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™ Componentes Instrumentales
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Detectores de radiacion
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Componentes instrumentales

Fuente estable de
energia radiante
Selector de longitudes
de onda

Recipientes
transparentes para la
muestra 'y / o el
disolvente

Detector de radiacion
0 transductor que
convierte la energia
radiante en una senal
medible (generalmente
eléctrica)

Procesador y lector de
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Fuentes de radiacion
Requisitos
generar un haz con la potencia suficiente para poder ser detectado y medido
proporcionar radiacion continua, es decir, su espectro debe contener todas las longitudes de onda de
la zona en la que se realiza la medida
ser estable. La potencia del haz radiante debe permanecer constante durante la medida de Py P,

Fuentes continuas mas empleadas para medir en el UV-VIS e IR
Lamparas de hidrogeno y de deuterio (uv)
Lampara de filamento de wolframio (visible e IR cercano)

Fuente globar (IR)
Lémpara de Nerst (lR) Longitud de onda, nm 100 200 40 00 1000 2.000 4,000 0000 10,000 200,000 40,000
Alambre de Nicrom (IR) Regionespectral  [Sr0e vl UV | Visible | TRoerano | IR | Rlejano

-,

Lampara de Ar

Fuentes

Limpara de Xe

L

' I
Limparu de H, o [,
i I}

Continuas < Lampara de wollrmio

I J
| I
Emisor de Memst (), + 1,040

Filamento de nicrome (M1 + Cr)
=i g ’

Globar (5iC)

b

Lamparas de odmdo heeco
Doz lineaz |

Laseres

= i |

——




Lamparas de hidrégeno y de deuterio

Proporcionan un espectro continuo Util en la region de 160-375 nm (a A mayores dan rayas de emision que se
superponen con el continuo, se utilizan a veces para calibrar instrumentos)

B Lalampara deuterio es mas intensa que la de hidrogeno y se usa mas
B Mecanismo de funcionamiento

= - H,* - H + H” + hv

HZ
E,= Eup = Ey + Ep + hy

E .- : Energia cuantizada de H,*
E, Y E, : Energias cinéticas de los atomos de hidrogeno

B Dependiendode E,, y E,. E foton puede variar 0 - E ., & espectro continuo (160 nm - principio visible)
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Lampara de filamento de wolframio
Fuente de radiacion que mas se utiliza en el visible e IR cercano

Radiacion emitida se aproxima a la del cuerpo negro = depende de t2

Se utiliza entre (320 — 2500) nm, el limite inferior lo marca la adsorcion del bulbo de vidrio que contiene el
filamento cuya t de trabajo ~ 2900 K

Eproducida = T (V funcionamiento )* & radiacion estable 5> controlar V

Lamparas de wolframio / halogeno
= mas eficientes y extienden su intervalo de salida hasta uv
= bulbo de cuarzo
= contiene una pequefia cantidad de yodo W+1, =Wl (g) =>W+I,
= El cuarzo permite trabajar a 3500 K &> intensidades T y trabajar en uv
= son mas duraderas

Lampara de wolframio (VIS)
(320-2500 nm)

Imtensicl gl —
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Fuentes infrarrojo

Se obtiene radiacion continua en la region del infrarrojo al calentar solidos inertes

Fuente Globar — Glow bar

Varilla de carburo de silicio (5 x 50 mm) varilla ?8%86;;’;5%%‘; silicio
t2 alcanzada: 1.500° C A |

radiacion emitida: (1.200-40.000) nm i l

Lampara de Nerst Q'%
Barra de oxidos de zirconio e Ytrio de 2 x 20 mm |

t2 alcanzada: elevada

radiacion emitida: (400-20.000) nm

Alambre de Nicrom
Al calentarse eléctricamente también sirven como fuentes de IR
radiacion emitida: (750-20.000) nm



Selectores de longitud de onda
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Selectores de longitudes

de onda 100

Longitud de onda nominal

+ Ningun selector de A permite
conseguir una radiacion
monocromatica si, una banda
de A mas 0 menos simétrica
respecto a A nominal central

— — — % de transmitancia

S0 Anchura de

banda efectiva

‘Transmitancia, %

+ Anchura de banda efectiva T
es la anchura de banda a la | ndela
mitad del pico expresada en | dzi‘;;'g‘o_
unidades de A
varia mucho de unos .
selectores a otros Longitud de onda >

Senal de salida de un selector de longitudes de onda



Filtros de absorcion

Estan formados por una lamina de material coloreado (vidrio o colorante en gelatina situado entre placas de vidrio)
que al interponerse en el paso del haz transmite solamente una region limitada de A, absorbiendo la mayoria de la
radiacion correspondiente a otras A

* Las anchuras de banda efectivas se sitian entre 30-250 nm
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Filtros de interferencia

. pelicula de metal lo suficientemente
Radiaci6n blanca delgada que transmite ~ 1/2 de la
l l l l radiacion que incide sobre ella y refleja
| la otra mitad
- Placa de vidrio -_——.-7 )
Pelicula metélica | CaF, 0 MgF,

Capa dieléctrica Las capas de vidrio se seleccionan de
v /0 ‘ forma que absorben todas A transmitidas
| | | o por la capa central excepto una & se
Seccion tranversal de un l 1 l 1 limita la transmision de filtro a un solo
filtro de interferencia Banda estrecha de radiacién orden
Longitud de onda nominal de un filtro 94
interferencia
Ao, =2tn/n
t: grosor de la capa central de F
n: indice de refraccion A

n: orden de interferencia (n° entero)
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B
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Anchura de banda efectiva para dos tipos de filtros

% de transmitancia

80 —
Filtro de interferencia
60
40 |
t Anchura de banda efectiva ~10 nm
50 ade la Filtro de absorcién Anchura de
altura banda efectiva
del pico ~ 50 nm
N l
400 450 500 550

Longitud de onda, nm




Detectores fotonicos

-
-
-

Tipos de transductores

Fototubo 150-1.000 nm
Tubo fotomultiplicador 150-1.000 nm
Diodo de silicio 350-1.100 nm

Detectores

Detectores térmicos
+ Termopares 600-20.000 nm
+ Bolometros 600-20.000 nm
+ Camaras neumaticas 600-40.000 nm

+ Fotoconductores de 750-3.000 nm + Camaras piroeléctricas 1000-20.000 nm
+ Células fotovoltaicas 380-780 nm
Longitud de onda, nm 100 200 400 00 1000 2,000 4.000  7.000 10000 20000 40,000
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Fototubo

Detectores Fotonicos

Esta formado por un catodo semicilindrico quecontiene un material llamado fotoemisivo (metal
alcalino u oxido de metal alcalino) por que emite e cuando se irradia y un anodo de filamento,
sellados dentro de un tubo transparente cerrado donde se ha hecho el vacio

Al irradiar el catodo

se emiten e existiendo
una proporcion directa
entre el n° de fotones
emitidos y la potencia de
haz

los fotones se aceleran,
aplicando cierto potencial,
hacia la anodo

originando una corriente
proporcional a la potencia
radiante
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Diagrama o

Diagrama eléctrico que
muestra la polarizacion
de dinodo

e un tubo fotomu

fotografia

Seccion
transversal

tiplicador

Detectores Fotonicos

YWanos electrongs
pror cada electndn
incidente

i
|

-

=
[33 |l" \
pat O°
Pofse :-4-;,{"::
_| -\-:\'-' 5 |l{}_.lr
e\
N ,i'
=

Cubierta —
de cuarzo

Mumerosos electrones
por cada fotdn

— I Mnoios 3] -15%

— Raeqlia

= oy Radiacion, hn

v

1
1Y)
Cubieria _—_

de cuarro

¥
: -~
p Caodo
Anodo. =107 fotoemiscr
clecirones por
cada fotdn
SOV ed
Qi W
|--|- -
1 1 1 1l 1 ik i L j [
D3, D7 D6 DS D4 DI D2 Dl Chwdo
.-inn-:l-:: ; ;
e
e ___,-/j
= :
L VA Y, Yo— Dinodos numerados,
sedalados arriba
ey - NS pOSI LIV
+

% o B [ Ll {1
'-.,‘-l,? ‘Amplificador




Detectores Fotonicos

Para aumentar la conductividad se puede dopar el Si con pequeiias
cantidades de un elemento de los grupos V o Il

¢ Sise dopa con un elemento del grupo V (As) éste formara cuatro enlaces

| con los atomos de Si vecinos quedando libre un e que contribuye a la
I Tigwa a1 . . . . 0 o

Electron exia conductividad de cristal. Este semiconductor se denomina de tipo n

(cargas negativas) y en é€l, los e son los portadores mayoritarios de carga

¢ Al doparlo con un elemento del grupo Il (Ga), con sélo tres e de
valencia, se origina un exceso de huecos, aumentando tambien la
conductividad. En este caso, los portadores mayoritarios de carga son los
huecos y el semiconductor se denomina de tipo p (cargas positivas)

O O TG

O Wacante (o “hueco”) D i 0 d 0
d Un diodo pn esta formado por una region p y una region n en contacto entre si
0 "
L :
S ;I R Contacto
mietdlico
d i‘. = .::';. f @ Hueco
@ l-_-_—nli:l {‘w & Electrdn
- ! HuJ::u de
Region p  Eegion n CONENIGN




detectores de fila o hilera de diodos Detectores Fotonicos

'L
d

¢ Chips de mas de 1000 fotodiodos (~ 0.02 mm / cada uno) situados
uno junto a otro

¢ Se pueden colocar a lo largo del plano focal de un monocromador, lo
cual permite medir simultaneamente todas las A en un tiempo minimo



Respuesta
relativa de
diversos
tipos de
transductores

Respuesta espectral
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Materiales mas

empleados en

recipientes de muestra

' cuarzo o silice fundida para el UV-VIS

" Vidrio silicato 375-2000 nm
" Plastico para el visible

" Cloruro de sodio cristalino para IR

Longitud de onda, nme 100 200 400 700 1.000 2000 4,000} TG0 10U0000 20.000 40,000
Regitn espectral UV devaciol UV Visible | IR cercano | IR IR lejano
M o
Matenales para | >
cubetas, venlinas,
lentes y prismas . Silice fundida o cuarzo
' I I
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Modelos de cubgtas
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Componentes de un espectrofotometro
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Diode array

haz simple

Monocromador entre la

Polychromator
muestra y el detector

o

Dispersion
device
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@ K slit §>
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Monochromator

Doble haz

H
L

Reference Detector

doble haz en
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Instrumentos multicanal

Fuente
policromatica
t“a
Hﬂ“‘*ﬁ
-~ Lente
\\?/_ 'I Filas e
e H\\ letodindos
espectrofotometro de hileras (fila) de diodos H"‘RE-:*‘;
([
difraccion




>

- La muestra se situa entre la fuente y el monocromador

>

EQUIPOS EMPLEADOS EN ESPECTROSCOPIA INFRARROJA

Espectrofotometros dispersivos:

Instrumentos de doble haz

Espectrofotdmetros con transformada de Fourier:

~“ Emplean un interferémetro (interferencia de ondas)
" Sefial muy compleja: INTERFEROGRAMA

" Interpretacion interferograma: transformada de Fourier

Fuente

C:?’:

Referencia

RN

> Detector
Cortador é ? ’ -

Monocromador

Espejo fijo

Detector

Espejo mavil liser

Muestra

Laser

Interferémetro
de Michelson
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