERIALES

En la calibracion de la escala de longitud de onda de un espectrofotometro UV-Vis
se pueden utilizar materiales cuyos espectros de transmitancia sean bien
conocidos, para lo cual se recomienda el empleo de MRCs, lo que significa que los
materiales han sido certificados y trazados a un sistema o patron de referencia
primario mantenido por algin organismo reconocido; acompanados por un
documento donde se especifica el Qalor de su caracteristica certificada con su

incertidumbre correspondiente. (Sanchez y col., 1998a y 1998b)

Dos de los MRCs mas utilizados para la calibracion de los espectrofotémetros UV-
Vis son el 6xido de holmio, utilizado desde 230 nm hasta 700 nm; y el oxido de
didymio, usado desde 380 nm hasta 900 nm. En el caso del 6xido de holmio, éste
puede utilizarse contenido en una matriz de vidrio montado en una celda de metal;
0 en una solucidon acuosa acida contenida en una cubeta de vidrio de cuarzo
sellada. Para ambas presentaciones es posible detectar 15 bandas de absorcion
caracteristicas, aunque con distinto nivel de absorciéon y un ligero corrimiento. Las
figuras 2 y 3 muestran los espectros de transmitancia para el 6xido de holmio en
solucién y el oxido de holmio en vidrio, respectivamente. Estos espectros fueron
obtenidos empleando un ABE de 1 nm y un ID de 0,05 nm; en ambos casos la

medicion se inicid en 900 nm.

Por otro lado, el oxido de didymio esta formado por una mezcla de elementos

dentro del grupo de tierras raras contenidas en una matriz de vidrio montada en una



celda de metal. Este MRC posee 15 bandas de absorcion caracteristicas. La figura

4 muestra el espectro en transmitancia para el 6xido de didymio, obtenido en

condiciones analogas a las utilizadas para los espectros mostradas en las figuras 2

y 3.
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Figura 2. Espectro de transmitancia del 6xido de holmio en solucion

90 4
80 |

50

30

Transmitancia (%)

70 1
60 |

40 |

361

20
10 |

0

(10)

(9)

T T I

== % T T

200 250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750 800 850 900

Longitud de Onda (nm)

Figura 3. Espectro de transmitancia del éxido de holmio en vidrio
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Figura 4. Espectro de transmitancia del éxido de didymio en vidrio

En las figuras 2, 3 y 4 las bandas de absorcion caracteristicas para los materiales
de referencia estan identificadas con un namero entre paréntesis cuyas longitudes
de onda a los minimos de transmitancia se encuentran listados en el cuadro 1.
Estas longitudes de onda a los minimos de transmitancia constituyen las
referencias en la calibracion de la escala de longitud de onda de los

espectrofotometros.

11



Cuadro 1. Longitudes de onda a los minimos de transmitancia para las bandas

~ caracteristicas de los MRCs usados.

No. de banda de | Oxido de holmio | Oxido de holmio | Oxido de didymio
absorcion en solucion en vidrio en vidrio
(nm) (nm) (nm)

1 241,19 241,56 431,21
2 249,93 279,30 440,42
3 278,18 287,57 472,76
4 287,29 333,73 481,09
5 333,59 347,88 513,53
6 345,39 360,89 529,21
7 361,32 385,90 573,07
8 385,62 418,80 585,46
9 416,36 445,68 623,59
10 451,47 453,58 629,52
11 467,91 460,14 684,79
12 473,51 473,98 739,37
13 485,26 484,32 748,83
14 536,63 536,53 807,58
15 640,50 637,72 879,81

IV.1.1. Descripcion de los materiales de referencia certificados

« Oxido de holmio en solucion
Consiste en 6xido de holmio de 99,99% de pureza disuelto en una solucion
acuosa de acido percléorico al 10% contenido en cubetas selladas de silica

fundida no fluorescentes de 10 mm de longitud camino optico. (Weidner y col.,

1986)
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Figura 5. Espectrofotometro Cary5e.

Para asegurar el buen funcionamiento de este instrumento, se estudia su
comportamiento mediante meétodos absolutos que emplean constantes fisicas
absolutas. Para corregir los errores que el instrumento comete en la escala de
longitud de onda, se realizo la calibracion de la escala y se confirmoé el ancho de

banda espectral empleando las lineas de emision de fuentes de descarga.

La calibracion es considerada como: El conjunto de operaciones que establecen
bajo condiciones especificas, la relacion entre los valores de una magnitud
indicados por un instrumento o sistema de medicion, o los valores representados
por una medida materializada y los valores correspondientes de la magnitud,

realizados por los patrones. (Pezet, 1996)
IV.2.1. Calibracion de la escala de longitud de onda del espectrofotometro

El error de la escala de longitud de onda del espectrofotometro es evaluado
mediante las mediciones de las lineas de emision del mercurio, argon y deuterio.
Los errores de la escala de longitud de onda fueron determinados y corregidos para

anchos de banda de 1,0 nm; 2,0 nm y 5,0 nm. Cada linea de emision es barrida a
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0,15 nm por segundo con una incertidumbre de + 0,03 nm. (Weidner y col., 1986;
ASTM E275-83, 1983)

IV.2.2. Confirmacion del ancho de banda espectral del espectrofotometro

Las lineas espectrales fueron usadas para confirmar el ancho de banda espectral
del espectrofotometro cuando se seleccionan anchos de banda espectrales de 1,0
nm; 2,0 nm y 5,0 nm. Las curvas que se obtienen al medir las lineas espectrales
son simeétricas y de forma triangular, como se observa en la figura 6, por lo que el
ancho de banda medido a la altura media del pico es aproximadamente igual al
ancho de banda espectral. (Weidner y col., 1986; ASTM E958-83, 1983)

Los resultados obtenidos para esta prueba a los anchos de banda espectral

mencionados arriba fueron: 1,056 nm; 2,095 y 5,131
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Figura 6. Linea espectral del mercurio a 435 nm medida con un ancho de banda

espectral de 1 nm.
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IV.4.1.1. Determinacion de la longitud de onda por minimos de transmitancia.

Existen varios métodos para determinar las longitudes de onda a los minimos de
transmitancia para las bandas caracteristicas de los MRs; localizacion del punto de
inflexion, método de la primera derivada, método de divisor proporcional, entre

otros.

Para determinar las longitudes de onda a los minimos de transmitancia de las
bandas de absorciéon de los materiales de referencia, se puede realizar un barrido

de forma manual o si el instrumento lo permite un barrido automatico.

Cuando se requiere de realizar un barrido de forma manual para identificar las
longitudes de onda para las bandas caracteristicas de un materig), se puede seguir

el procedimiento descrito a continuacion:

Paso No. 1. Seleccionar 4 longitudes de onda arbitrariamente o que cubran la

region en la cual se sospecha que se encuentra la banda e identificar las

transmitancias minimas (/) El criterio para seleccionar las

transmitancias minimas es bajo el

i 0,
EJ' 430 91,77% supuesto de que la bandas son de forma

triangular y simétricas , por lo que para

440 88,76% v localizar el pico es necesario contar al
menos con tres valores de transmitancias

450 17,84% Vv para las longitudes de onda en base a la
resolucion del instrumento.

460 86,04% v 7

Paso No. 2. Seleccionar longitudes de onda intermedias dentro de la region donde
se localizaron los minimos de transmitancia. Identificar las transmitancias minimas.
Ej. En el intervalo de 440 nm a 460 nm incluir longitudes de onda inferiores

a 460 nm y superiores a 440 nm. Identificar las transmitancias minimas.

440 88,76% (Medido en el paso anterior)
447 51,07%

450 17,84% (Medido en el paso anterior) v’
453 22,19% v
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460 86,04% (Medido en el paso anterior)

Paso No. 3. Seleccionar longitudes de onda intermedias dentro de la region donde

se localizaron los minimos de transmitancia. Identificar las transmitancias minimas.

Ej. En el intervalo de 450 nm a 453 nm incluir longitudes de onda inferiores

a 453 nm y superiores a 450 nm.

EJ. 450 17,84% (Medido en el paso No. 1)
451 13,68% v
452 14,07% v
453 22,19% (Medido en el paso anterior)

Paso No. 4. Seleccionar longitudes de onda intermedias dentro de la regién donde
se localizaron los minimos de transmitancia. Identificar las transmitancias minimas.
Ej. En el intervalo de 450 nm a 452 nm incluir longitudes de onda por

debajo de 452 nm y por arriba de 450 nm.

Ej. 450 17,84% (Medido en el paso No. 1)
450,5 1457% v
451,5 1361% v
452 17,04% (Medido en el paso anterior)

Paso No. 5. Seleccionar longitudes de onda intermedias dentro de la region donde
se localizaron los minimos de transmitancia. Identificar las transmitancias minimas.
Ej. En el intervalo de 451 nm a 452 nm incluir longitudes de onda por

debajo de 452 nm y por arriba de 451 nm.

Ej. 451 13,68% (Medido en el paso No. 3)
4514 13,62% v
4516 13,66% v
452 17,04% (Medido en el paso No. 3)

Paso No. 6. Identificar la longitud de onda para el minimo de transmitancia. La
longitud de onda encontrada es 451,5 nm con un minimo de transmitancia de
13,61%. (Venable y col., 1979)
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La determinacion de las longitudes de onda a los minimos de transmitancia se
realizo mediante un barrido empleando el programa del instrumento, el cual
almacena los datos de transmitancia a cada longitud de onda al intervalo de datos
indicado y encuentra los picos minimos de transmitancia. Estos datos obtenidos se
confirmaron mediante los datos almacenados por el programa para cada longitud
de onda con el intervalo de datos indicado. Las mediciones de la transmitancia

espectral de los filtros se realizan usando como referencia el aire.

Los factores que afectan las longitudes de onda para los minimos de transmitancia
de las bandas caracteristicas de los materiales son: pureza, temperatura,
concentracion, angulo de incidencia, intervalo de datos, ancho de banda espectral

estos tres ultimos discutidos en la siguiente seccion.

IV.4.2. MEDICIONES DE LA INFLUENCIA DE LOS PARAMETROS

Las mediciones efectuadas para estos estudios fueron realizadas mediante barridos
de longitud de onda en transmitancia empleando como referencia el aire. El 6xido
de holmio en solucion y 6xido de holmio en vidrio fueron barridos de 230 nm a 700

nm. El 6xido de didymio fue barrido de 400 nm a 900 nm.

IV.4.2.1 Influencia del ancho de banda espectral

La capacidad de un espectrofotdmetro para resolver un par de bandas de absorcién
préximas entre si depende del ancho de banda espectral. El ancho de banda
espectral depende del elemento dispersante, la rendija de entrada y la rendija de
salida del monocromador. Existen instrumentos en los cuales el ancho de banda

espectral es fijo y otros en los cuales es variable. (Ruiz, 1997)

Para mostrar la influencia del ancho de banda espectral se efectuaron barridos
espectrales para los materiales de referencia a los ABEs mas comunmente

empleados por los espectrofotometros comerciales, estos fueronde 1 nm, 2 nmy 5
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nm. El intervalo de datos se mantuvo fijo en todas las mediciones a 0,05 nm.
Posteriormente se determinan las longitudes de onda a los minimos de

transmitancia.

IV.4.2.2. Influencia del intervalo de datos

El intervalo de datos determina el tamafio de los pasos entre cada dato de longitud
de onda que se requiere segun el alcance de medicion. Existen instrumentos en los
cuales no es posible variar o modificar este parametro, siendo este igual a la

resolucion instrumental. (Ruiz, 1997)

Para mostrar la influencia que tiene el ID sobre los espectros de MRCs se
realizaron mediciones a intervalos de datos de 1 nm, 5 nm y 10 nm, IDs mas
comunmente utilizados en los instrumentos comerciales. El ancho de banda

espectral se mantuvo fijoa 1 nm.

IV.4.2.3 Influencia del angulo de incidencia

El angulo de incidencia para todos los instrumentos que miden transmitancia
regular es normal a la superficie del material, esto es el haz de luz debe incidir a
90° con respecto a la superficie del filtro. Se ha observado que en algunos

instrumentos esto no es asi, debido al desgaste producido por el uso.

Para conocer la influencia que tiene el angulo de incidencia sobre los espectros de
los MRCs, se realizaron mediciones a angulos de incidencia de 2°; 4°; 8°; 12° y 14°.
Para efectuar esta prueba se implementé un portaceldas con un goniémetro de
resolucion de 2°, realizandose giros en sentido a las manecillas del reloj en una
vista frontal al haz incidente a los angulos antes mencionados y en el sentido
opuesto a los mismos angulos. El ancho de banda espectral fue de 1 nm y el

intervalo de datos de 0,05 nm.
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V. RESULTADOS

La figura 7 presenta un comparativo de los espectros obtenidos para el 6xido de
holmio en solucion y el 6xido de holmio en vidrio de 230 nm a 700 nm medidos con
un ABE de 1 nm e ID de 0,05 nm, la cual deja en evidencia las diferencias

existentes entre las bandas caracteristicas de estos materiales.

—— Solucion
—— Vidrio
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Figura 7. Comparativo de los espectros de transmitancia del 6xido de holmio en

solucion y del 6xido de holmio en vidrio.

V.1. Efecto del ancho de banda espectral.

El efecto del ABE en los espectros de transmitancia de los 6xidos de holmio en
solucion y en vidrio, y del 6xido de didymio puede observarse en las figuras 8, 9 y
10, respectivamente. En todas ellas se muestra como ejemplo la region espectral
donde se encuentran las bandas mas cercanas entre si, considerando un ID de
0,05y ABEsde 1 nm, 2 nmy 5 nm.
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Figura 8. Efecto del ancho de banda espectral en los espectros de transmitancia del

oxido de holmio en solucion para un intervalo de datos de 0,05 nm
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Figura 9. Efecto del ancho de banda espectral en los espectros de transmitancia

del 6xido de holmio en vidrio para un intervalo de datos de 0,05 nm
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Figura 10. Efecto del ancho de banda espectral en los espectros de transmitancia
del 6xido de didymio en vidrio para un intervalo de datos de 0,05 nm

En estas figuras anteriores es posible apreciar que algunas bandas pueden dejar
de ser detectadas por el instrumento y presentar un corrimiento de sus minimos de

transmitancia, dependiendo del ABE utilizado.

En los Cuadro 2, 3 y 4 se muestran las longitudes de onda a los minimos de
transmitancia para las bandas caracteristicas del 6xido de holmio en solucion, en
vidrio y el didymio respectivamente, a los ABEs indicados. En el anexo 1 se
muestran los espectros de transmitancia de 230 nm a 700 nm para el 6xido de

holmio en solucién y en vidrio y para el 6xido de didymio de 400 nm a 890 nm.

En los cuadros el simbolo (***) se refiere a la imposibilidad para determinar las
longitudes de onda a los minimos de transmitancia para las bandas caracteristicas
de los materiales, esto debido al decrecimiento de las bandas por el incremento del

ancho de banda espectral.
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Cuadro 2. Longitudes de onda para los minimos de transmitancia de las bandas de

absorcion caracteristicas del 6xido de holmio en solucion a los anchos de banda

espectrales de 1 nm, 2 nmy 5 nm.

Numero de Ancho de banda espectral

Minimo 1,0 nm 2,0 nm 5,0 nm
1 241,19 241,19 241,02
2 249,93 250,06 250,12
3 278,17 278,15 277,94
4 287,31 287,57 287,98
5 333.55 333,47 333,12
6 345,39 345,38 345,25
7 361,31 361,13 360,76
8 385,63 385,82 386,25
9 416,35 416,67 416,98
10 451,38 451,30 451,15
11 467,87 467,90 e
12 473,52 473,43 473,04
13 485,29 485,22 484,92
14 536,62 536,86 537,71
15 640,50 640,77 641,46
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Cuadro 3. Longitudes de onda para los minimos de transmitancia de las bandas de

absorciéon caracteristicas del 6xido de holmio en vidrio a los anchos de banda

espectrales de 1 nm, 2 nmy 5 nm.

Numero de Ancho de banda espectral

Minimo 1,0 nm 2,0 nm 5,0 nm
1 241.56 e e
2 279,30 279,14 i
3 287,57 287,60 o
4 333,87 333,84 333,21
5 347,88 347,74 346,33
6 360,89 360,88 360,58
7 386,04 385,94 384,40
8 418,66 418,74 418,04
9 445,59 445,80 445,92
10 453,58 453,58 ==
11 460,16 460,16 459,67
12 474,02 473,85 i
13 484,22 484,40 485,71
14 536,58 536,57 536,35
15 637,49 637,48 636,95
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Cuadro 4. Longitudes de onda para los minimos de transmitancia de las bandas de

absorcion caracteristicas del 6xido de didymio en vidrio a los anchos de banda

espectralesde 1 nm, 2nmy 5 nm.

Numero de Ancho de banda espectral

Minimo 1,0 nm 2,0 nm 5,0 nm
1 431,21 431,85 vk
2 440,42 440,96 440,87
3 472,76 472,52 472,13
4 481,09 481,00 479,72
5 513,563 513,73 513,48
6 529,21 529,26 528,92
F{ 573,07 573,17 574,49
8 585,46 585,56 585,12
9 623,59 624,08 624,81
10 629,52 629,76 627,36
11 684,79 684,44 683,91
12 739,37 740,01 740,16
13 748,83 748,63 747,51
14 807,58 807,43 806,94
15 879,81 879,76 879,61
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V.2. Efecto del intervalo de datos.

El efecto del ID en los espectros de transmitancia de los 6xidos de holmio en
solucion y en vidrio, y del 6xido de didymio puede observarse en las figuras 11,12 y
13, respectivamente. En todas ellas se muestra como ejemplo la regién espectral
donde se encuentran las bandas mas cercanas entre si, para un ABE de 1nm, e

IDs de 1 nm, 5nm y 10 nm, respectivamente.
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Figura 11. Efecto del intervalo de datos en los espectros de transmitancia del 0xido

de holmio en solucién para un ancho de banda espectral de 1 nm
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Figura 13. Efecto del intervalo de datos en los espectros de transmitancia del éxido

de didymio en vidrio para un ancho de banda espectral de 1 nm
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