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Resumen

El presente trabajo tiene como fin presentar la implementacién de un refractometro diferencial
asi como la metodologia para su caracterizacion y calibracién para medir pequenios cambios en
el indice de refraccién de medios transparentes. Ademads se utiliz6 el refractémetro diferencial
para evaluar su capacidad en medir medios ligeramente turbios. Para esto se disend una celda en
un sotfware creador de modelos en 3-D de cddigo abierto (FreeCAD). Dicha celda se construyoé
utilizando una impresora 3D Prusa modelo mk3+-, para contener las sustancias bajo estudio. Que a
su vez es parte de un arreglo 6ptico que utiliza un laser como fuente de luz, y un fotodiodo de silicio
como sensor para medir el desplazamiento del haz refractado por la celda. En primera instancia se
realizé un analisis de incertidumbres asociadas a las variables de las que depende el modelo tedrico
asi como una evaluacion del ruido y la estabilidad de los elementos del arreglo. Como primera
propuesta para realizar las mediciones se colocé un alambre rectificado frente al fotodiodo para
detectar la posicion del haz refractado por la muestra bajo estudio y usando soluciones de cloruro
de sodio en agua tridestilada. Se calibr6 el sistema utilizando como referencia las mediciones del
indice de refraccién que proporciona un refractémetro de Abbe comercial. También se hicieron
mediciones de concentraciones de glucosa diluidas en solucién salina al 0.9 % para las cuales se
mostrd que el refractémetro diferencial puede medir mejor los cambios de las concentraciones en
el rango biolégico que el refractémetro comercial. Al realizar las mediciones en el refractémetro
diferencial se comprob6 que las mediciones para altas concentraciones siguen siendo equiparables
con las del refractometro de Abbe; sin embargo, se observé que si se queria mayor precision para
observar los minimos desplazamientos en las mediciones debia cambiarse el alambre rectificado por
un objeto mas delgado y se opté por usar una rendija con un ancho de 50 pum. En una segunda
parte del trabajo se incorpordé el uso de una camara con un arreglo lineal de pixeles, con la finalidad
de mejorar la resolucion de dicho arreglo experimental y para analizar como afecta la temperatura
a las mediciones del refractémetro diferencial ya que la cAmara nos permite medir en funcién del
tiempo. En tltima instancia se intenté comprobar experimentalmente la validez de la correccion al
calculo del indice de refracciéon para un medio ligeramente turbio, que fue propuesta en el articulo
de Augusto Garcia-Valenzuela, "Beam refraction and displacement in a differential refractometer
with an absorbing sample,” Opt. Lett. 34, 2192-2194 (2009).



CAPITULO 1
INTRODUCCION

En el presente capitulo se explicard a grandes rasgos el concepto de indice de refraccién (IR)
y la ley de Snell, se describiran algunos de los métodos utilizados frecuentemente para medir el
indice de refraccion de medios transparentes, a su vez se presentaran algunos de los refractometros
que existen actualmente en el mercado. También se dardn a conocer sus usos especificos y las
limitaciones que tienen unos respecto a otros. De igual manera se hablara sobre medios turbios y
la importancia de poder medir estos mismos asi como los problemas que se presentan.

1.1. Indice de refraccién

El indice de refraccién es un parametro que esta relacionado con la densidad de los medios,
en el caso de medios transparentes, conocer su valor es importante para conocer y estimar cémo
se propagara la luz. Es fundamental para el diseno de lentes, prismas, fibras épticas, también se
usa para determinar la concentracion de sustancias en un medio matriz, como por ejemplo la miel,
ya que en dependencia de su concentracién de aztcar o agua puede cambiar el valor de IR. En la
actualidad es utilizado en sistemas fotovoltaicos para mejorar la eficiencia de los celdas solares y
que estds puedan absorber mas luz [1].

Se denomina indice de refraccion n al cociente de la velocidad de la luz en el vacio entre la velocidad
de la luz en el medio que se estd propagando la luz [2] y estd dado por la siguiente expresion:

I 1.1
n » (1.1)
donde:
= n = indice de refraccion del medio.

» ¢ = velocidad de la luz en el vacio (es constante).

» v = velocidad de la luz en el medio (aqui la luz viaja més lento, v < ¢).

1.2. Ley de Snell

La ley de Snell establece cémo cambia de direcciéon un haz de luz al pasar por una frontera que
separa dos medios con distinto indice de refraccion [3] y estd dada por la siguiente ecuacion:



ny sin @y = n9 sin O, (1.2)

Donde ny y ng son los indices de refraccion de los medios que son separados por la frontera, como
se esquematiza en la Figura 1.1, 6; y 65 son los angulos que forman los rayos incidente y refractado
con la linea normal a la frontera.

Figura 1.1: Representacion de la refraccion de un haz de luz al incidir en la frontera que
separa dos medios con distinto indice de refraccién. Si n; > ng (medio denso — menos denso)
el rayo se aleja de la normal y existe un angulo critico y reflexion total interna. ny < ns (medio
menos denso — més denso) el rayo se acerca a la normal y se produce reflexién externa.

1.3. Técnicas de refractometria para medios transparentes

Un refractometro es un instrumento disenado para medir el indice de refraccién de un material
liquido o solido, ofreciendo valores en escala de indice de refraccién o en grados Brix (°Bx). Este
ultimo indica el porcentaje de sélidos solubles, principalmente azucares, disueltos en un liquido.
Estas medidas regularmente se contemplan a una temperatura de 20°C y son ampliamente usados
en las industria alimentaria, salud, quimica industrial, automotriz [4]. Existen diferentes tipos de
refractémetros y técnicas distintas para su funcionamiento las cuales se abordaran mas adelante.

= Métodos basados en el angulo critico:
Este método se basa en la determinacién del angulo critico por reflexiéon total interna y es
empleado por dispositivos comerciales como los refractémetros de Abbe y de Pulfrich [5].
Estos instrumentos miden el valor absoluto de la parte real del indice de refraccién.

e Refractometro de Abbe:
Disefiado por Ernst Abbe en el afio de 1906 es usado para medir el indice de refraccién de
liquidos y solidos, esta compuesto por dos prismas y una fuente de luz asi como un arreglo
de telescopio y escala para observar el valor del indice de refraccién. Uno de los prismas,
se encuentra cerca a la fuente de luz y tiene una superficie esmerilada esto con el fin de
generar luz difusa y por lo tanto se genera una fuente extendida, el segundo prisma es



el de referencia y cuenta con un indice de refraccién alto, aproximadamente 1.75 [6]. La
mayor limitante de este refractometro es que es muy susceptible a la temperatura. Puede
dar valores entre la tercera y cuarta cifra decimal en el valor de indice de refraccion.

Objetivo para lectura
de la muestra

Escala de medicién

Objetivo para lectura de
la escala de medicion

Prisma

Prismas

Deposito
para la muestra

Espejo
Fuente

“of
i >

(a) (b)

Figura 1.2: (a) de Abbe fabricado por Zeiss al rededor de 1920. Consultado en [7]. (b) Modelo
general de un refractémetro de Abbe. Consultado en [6].

« Refractometro de Pulfrich:
La Figura 1.3 muestra un esquema general del refractémetro de Pulfrich, cuando luz
monocromatica pasa por un prisma con indice de refracciéon conocido ng y sobre este
se coloca una muestra liquida o sélida, el valor del indice de refraccion n puede ser
calculado utilizando la siguiente expresion:

n = (n2 —sin®6)? (1.3)

Donde 8 es el angulo de salida de la luz.
La medicién de n puede alcanzar una precisién del orden de 1 x 107*U IR y en compara-

cién al refractometro de Abbe este puede medir valores de indice de refraccién mayores
al7UIR.

Fuente /Aceite de indice ni

luminosa n
Ne
[°]
Prisma

Condensador

Lente

objetivo ,
Ocular ,/

d

Figura 1.3: Esquema general de un refractémetro de Pulfrich. Consultado en [6].



= Método basado en la interferencia: Este método se basa en generar dos ondas secundarias
a partir de un onda primaria, una de las ondas secundarias debe propagarse a través de
un medio de indice de refraccién conocido y la otra onda secundaria debe pasar por el
medio de indice de refracciéon que se desea medir. Posteriormente, por medio de elementos
opticos, ambas partes del haz de luz se hacen coincidir nuevamente formando un patréon de
interferencia las cuales pueden ser circulares o rectas, con la ecuacién (1.4) podemos conocer
el valor del indice de refraccion y en funcién del camino recorrido en el medio conocido [8].

n=mng+ ]\;)\ (1.4)

donde:

np es el indice de refracciéon del medio conocido.

N es el nimero de franjas desplazadas con respecto a la a la franja de referencia.

A es la longitud de onda de la fuente de luz utilizada.

d es el camino geométrico recorrido en el medio conocido.

Los métodos interferométricos son muy sensibles a pequenos cambios del indice de refraccién
y ofrece una precisién de hasta 5 cifras decimales y son muy utilizados para la medicién del
indice de refraccion de gases y vapores, aunque también se usa en liquidos y sélidos, como
ejemplo estd el refractémetro de Michelson [9] o el de Angelis, De Nicola, Ferraro, Finizio y
Pierattini [10].

» Método de bloque V. Refractémetro de Hilger-Chance: Su principal ventaja sobre
los otros refractometros es que puede medir directamente el dngulo de refraccion, es muy
preciso, puede medir el indice de refracciéon con una incertidumbre del orden de =£0.0002
UIR y se usa ampliamente en la medicién de indices de refraccién de vidrios épticos [6]
usando la ecuaciéon (1.5).

n = [ng — sinf(n2 — sin® 9)%]% (1.5)
Donde nyg es el indice de refraccién de los prismas del refractémetro y 8 el angulo de refraccion,
como se puede ver en la Figura 1.5.

Muestra

medida i
Colimador /
n
w Ocular

Figura 1.4: Refractémetro de Hilger-Chance que emplea el método de bloque V. Consultado
en [6].
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= Método de desviacion o deflexion: Este método emplea principalmente la ley de Snell
(ver Figuras 1.1 y 1.5) y la principal diferencia entre los refractémetros que usan esta método
radica en la forma de detectar o medir el angulo que se desvia la luz por la refraccién [5].

N

Figura 1.5: Imagen que deja ver la ley de Snell en un prisma semicircular. Consultado en
[11].

Cabe senalar un ejemplo de este método es el refractémetro diferencial el cual se implementa
en este trabajo y se abordara en el capitulo 2.

1.4. Indice de refraccién de medios turbios

El indice de refraccion, en general, es un niimero complejo, la parte real esta relacionada con
la velocidad de propagacion de la luz en el medio, a través de la ecuacién (1.1) mientras que la
parte imaginaria estd relacionada con la atenuaciéon que sufre la luz al propagarse por el medio.
El esparcimiento y la absorcion son los dos fenémenos Opticos que se relacionan con la parte
imaginaria del indice de refraccién [12]. La absorcién de un medio se asocia a la presencia de
cromdforos (moléculas) especificos que pueden absorber la luz en ciertas regiones del espectro
electromagnético. Dos ejemplos de cromoéforos son la hemoglobina y la clorofila, cuyos espectros se
muestran en la Figura 1.6 (a) y (b). El esparcimiento se produce cuando la luz se encuentra con
inhomogeneidades que producen un cambio de direccién con respecto a su trayectoria original (ver
Figura 1.6(c)), por ejemplo en una suspensién de particulas en agua o en la leche [13].

Un medio turbio es aquel en el que se produce esparcimiento miltiple de luz [14]. Por ejemplo,
en una suspension de particulas, cuando se incrementa la concentracion de particulas la turbidez
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es mayor; de igual manera la turbidez aumenta con el tamano de particula y con su contraste de
indice de refraccién con el medio que las rodea.
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Figura 1.6: (a) Curva espectral de absorcién de la hemoglobina oxigenada y sin oxigenar,
consultado en [15]. (b) Curva espectral de absorcién de la clorofila, consultado en [16]. (c)
Representacién del esparcimiento por particulas, consultado en [17].

1.5. Planteamiento del problema y justificacion

Existen varios métodos para medir el indice de refraccién de sustancias transparentes, tal es
el caso del refractéometro de Abbe con el cual se pueden medir cambios en el indice de refrac-
cién hasta en la tercera o cuarta cifra decimal. Sin embargo, cuando se requiere diferenciar entre
concentraciones muy similares de alguna sustancia, la resoluciéon del refractometro de Abbe no es
suficiente para distinguirlas. Tal es el caso de concentraciones de glucosa en el rango biolégico. A
partir de un andlisis de la propagacién de incertidumbre, se puede asumir que el refractémetro
diferencial, propuesto en este trabajo, podra medir cambios en el indice de refracciéon en la quinta
cifra decimal. Por otra parte, estd documentado que para sustancias ligeramente turbias es nece-
sario hacer una correccién en el calculo del indice de refraccion diferencial, la cual se incluye en el
analisis presentado en este trabajo. Se intentara comprobar si el instrumento propuesto es capaz de
medir indices de refraccion en sustancias con cierto grado de turbidez. Este tipo de refractometros
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pueden resultar utiles en la industria farmacéutica para diferenciar concentraciones muy pequenas
de medicamentos en una suspension.

1.6. Objetivos

1.6.1. Objetivo general

Desarrollar y caracterizar una propuesta de un refractémetro diferencial, asi como comprobar
su capacidad para medir cambios pequenios de indice de refraccion en medios transparentes y en
medios ligeramente turbios.

1.6.2. Objetivos especificos

= Disenar e implementar el arreglo 6ptico de un refractémetro diferencial.
» (Calibrar el refractometro diferencial usando muestras con indice de refraccion conocido.
= Analizar los factores que afectan a la medicion diferencial del indice de refraccion.

» Explorar la factibilidad del refractometro diferencial para medir el indice de refraccion de
glucosa en el rango biolégico.

= Comprobar la capacidad del refractémetro diferencial en la medicién de liquidos ligeramente
turbios.

13



CAPITULO 2
FUNDAMENTO TEORICO

En este capitulo se abordara la base tedrica del refractémetro diferencial asi como un analisis
de incertidumbres de las variables asociadas al mismo para mostrar el alcance del modelo en el que
se basa el refractometro diferencial. Ademas, se armard un arreglo 6ptico que permita corroborar
si el modelo propuesto es capaz de medir cambios en el indice de refraccién menores que los
refractometros comerciales.

2.1. Modelo general del refractémetro diferencial

La refractometria diferencial es una técnica éptica basada en geometria de rayos deflectados
por la frontera entre dos medios con una ligera diferencia entre sus indices de refraccion. Actual-
mente los refractometros comerciales (p.ej. el refractémetro de Abbe) pueden medir variaciones
en el indice de refraccion del orden de 0.01 % en liquidos transparentes; sin embargo, con el re-
fractéometro diferencial (RD), de acuerdo al andlisis de incertidumbre, la precision puede ser atin
mayor. También se ha reportado que esta técnica es sensible a variaciones en la parte imaginaria
del indice de refraccion, esto se puede atribuir a pérdidas por absorciéon o esparcimiento de la luz
por la presencia de particulas [18].

También se ha reportado que este puede medir muchas muestras en un corto periodo de tiempo
[19] o si se hace el arreglo pertinente medir varias muestras a la vez [20].

En el modelo esquema de un refractémetro diferencial (ver Figura 2.1) al hacer incidir un haz
de luz colimado a la normal de una celda contenedora de dos medios separados entre si, también
conocida como cubeta de Anderson [21, 22], el haz contintia sin desviacion hasta encontrarse con
la segunda interfaz (inclinada un dngulo «) que separa los medios de referencia y bajo estudio,
donde se producira un haz refractado debido a la diferencia de indices de refraccion. Sin embargo,
si ambos medios son iguales no se produce un dicha refracciéon y la luz continuaria sin desviarse
de la trayectoria inicial. Por otra parte si alguno de los dos medios llega a ser aunque sea un poco
diferente se produciria un desplazamiento lateral. Este desplazamiento es el que se desea medir.

14



AX

Mo n Ng

l/
5\ :
e
> >
Haz|incidente % Z

Az

Haz refractado

L T Ly

Figura 2.1: Modelo general de un refractémetro diferencial.

Donde

n,, indice de refraccién del medio de referencia.

n indice de refracciéon del medio a medir o muestra.

n, indice de refraccién del aire.

a angulo de inclinacién de la interfaz con respecto al eje vertical.

[ distancia del recorrido del haz refractado en el aire, fuera de la celda (o distancia entre la
celda y el detector).

Az desplazamiento lateral del haz, refractado medido a una distancia [.

L4 la distancia recorrida por el haz en el medio bajo estudio.
u

Cabe mencionar que se puede colocar el sensor en esta posicién I’, donde se mediria un despla-
zamiento mayor Az’. De esta manera se podria observar la diferencia entre n,, y n con mayor
resolucion, sin embargo esto puede perjudicar la medicién debido a la divergencia angular del 14-
ser. La ecuacién (2.1) relaciona las variables del esquema general para el refractometro diferencial
que se muestra en la Figura 2.1, y nos permite conocer los desplazamientos del haz refractado,
provocados por la diferencia entre indices de refracciéon entre la muestra y la referencia.

L
Ax = £n {2 + l} tan(a) (2.1)
Nom,

Pero ya que lo que nos interesa determinar en este trabajo es la diferencia dn del valor del
indice de refraccién n con respecto a n,,. A partir de la ecuacion 2.1 despejamos a dn obteniendo

la siguiente expresion:
n Az
P ( m ) 2.2
" Nl + Lo <tan(a)> (2:2)

La ecuacién (2.2) solo toma en cuenta la parte real del indice de refraccion, esto quiere decir
que solo aplica a sustancias transparentes o sin absorcion y para obtener valores absolutos del
mismo se necesita conocer el valor del indice de refraccién de referencia n,,, a una A = 450 nm.
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2.2. Analisis de las incertidumbres

De la ecuacién (2.2) se realizé la propagacion de incertidumbres de las variables involucradas
en la misma para lo cual se obtuvieron las derivadas parciales de dn con respecto a cada uno de los
parametros (ver ecuacién (2.4)). La diferencia de indice de refraccién dn puede ser representado
por la siguiente ecuacion:

on = f(nm, La, 1, o0, A) (2.3)
u(on) = \l laij; : u(nm)r + laa{ : u(l)]2 + la&i : u(Lg)]2 + laij; . u(Ax)r + Bfé -u(a)J;)

En la Figura 2.2 se muestra la contribucion a la incertidumbre de cada término entre corchetes
que aparece en la ecuacion (2.4).

7i10'5 | : : | | | | | ]
| - |u(on)|
1 2wl |
= |§?{.u@2| |
U )
1AL ulA0)]|
=20\ o u(@)]
1+ \\\\\ s
_—
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

[ (mm)

Figura 2.2: Incertidumbre asociada a la medicién de én = 0.001 tomando en cuenta los
parametros involucrados. u(Azx) y « son los pardmetros que mas influyen en la medicién,
considerando Lo = 16.70 £ 0.2 mm, o = 45° £+ 0.5°, el pardmetro se varia en un intervalo de
100 mm a 1000 mm con un paso de 0.5 mm, n,, = 1.3325 £ 5 x 10~* UIR.

Se observa que a partir de [ > 550 mm el pardmetro « es el que mas contribuye en la determi-
nacién de u(dn) y ya no es necesario seguir alejando el detector, considerando un desplazamiento
minimo u(Az) = 10 um. Esto es porque en una primera instancia se consider6 usar una platina
de desplazamiento horizontal con una resolucion de 10 um en el arreglo 6ptico del cual se hablara
mas adelante.

En caso de reducir el camino que recorre la luz en el interior de la celda (Ls) y manteniendo
contantes los otros parametros se reduce la distancia a partir de la cual se puede colocar el sensor,
lo que nos indica que existe la posibilidad de hacer un sistema més compacto (ver apéndice C).
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2.3. Calculo de la parte imaginaria del indice de refraccion
a partir de la ley de Beer-Lambert

La ley de Beer-Lambert en esencia expresa como se atenta la amplitud de una onda electro-
magnética al pasar a través de un medio con pérdidas por absorcién o esparcimiento. Ademas,con
la aplicacién de la ley de Beer-Lambert es posible estimar la concentracién de un croméforo (en el
caso de la absorcién) o de particulas (en el caso del esparcimiento). La atenuacion de la irradiancia
de la onda al atravesar una muestra [23], estd dada como:

I=1,(e™ (2.5)
Donde:
= [ es la potencia transmitida
= [, es la potencia incidente
= « coeficiente de extinciéon de la sustancia bajo estudio

= [ camino 6ptico que recorre la onda dentro de la sustancia bajo estudio

Figura 2.3: La luz que atraviesa la muestra se atentia de acuerdo con la Ley de Beer-Lambert.
Consultado en [24]

Se sabe que la atenuacion que experimenta la luz al pasar por un medio esta relacionada con la
parte imaginaria del indice de refraccién de dicho medio:

a = 2kon” (2.6)

Donde:
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n ko= 27“, numero de onda o magnitud del vector de onda
» n” es la parte imaginaria del indice de refraccién de la muestra

Por lo tanto si sustituimos la ecuacién (2.6) en la ecuacién (2.5) obtenemos:

I =1, (7o) (2.7)
Despejando n” obtenemos que:
1 I
" o
n =——In(— 2.8
2kl (I ) (28)
Es importante conocer n” ya que esta se relaciona con la atenuaciéon o absorcién de la luz en
un medio y mientras que n estd relacionado con la desviacién o refraccién. Si n” = 0 estamos

hablando de un medio transparente pero si n” > 0 se trata de un medio opaco.
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CAPITULO 3

DISENO Y CARACTERIZACION DE UN
REFRACTOMETRO DIFERENCIAL

En este capitulo se mostrara el disefio y el modelado en 3-D de la celda que se usé para el
arreglo 6ptico del refractometro diferencial.

3.1. Diseno, modelado e impresiéon 3-D de la celda conte-
nedora de las sustancias bajo estudio

La celda se disené en el software Freecad usando como base el esquema general de un refrac-

témetro diferencial (ver Figura 2.1). Como medida de referencia se utiliz6 un portaobjetos (26x76
mm) ya que estas mismas se emplearon para las paredes de la celda donde la luz incide, también
se coloco la pared a un angulo de 45° la cual separa ambas cavidades.
Para la impresion en 3-D se usé una impresora Prusa i3 MK3S+ y como material de impresion
PLA (Acido Polilictico). Se manejaron dos versiones de celda, y se muestra en la Figura 3.1(a) y
3.1(b). Sin embargo la primera versién, que se muestra en la Figura 3.1(a), es complicado colocar
las paredes ya que para pegar las mismas se us6 pegamento de silicona comercial y en el caso de que
alguna de estas paredes se rompiera seria complicado el cambio. También se observd que presenta
cierta incertidumbre sobre el grosor de las paredes, ya que los portaobjetos varian su espesor entre
0.8 y 1.1 mm, lo cual provoca que al dejar este margen se cometa un error en el paralelismo de
las ventanas de vidrio, y que al presentar una inclinaciéon esto pueda afectar la medicién. Por otra
parte esta primera version sirvié para realizar pruebas de hermeticidad para evitar que las sustan-
cias se mezclen. Para corregir los inconvenientes ya mencionados se opté por modificar la celda ver
Figura 3.1(b) esta nueva version permite colocar de mejor manera las paredes de portaobjetos y
en dado caso de necesitar cambiar una pared seria mas sencillo. Esta nueva version fue la que se
uso para caracterizar el refractometro diferencial.
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(a) (b)

Figura 3.1: (a) Primera y (b) segunda version de la celda contenedora impresa en 3D. La
segunda fue la que se usé como definitiva en el presente trabajo.

Para la prueba de hermeticidad en la celda se utilizaron agua y merteolate para observar si
existian fugas entre las paredes o si el material del que estd construido es permeable. Se observo
que la celda puede contener bien ambas muestras y evitar que se mezclen.

1

Figura 3.2: Celda disefiada en FreeCAD y construida utilizando impresién 3D. Pruebas de
hermeticidad.

Otra observacién importante que se obtuvo al implementar el diseno del refractémetro diferen-
cial es que dependiendo de dénde se coloquen las muestras el haz refractado sufrirda un desplaza-
miento hacia abajo o hacia arriba, con respecto a su trayectoria inicial, como se muestra en las
Figura 3.3.

Si se coloca primero la muestra de referencia (ny) en la cavidad donde incide el léser, ya que
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esta tiene un valor de indice de refraccion menor al de la muestra que se desea medir (ns) el haz
refractado se desplazard en un sentido Figura 3.3(a), de otra forma si en la cavidad donde incide
primero el laser se coloca la muestra que se desea medir y en la segunda cavidad la muestra de
referencia el haz refractado se desplazard en sentido contrario Figura 3.3(b).

Es importante conocer lo anterior, ya que en funciéon de esto se puede saber hacia donde se movera
el haz y para poder medirlo, en el presente trabajo se utiliza el caso ilustrado en la Figura 3.3(b).

Haz refractado

nq <n2

Haz|incidente Haz|incidente

n1>n2

np

Haz refractado

(a) Indice de refraccién ny menor a no. (b) Indice de refraccién n; mayor a ns.

Figura 3.3: El cambio de la direccién del haz refractado depende del orden en el que se
ubican las muestras de referencia y bajo prueba.

3.2. Arreglo 6ptico del refractémetro diferencial

Como primera propuesta del arreglo experimental se decidi6 utilizar una platina mecénica (ver
Figura 3.4 (a)) la cual cuenta con una resolucion de 10 um, sobre ella se colocéd un fotodiodo sobre
el cual incide el haz que emerge de la celda [25]. El laser (CPS450) cuenta con un perfil gaussiano
esto se tomo en cuenta para colocar a la entrada del fotodiodo un alambre rectificado, como se
muestra en la Figura 3.5, con el fin de obstruir la parte mas intensa del haz laser antes de llegar
al fotodiodo como consecuencia el fotodiodo detecta un minimo en su lectura (ver Figura 3.6).
Cabe destacar que el laser implementado en el arreglo tiene un spot eliptico (3.2 mm x 1.0 mm),
lo que significa que puede tener dos posiciones: con el eje mayor orientado verticalmente y con el
eje mayor orientado horizontalmente. En el arreglo experimental, el eje mayor del spot eliptico se
orient6 verticalmente para la obstruccion del haz laser con un alambre de acero rectificado.

Figura 3.4: (a) Platina lineal mecénica con resolucion de 10 pm. (b) Platina lineal motorizada
con resolucién de 0.8um.
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Celda

Diodo laser

a = 45°

Fotodiodo

b)

Fotodiodo

Alambre
rectificado

Diodo laser

Figura 3.5: (a) Vista superior del arreglo éptico con fotodido y variables de diseno. (b) Vista
lateral del arreglo éptico con fotodiodo y alambre rectificado.

LOBA B

?

Posicion de medicion

\

Xo

Figura 3.6: (a) El maximo del haz gaussiano se encuentra antes del alambre rectificado. (b)
El méximo del haz gaussiano estd sobre el alambre rectificado y el fotodiodo ve un minimo.
(¢) El méximo del haz gaussiano se encuentra después del alambre rectificado.

Sin embargo este arreglo solo funcionaba bien para desplazamientos grandes, pero para des-

plazamientos pequenos el alambre es demasiado ancho y los cambios no son perceptibles para el
fotodiodo.
Por esta razon se opté por modificar ligeramente el arreglo experimental inicial, el alambre recti-
ficado se cambi6 por una rendija con un ancho de 50 pm (ver Figura 3.7(a)) la cual se colocé de
forma vertical para que el haz incidiera en ella. Asi mismo se cambié la platina manual por una
platina motorizada (ver Figura 3.4(b)) la cual tiene un desplazamiento minimo de 0.8 pm.
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Rendija
50 um
Fotodiodo
Celda

Diodo laser

(a) (b)

Figura 3.7: (a) Rendija de 50 pm de ancho. (b) Esquema del arreglo 6ptico con celda y
fotodiodo con rendija. (¢) Potenciémetro PM100USB para medir la intensidad.

Adicionalmente se probd otra alternativa para detectar la posicion del haz refractado, la cual
consistié en usar una cdmara CCD modelo LC100 de Thorlabs (ver Figura 3.8) que cuenta con un
arreglo lineal de pixeles (2048 pixeles) con un tamafio de 14 pum cada uno. Esto para ver si tenia
una mejor respuesta a las mediciones ya que esta no necesita desplazarse lateralmente con una
platina, esto permite que sea posible realizar mediciones en funcién del tiempo, por ejemplo de
variaciones del indice de refraccion como funcion de la temperatura. Sin embargo, para poder usar
la camara se utilizan 3 polarizadores lineales para atenuar la amplitud de haz laser y evitar que
los pixeles de la camara se saturen. De igual manera se colocé un diafragma a la salida del laser,
esto con el proposito de obtener un pico de intensidad mejor definido especialmente el cual seria
mas visible para la camara. Se realizé6 una comparacion entre ambos métodos la cual se muestra
en el capitulo 4.

Camara
lineal

Arreglo lineal
de pixeles

Diodo laser

(a) (b)

Figura 3.8: (a) Cdmara lineal LC100 de Thorlabs. (b) Arreglo éptico con celda y cdmara.

En la Tabla 3.1 se listan todos los elementos utilizados en los arreglos experimentales y las
caracteristicas técnicas obtenidas de Thorlabs [26].
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Dispositivos Thorlabs | Especificaciones Valores

Laser CPS450 Longitud de onda 450 nm
Potencia 4.5 mW
Forma del spot Eliptica

Fotodiodo S120VC Apertura 9.5 mm
Rango longitud de onda | 200-1100 nm
Rango potencia 50 nW - 50 mW
Resolucion 1 nW

Multimetro PM100USB | Resolucion 1 mW
Potencia trabajo 10 mW

Platina MTS50-78 Recorrido 50 mm
Aceleraciéon maxima 4.5 mm /s
Velocidad minima 4.5 mm/s?
Resolucion 0.8 pm

Camara LC100 Rango longitud de onda | 350-1100 nm
Sensor 2048 Pixeles CCD
Tamano pixel 14 pm x 56 pm

Tabla 3.1: Caracteristicas técnicas de los elementos del arreglo éptico.

3.3. Otros factores que afectan la medicién diferencial del

indice de refraccion.

Se sabe que dos factores que afectan el valor del indice de refraccién son la temperatura y la
longitud de onda de la fuente de luz utilizada [27, 28].

1. Temperatura:

= Una temperatura més alta implica que el liquido se vuelve menos denso y viscoso, lo
que provoca que la luz viaje mas rapido en el medio. Esto resulta en un valor menor del
indice de refraccién al aumentar la temperatura.

= Una temperatura mas baja implica que el liquido se vuelve mas denso y tiene mayor
viscosidad, lo que hace que la luz viaje mas lentamente en el medio. Esto resulta en un
valor mayor del indice de refraccién, ver ecuacién (1.1).

2. Longitud de onda:
= El indice de refraccién varia con la longitud de onda porque las diferentes longitudes de

onda interfieren en distinta medida con los atomos del medio.

» Esimportante utilizar luz monocromatica para evitar la dispersion de la luz en diferentes
colores.

= La linea D de sodio a 598 nm es la longitud de onda de luz mas utilizada por los
refractébmetros comerciales, ya que es un estandar internacional que esta bien definida
y muy estudiada.
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En el manual de usé del Refractémetro de Abbe modelo NAR-1T SOLID [29] se proporciona
una Tabla de las variaciones del indice de refraccién del agua como funciéon de temperatura en
un intervalo de 10°C' a 40°C'. Con esta Tabla se observa que mientras aumenta la temperatura
del agua disminuye el valor del indice de refraccién. Estas mediciones se hicieron a un longitud
de onda (\) de 589 nm, que es con la que trabaja el refractémetro de Abbe; sin embargo, el RD
puede trabajar a diferentes longitudes de onda, para este caso se esta usando una A=450 nm.
Para explorar cémo es el comportamiento del indice de refracciéon del agua como funcién de la
temperatura, especificamente a la longitud de onda de trabajo del RD, se usé el repositorio de
https://refractiveindex.info/ [30] el cual nos proporciona 4 valores del indice de refraccién
del agua a diferentes temperaturas con los cuales se realiz6 un ajuste utilizando un polinomio
de orden 2. En la Figura 3.9 se muestran estos ajustes para los datos mencionados para ambas
longitudes de onda 450 nm y 589 nm. De igual manera se observa que para una misma temperatura,
a menor longitud de onda el indice de refraccién es mayor.

1.34

«

I
A Datos Atago (589nm)
v —— Ajuste curva de orden 2
v Refractive Index Info (450nm)| |
Ajuste curva de orden 2

<| —
«

1.339 -

I
|

1.338

I
|

1.337

T

1.336

1.335

1.334 - *
2
1.333

1.332

indice de refreacion del agua (UIR)

1.331

1.33 | L | | |
10 15 20 25 30 35 40

Temperatura(°C)

Figura 3.9: Relacion entre el indice de refraccién del agua y la temperatura, considerando
A =589 nm y A =450 nm. Se ajusté un polinomio de orden 2 a cada conjunto de valores.

Para corroborar lo antes mencionado se usaron los datos encontrados en el articulo de Alexey
N.Bashkatov [31], donde se proponen diferentes valores de indice de refraccion en funcién de la
temperatura para diferentes longitudes de onda cémo se muestra en la Tabla 3.2.
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https://refractiveindex.info/

Temp. °C | 226.5 nm | 361.05 nm | 404.41 nm | 589 nm | 632.8 nm | 1013.98 nm
0 1.3945 1.34896 1.34415 1.33432 1.33306 1.32612
10 1.39422 1.3487 1.34389 1.33408 1.33282 1.32591
20 1.39336 1.34795 1.34315 1.33366 1.33211 1.32524
30 1.39208 1.34682 1.34205 1.33323 1.33105 1.32442
40 1.39046 1.3454 1.34065 1.33095 1.32972 1.32296
50 1.38854 1.34373 1.33901 1.32937 1.32814 1.32145
60 1.38636 1.34184 1.33714 1.32757 1.32636 1.31974
70 1.38395 1.33974 1.33508 1.32559 1.32438 1.31784
80 1.38132 1.33746 1.33284 1.32342 1.32223 1.31576
90 1.37849 1.33501 1.33042 1.32109 1.31991 1.31353
100 1.37547 1.33239 1.32784 1.31861 1.31744 1.31114

Tabla 3.2: Indices de refraccién del agua en funcién de la temperatura y longitud de onda
[31].

En la Figura 3.10 se muestran las graficas n vs temperatura de los valores listados en la Tabla
3.2. Cada conjunto de datos corresponde a una longitud de onda distinta. Podemos observar
claramente el comportamiento del indice de refraccion, que a menor longitud de onda el indice
de refaccion aumenta y a mayor temperatura disminuye, nuestros datos también aparecen en la
grafica 3.10 y presentan una tendencia similar a los datos de la Tabla 3.2, esto confirma que los
valores medidos y obtenidos en [30] son vélidos y se pueden usar para calibrar el refractémetro
diferencial.
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Figura 3.10: Relaciéon indice de refraccion del agua con respecto a la temperatura a diferentes
A [31].
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CAPITULO 4
RESULTADOS

En este capitulo se presentaran la caracterizacion, calibracién y algunas aplicaciones del refrac-
tometro diferencial, asi como los resultados obtenidos utilizando dos arreglos experimentales con
diferente sensor para medir el desplazamiento del haz refractado. Adicionalmente, se muestran las
limitaciones del sistema de medicion al intentar intentar evaluar indices de refracciéon de medios
ligeramente turbios.

4.1. Tiempo de estabilidad del diodo laser y fotodiodo,
obtencion de la relacion senal a ruido.

Como ya se menciond anteriormente, el refractémetro diferencial solo mide desplazamientos
laterales del maximo del haz laser, se precisa saber el tiempo de estabilidad de la potencia de
laser para evitar fluctuaciones en la cAmara CCD lineal. Para medir el tiempo de estabilizacion del
diodo laser se realizaron mediciones de la potencia del laser durante un intervalo de tiempo de 3.5
horas y se observé que al transcurrir un tiempo de 40 minutos aproximadamente la potencia del
laser se estabilizaba. De igual manera para el fotodiodo se observo que su potencia se estabiliza
en un tiempo de 7 minutos. A ambas senales, correspondiente a la potencia de los laseres, se les
aplicé un filtro gaussiano (usando la funcién de MATLAB imgaussfilt()) para eliminar el ruido,
representado por la curva roja en ambas graficas de la Figura 4.1.

53 %10
5.25
5.2
515

5.1

Potencia laser (W)

5.05 N

5 1 1 |
0 20 40 60 80 100 120 140 160

Tiempo (min)

Figura 4.1: (a) Se observa que la potencia del laser se estabiliza en un tiempo promedio de
40 minutos.
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Figura 4.1: (b) Se observa que el fotodiodo se estabiliza en aproximadamente 7 minutos.

Cuando se quiere medir muestras que presentan atenuacion, es decir que cuentan con indice de
refraccién complejo se debe considerar la sefial a ruido del sistema. Esto es debido a que se necesita
medir la potencia incidente y transmitida como se muestra en la ley de Beer-Lambert (ver seccion
2.3). En estas mediciones es necesario restar el ruido de la senal. Para estimar la relacién senal
a ruido (SNR, por sus siglas en inglés) de este sistema se usé la curva azul de la Figura 4.1(a),
que representa la sefial original sin filtrar y usando los valores desde el minuto 50 en adelante, ya
que a partir de este momento se considera que la senal oscila alrededor de una valor constante. Se
calcul6 la SNR usando la siguiente expresion [32] la cual nos da el valor en decibeles (dB):

3 (2(n))?
SNR = 20log,, 2= : (4.1)
> (b))

la ecuacién (4.1) nos da el valor de SNR en decibeles (dB),
Donde:

» z(n) es la senal original

= Z(n) es la senal filtrada

= SNR relacion seial a ruido en decibeles
= [ nimero de muestras de la senal

Utilizando la férmula (4.1), con L = 62512 obtenemos un valor de SNR=54.7 dB. Cabe destacar
que el mismo valor se obtiene usando la funcién snr() de MATLAB. Lo cual quiere decir que nuestra
senial en términos adimensionales es aproximadamente 542 veces més grande que el ruido.
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4.2. Calibracion del refractometro diferencial con solucio-
nes de NaCl

Para calibrar el RD se utilizé como referencia el refractémetro comercial de Abbe modelo NAR-
1T SOLID, el cual trabaja en la linea D del sodio (nD) con una longitud de onda A = 589 nm y
puede medir valores desde 1.3000 a 1.7000 en unidades de indice de refracciéon (UIR) y de 0 a 95.0
grados Brix. El refractometro de Abbe es muy utilizado por su practicidad y robustez sus medidas
son confiables; sin embargo, no cuenta con una resoluciéon muy grande teniendo certeza solo hasta
la tercera cifra decimal y aqui es donde la propuesta del refractémetro diferencial toma relevancia
ya que con este mismo se puede medir hasta la quinta cifra decimal de indice del refraccion.

(b)

Figura 4.2: (a) Refractémetro de Abbe modelo NAR-1T SOLID. (b) Escala de medicién del
refractémetro de Abbe, que se observa a través del ocular del refractémetro.

A continuacién se muestran dos Tablas con las concentraciones de disoluciones de NaCl en agua
tridestilada y su correspondiente indice de refracciéon que se midié utilizando el refractémetro de
Abbe (np). Las concentraciones en el intervalo de 0.210 g/ml a 0.215 g/ml, que aparecen en la
Tabla 4.1 se utilizaron para calibrar el refractémetro diferencial; en lo siguiente nos referiremos
a dicho intervalo como concentraciones grandes de NaCl. Ademas se trabajaron otras concentra-
ciones en un intervalo mucho menor (0.0009 g/ml a 0.009 g/ml), mostradas en la Tabla 4.2 a las
cuales nos referiremos en lo siguiente como concentraciones pequenas de NaCl.

Para las concentraciones grandes se usé cloruro de sodio en estado sélido (sal de mesa) en las cuales
se busco que la diferencia entre concentraciones fuera suficiente como para que el refractometro de
Abbe pudiera medir cambios en la segunda o tercera cifra decimal. Estas muestras se realizaron
usando la metodologia que se muestra en el Apéndice A para muestras sélidas en donde se uso la
densidad del NaCl (p = 2.16_-%;). Para pesar estas muestras se utiliz6 una balanza analitica de
la marca Acculab modelo Al-64 con una precisién de 4 cifras decimales. En la Tabla 4.1 se puede
observar la masa real de NaCl (m},, real) y volumen real de agua (V;real), que se obtuvieron
experimentalmente al preparar las muestras. Para el cdlculo de la concentracion de NaCl Cz,eq
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en cada muestra, se tomé6 en cuenta la masa (en gramos) y el volumen (en mililitros). En las
muestras, f es la fraccion que representa el volumen de sal con respecto al volumen total de la
solucién tomando en cuenta la densidad del NaCl. Se puede observar como el indice de refraccién
np va aumentando a medida que la concentraciéon de NaCl se incrementa.

No. Muestra | Czyeq (g/ml) | f muact (8) | Myacireal (g) | Vireal (ml) | np

1 0.021 0.01 | 0.432 0.4329 20.5429 1.3357
2 0.043 0.02 | 0.864 0.868 20.0148 1.3391
3 0.063 0.03 | 1.296 1.2966 20.2859 1.3429
4 0.086 0.04 | 1.728 1.728 20.0047 1.3469
5 0.107 0.05 | 2.160 2.1605 20.0170 1.3508
6 0.129 0.06 | 2.592 2.5928 20.1415 1.3520
7 0.151 0.07 | 3.024 3.0237 20.0498 1.3549
8 0.172 0.08 | 3.456 3.4574 20.0678 1.3573
9 0.194 0.09 | 3.888 3.8918 20.0289 1.3602
10 0.215 0.10 | 4.320 4.3214 20.0956 1.3723

Tabla 4.1: Muestras con concentraciones grandes de NaCl en 20 ml de agua tridestilada,
para la calibracién del RD.

En el caso de las concentraciones pequenas para su elaboracion se usé cloruro de sodio en so-
lucién inyectable al 0.9 %, como se trata de un medio liquido se usa la ecuacién (5.1) del Apéndice
A. La muestra madre contiene 0.9 g de NaCl en 100 ml de agua, se considera que es el 100 % y se
elaboraron las muestras subsecuentes en fraccién de volumen con decrementos del 10 %.

Muestra | Cyeq (g/ml) [ £ | Vyaer (ml) | Vi, oreal (ml) | Vireal (ml)
1 0.0009 0.1]2 2.0310 20.0242

2 0.0018 024 4.0193 20.0153

3 0.0027 03]6 6.0817 20.0056

4 0.0036 0418 7.9993 20.0197

5 0.0045 0.5 10 10.0022 20.0189

6 0.0054 0.6 | 12 12.0049 20.0424

7 0.0063 0.7 14 14.0102 20.0159

8 0.0072 0.8 | 16 16.0001 20.0256

9 0.0081 09|18 17.9999 20.0181

10 0.0090 1 20 20.0007 Muestra madre 0.9 %

Tabla 4.2: Muestras con concentraciones pequenas de NaCl en 20 ml de agua tridestilada,
para la medicién con el RD.

Como ya se mencioné el refractometro de Abbe trabaja con una longitud de onda A=589 nm
pero el refractometro diferencial que proponemos en este trabajo usa una longitud de onda A=450
nm, esto quiere decir que no podemos comparar ambos métodos de manera directa, lo anterior se
debe a que el valor de indice de refracciéon de la referencia medido a la longitud de onda que emplea
el refractémetro diferencial. Esto se solucionaria si el RD empleara la misma A que el instrumento

30



de referencia o viceversa, por esto se intenté medir las muestras de la Tabla 4.1 en el refractémetro
de Abbe NAR-1T SOLID usando el laser que emplea el RD; sin embargo, esto no fue posible. Por
lo que se tomd la decisién de medir las muestras con otro refractometro comercial de Abbe, de
la marca OPTIKA modelo 2WAJ (ver Figura 4.3) el cual parecia que si permitia medir a otras
longitudes de onda.

| e

Figura 4.3: Refractémetro comercial de Abbe modelo 2WAJ empleado para corroborar las
primeras mediciones y mejoras a la celda.

Sin embargo al analizar los datos obtenidos se observéd que no existia un cambio significativo en
la medicién como se puede apreciar en la Figura (4.4). Esto quiere decir que no podremos obtener
valores de indice de refraccién absolutos ya que no se cuenta con el valor de indice de refraccién de
referencia a la longitud de onda deseada por lo que en este sentido actualmente el refractémetro
diferencial solo puede dar valores de indice de refraccion relativos al IR de referencia (ns).
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Figura 4.4: Comparacién de las curvas de calibracion del RD usando muestras de NaCl, para
2 longitudes de onda diferentes en el refractémetro de Abbe (A de 589 nm y A de 450 nm).

4.3. Mediciones con fotodiodo

4.3.1. Calibracion con concentraciones grandes de NaCl

De la ecuacién 2.2 para obtener las diferencias en indice de refraccién (én) sabemos que algunas
variables que se pueden considerar como constantes debido al diseno del sistema 6ptico, tal es caso
de a, I, Ly y n,,. En el caso de requerir el IR absoluto de alguna sustancia se necesita conocer el
valor de n,, a la temperatura y longitud de onda utilizara el RD. Teniendo esto en cuenta podemos

definir a la constate k& como: ]
k= (4.2)

(LQ + l) tan(«)

N

Por los parametros de diseno tenemos que:
» n,,= Indice de refraccién de referencia.
» a= 45° Angulo de inclinacién de la pared que separa a los 2 medios de la celda.
= /=600 mm Distancia a la que se encuentra el sensor.
s [5,=16.70 mm Recorrido del laser en la celda.

La definicion del pardametro k facilita la medicion del RD de lo cambios de IR pequenios que no
es posible medir con el refractémetro de Abbe. Para corroborar si las mediciones realizadas por el
refractémetro diferencial son repetibles se decidié comparar 2 grupos de muestras distintas tomadas
en diferentes momentos (2024 y 2025). Con la primera versién del refractometro diferencial en la
cual se tenia el alambre rectificado y la platina lineal mecénica, se hicieron unas primeras mediciones
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en 2024 las cuales se compararon con muestras de 2025 realizadas con la version mejorada del
arreglo que ya contaba con la rendija de ancho 50 pm y la platina motorizada. En la Figura 4.5 se
observa que las mediciones son repetibles a pesar de los cambios realizados en la etapa de detencién
del RD. Sin embargo, existen variaciones en la pendiente de las rectas ajustadas a cada conjunto
de muestras lo cual relaciona con la constante k, la cual es principal parametro de calibracion del
sistema. Si se realiza cualquier modificacién al sistema es necesario calcular esta constante.

0.035 - x x
0.03 - 4
Ecuacion de la recta |
00251 y=0.001588x-0.00022599 4
~ Ecuacion de la recta |l
2 002 y=0.001491x-0.0010218 |
K
Q
M 0.015 -
<
g
001
X Mediciones experimentales |
—Ajuste lineal
0005 & ¢ Mediciones experimentales ||
Ajuste lineal
02 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22

AX (mm)

Figura 4.5: Comparacién de curvas de calibracién del RD para muestras de NaCl preparadas
en diferentes momentos. Para estas mediciones se uso la versién del arreglo éptico con alambre
rectificado en el fotodiodo.

En la Figura 4.6(a) se muestra la calibracién del refractémetro diferencial (RD) con respecto al
refractémetro de Abbe para disoluciones de cloruro de sodio (NaCl) en agua tridestilada (liquido
de referencia), n,,=1.3325. El indice de refraccién reportado en la literatura para agua n=1.333 y
del cloruro de sodio n=1.544 [33]. Dichas muestras tienen concentraciones grandes de NaCl para
las cuales los cambios en el indice de refraccion pueden ser medidos tanto para el refractometro de
Abbe como para el RD.

4.3.2. Medicion de concentraciones pequenas de NaCl

Teniendo esto en cuenta lo antes mencionado para las muestras de intervalo grande de NaCl
(ver Tabla 4.1) y una vez obtenida la constante k a través de un ajuste lineal que se muestra en
la Figura 4.6(a), que para este caso fue k =0.0014916, se midieron los desplazamientos Az para
las concentraciones pequenas de NaCl como se observa en la Figura 4.6(b). Para esto fue necesario
utilizar la resoluciéon minima de la platina de manera que para detectar las variaciones pequenas en
el desplazamiento lateral del haz refractado. Se utilizé la ecuacién (4.3) para medir las variaciones
on de los indices de refraccion correspondientes a concentraciones grandes de NaCl.

on = kAx (4.3)
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Figura 4.6: (a) Calibracién del refractémetro diferencial a partir de mediciones de concen-
traciones grandes de NaCl en agua usando el refractémetro de Abbe. A partir de un ajuste
lineal se obtiene la constante k£ que contempla los pardmetros del disenio y el valor del indice
de refraccién de referencia. (b) Medicién del IR relativo (dn) para muestras con cambios pe-
quenos de NaCl calculadas utilizando los pardmetros de calibracién y la ecuacién (4.3).

De la grafica 4.6 (b) se observa que a partir de 0.0045 g/ml de NaCl se tiene un comportamiento
lineal del IR con respecto a la concentracién. Sin embargo para las muestras con variaciones
pequenias por debajo de 0.0027 g/ml de NaCl no se observa practicamente ninguna variacion del
IR. Esto puede deberse a que el spot del laser es mas grande que la rendija, como resultado no se
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logra medir los cambios en la posicion lateral del haz refractado. Esto se puede corregir enfocando
con una lente el haz del laser, para disminuir el tamano del spot. Cabe sefialar que la muestra 4
correspondiente a 0.0036 g/ml de NaCl se obtiene un comportamiento inesperado el cual pensamos
que se debe a una contaminacion de la muestra.

4.4. Mediciones con camara lineal

4.4.1. Calibracion con concentraciones grandes de NaCl

Para estas mediciones se us6é una metodologia similar a la ya mencionada la seccién 4.3; sin
embargo, en este caso se us6 una camara CCD (Charge-Coupled Device, o Dispositivo de Carga
Acoplada) con un arreglo lineal de pixeles(2048 pixeles) en la etapa de deteccion. El primer detalle
a tomar en cuenta es que la cdmara es demasiado sensible a la luz por lo que se tuvo que usar un
arreglo de 3 polarizadores para poder atenuar el laser, debido a que el perfil gaussiano del laser
se saturaba y no era posible localizar el maximo del haz laser. También se le agregd un iris a la
salida del laser para producir un pequeno patréon de difraccion que hacia que el perfil gaussiano se
apreciara mejor. A su vez para poder procesar los datos se cre6 un cédigo en MATLAB para obtener
el valor maximo de las de los perfiles gaussianos, a través de un ajuste de una gaussiana descentrada,
y determinar la posicién de dicho maximo (ver Figura 4.7(a)). Las posiciones obtenidas en pixeles
se comparan con respecto a la posicion de referencia, que en este caso es el agua tridestilada, para
obtener los valores de Ax, los pixeles se multiplican por 14 um para obtener el valor en unidades
de longitud. Una vez obtenidos los valores de Az en mm podemos calcular la constante k (Figura
4.7(b)) y como en el caso del fotododido extrapolamos y obtenemos las diferencias en indices de
refraccion en el intervalo de concentraciones pequenas.

1 T \ I I
—muestra 1
oo || — f
muestra 2
3 08; n W H muestra 3
S 0.7+ n —muestra4 ||
:?'_c' H —muestra 5
g 0.6 muestra 6 ||
2 0.5 —muestra 7 -
& o4l —muestra 8 ||
9 —muestra 9
303 muestra 10/
o0z ]
SAVAVAVIAWAVAVADAVAN |
0 — e e A
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000

Pixeles

Figura 4.7: (a) Medicién de perfiles gaussianos de las muestras de concentraciones grandes
de NaCl para obtener la constante k de calibracion usando la cdmara lineal.
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Figura 4.7: (b) Curva de calibraciéon del RD correspondiente a las muestras de NaCl usando
la caAmara lineal. Ajuste lineal para obtener la constante k

4.4.2. Medicion de concentraciones pequenas de NaCl

Una vez obtenida la constante k& =0.00148205 UIR/mm, usando la ecuacién (4.3) podemos
obtener los valores de dn para las muestras de NaCl en el intervalo pequeno. La posicion de los
maximos de las gaussianas se localiz6 utilizando el método antes descrito (Figura 4.8(a)).
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Figura 4.8: (a) Medicién de perfiles gaussianos de las muestras de concentraciones pequefias
de NaCl con la camara lineal.
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Figura 4.8: (b) Medicién de dn en el intervalo pequeno de muestras de NaCl suponiendo un
comportamiento lineal con el desplazamiento.

Comparando la Figura 4.8(b) y la Figura 4.6(b) se puede observar que se encuentran en el
mismo rango de dn y que se obtienen valores similares por ambos métodos de detecciéon. Ademas
se aprecia la misma variacién en la cuarta muestra (0.0036 g/ml de NaCl) lo cual puede estar
asociado a una contaminacion en dicha muestra, como ya se mencion6. Por otro lado se observa
que no se puede distinguir la diferencia de los primeros 3 puntos en el arreglo con fotodiodo,
mientras que en la camara lineal se pudieron diferenciar al menos los 2 primeros.

4.5. Medicién de soluciones acuosas de glucosa

Para estas mediciones se usé una solucién de glucosa sintética modelo DX-50 PiSA al 50 %
inyectable diluida en agua tridestilada. Se prepararon 10 muestras de las cuales 6 se encuentran en
el rango bioldgico para una persona sana (80-300 mg/dL) [34, 35] y las restantes se encuentran en
el rango alimenticio. Nos referiremos a las concentraciones pequenas a las que se encuentran en el
intervalo de 70 mg/dL a 190 mg/dL, y llamamos muestras grandes a las que se encuentran en el
intervalo de 200 mg/dL a 12800 mg/dL. La metodologia empleada en la preparacién de muestras
es descrita en el apéndice A.
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mg/dL ‘/glucosa Vagua Mglucosa (g)
50000 | 100 0 -
12800 | 5.12 14.88 | 6.0585
3200 1.28 18.72 | 1.5146
800 0.32 19.68 | 0.3787
200 0.08 19.92 | 0.0947
190 0.076 19.924 | 0.0899
160 0.064 19.936 | 0.0757
130 0.052 19.948 | 0.0615
100 0.04 19.96 | 0.0473
70 0.028 19.972 | 0.0331

Tabla 4.3: Concentraciones de glucosa en agua tridestilada con un volumen total (V;) de 20
ml.

4.5.1. Mediciones de glucosa con fotodiodo

Para medir las muestras de glucosa se us6 la misma metodologia que para las muestras de
cloruro de sodio solo que con algunos cambios en las concentraciones pequeinias. En la Figura
4.9(a) la calibracién del RD usando las concentraciones grandes de glucosa y en la Figura 4.9(b) la
posterior medicién de las concentraciones pequenas usando la £ =0.00158316 UIR/mm calculada
a partir del ajuste lineal.

0.025
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Figura 4.9: (a) Ajuste y cdlculo de la constante k a partir de las mediciones del IR y
desplazamiento con el fotodiodo, para concentraciones grandes de glucosa.
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Figura 4.9: (b) Mediciones del IR para concentraciones pequeiias de glucosa considerando
la constante k£ obtenida de la calibracién.

Al hacer estas mediciones del intervalo pequeno se configur6 la platina motorizada para que
se desplazara utilizando su resolucién minima (0.8um); sin embargo, al encontrar el maximo de
intensidad del punto correspondiente no se notaba un cambio significativo en la medicién que nos
hiciera saber que nos encontrabamos en el méximo. Fue hasta aproximadamente 15 pum donde
se aprecié un cambio. Esto nos da la resoluciéon minima del arreglo con fotodiodo para medir las
muestras de glucosa. Se piensa que esto se debe a que el spot del laser sigue siendo atin méas grande
que la rendija. Si se quisiera trabajar con la resolucion minima que puede alcanzar la platina
pensamos que seria necesario enfocar el haz laser.

4.5.2. Mediciones de glucosa con camara lineal

Se realizaron las mediciones para el mismo conjunto de muestras de la Tabla ??. En la Figura
4.10 se observan las mediciones para concentraciones grandes considerando estas a partir de 200
mg/dL y hasta 12800 mg/dL, al realizar un ajuste lineal sobre los datos se obtuvo la pendiente
de la recta k =0.001599614 UIR/mm, dicha constante se utilizard mas adelante para medir las
concentraciones pequenas. Para este caso también se us6 la metodologia vista anteriormente para
la localizacién del maximo del patrén de difraccion visto por la camara. En este caso se aprecia en
la Figura 4.11 encontramos que el perfil del patron se definia mejor cuando el diametro del iris se
incrementa esto se aprecia en la Figuras 4.10 y 4.11. Atn asi se observa que existe repetibilidad
de las mediciones porque las posiciones casi no varian y los valores de la constante k£ calculados en
cada caso difieren en 1076,

39



N

09+ —Agua :

sk —200 mg/dL |
' 800 mg/dL

0.7~ —3200 mg/dL 7

—12800 mg/dL

(=}
(o))
I

o
~
T
|

o
w
I

Potencia Normalizada
o
(6]
T
|

o
N
\

0.1+
0 PR PP ser Y. A | ., o ’ |
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800 2000
Pixeles
(a)
0.025
0.02 - Ecuacion de la recta .
y=0.001599614x-0.00093107
=
5 0.015+- :
)
Q
Q
< 0011 s
=]
)
0.005 - :
Mediciones experimentales
—Ajuste lineal
0 | I
0 5 10 15
AX (mm)
(b)

Figura 4.10: (a) Desplazamiento del haz gaussiano en la cdmara lineal como funcién de la
concentracion de glucosa (muestras grandes). (b) Ajuste lineal y célculo de la constante k a
partir de la correlacién entre on y Ax.
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Figura 4.11: (a) Desplazamiento del haz gaussiano en la cdmara lineal como funcién de la
concentracion de glucosa (muestras grandes), con una mayor apertura del iris para observar

la repetibilidad. (b) Ajuste lineal y calculo de la constante k a partir de la correlacién entre
ony Ax.

Para las concentraciones con cambios pequenios de igual manera se hace la extrapolacion y se
puede decir que el arreglo puede medir satisfactoriamente cambios de indice de refraccién en el
rango biolégico. En la Figura 4.12(b) se graficaron los valores de dn en funcién de Az usando los
valores de k calculados para las 2 aperturas del iris mostradas anteriormente. En esta comparacion
se observan diferencias del orden 1 x 10~*UIR.

41



-
|

—Agua
09 —70 mg/dL |
0.8 100 mg/dLH
ozl —130 mg/dL |
' —160 mg/dL
06 —190 mg/dL |

Potencia Normalizada
o o o o
) w N [

T T T I

o
=
T

| | |
1240 1260 1280 1300 1320
Pixeles

(a)

1200 1220

v A A il

05 A AMediciones experimentales RD 1]
VMediciones experimentales RD 2

0 \ \ !
60 80 100 120 140 160 180 200

mg/dL Glucosa
(b)

Figura 4.12: (a) Desplazamiento del haz gaussiano en la cdmara lineal como funcién de la
concentracion de glucosa (muestras pequeiias, rango biolégico). (b) Estimacién del cambio en
indice de refraccién dn a partir del desplazamiento medido y de la constante k obtenida en el
ajuste previo.
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4.6. Medicién de indices de refraccion de medios ligera-
mente turbios

Como ya se menciond anteriormente el indice de refracciéon es un nimero complejo y se com-
probo la efectividad del refractémetro diferencial para medir la parte real del IR. Sin embargo,
para medir el IR de un medio turbio (con absorcién o esparcimiento) se requiere una correccién en
la ecuacion (2.2). Dado que al hacer pasar el ldser por un medio turbio la intensidad sufre pérdidas
y su perfil gaussiano se ve modificado y su maximo se desplaza lateralmente, como se observa en
la Figura 4.13 del articulo "Beam refraction and displacement in a differential refractometer with
an absorbing sample", de Garcia-Valenzuela [18], se propone la siguiente expresion:

N Az + dn// (nmzr)2 + Ll (Ll + L2> + nmlLl

dn; =
" tana (Lo + nyl) N zr (Lo + npl)

(4.4)

Donde:

on; diferencia de indice de refraccién con la correccion.

n,, indice de refraccién del medio de referencia.

a angulo de inclinacion de la interfaz con respecto al eje vertical.

[ distancia del recorrido del haz refractado en el aire, fuera de la celda (o distancia entre la
celda y el detector)..

Ax desplazamiento lateral del haz, refractado medido a una distancia [.

L, la distancia recorrida por el haz en el medio de referencia.

Lo la distancia recorrida por el haz en el medio bajo estudio.

on” parte imaginaria del IR de la muestra turbia bajo estudio.

2z, es la distancia de Rayleigh.

Beam axis Beam axis
without losses with losses
! 1
% : 1
AR
i s
N Hy %
i 7 Relative
intensity attenuation
profile B Y, >

Figura 4.13: Desplazamiento del perfil gaussiano en un medio turbio, donde w es el ancho
de cintura del haz. Obtenido de [18].
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Sin embargo para aplicar la correccién al calculo del indice de refraccién propuesto para el caso de
una muestra que presenta absorcién (ver ecuacién (?7)), se precisa conocer el valor la dispersién
de Rayleigh que estd dada por la siguiente expresién [36]:

2z = Tw* /A (4.5)
Donde:
= w es el ancho de cintura del haz.
= ) es la longitud de onda del laser
= 2, es la distancia de Rayleigh

Pero a su vez para calcular la distancia de Rayleigh se necesita conocer el ancho de cintura del
laser empleado en el arreglo 6ptico, considerando que es un haz gaussiano. Esto se puede obtener
mediante la prueba de la navaja [37] que se explica a continuacion.

4.6.1. Medicién del ancho de cintura del haz laser mediante la prueba
de la navaja

La prueba de la navaja es un método experimental empleado cominmente para obtener el perfil
gaussiano de un laser [38], en este caso se obtendra el perfil gaussiano del ldser modelo CPS450 de
Thorlabs. Los datos de la ficha técnica se pueden ver en la Tabla 3.1.

El spot del laser usado en este trabajo es eliptico, y en este caso nos conviene que su eje esté
orientado en posicion vertical; es decir, la parte mas estrecha del haz que se encuentra en la misma
orientaciéon del desplazamiento a medir. Se coloco una navaja comercial frente al fotodiodo en una
montura sobre la platina lineal motorizada de Thorlabs modelo MTS50-Z8, como se muestra en la
Figura 4.14(a).

Se realizaron las mediciones de potencia del haz laser que incide sobre el detector, desplazando
la navaja con la platina lineal motorizada en pasos de 80 um, la cual se basa en realizar mediciones
de potencia a partir de la cual se obtuvieron distintas mediciones de potencia y desplazamiento.
A medida que la navaja una parte del haz laser se obstruye y el fotodiodo detecta el méaximo del
patrén de difraccién creado por el filo de la navaja. El decaimiento de la intensidad (P(z)) esté
descrito por la funcién de error (erf()), que aparece en la ecuacién (4.6):

P(z) = (;) Pr [1 terf (*if_xﬂ (4.6)

s Pr=4.0986 mW potencia maxima.

Donde:

» erf= funcion de error.
= r=desplazamiento de la navaja.

s w=ancho de cintura del haz.
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Se hizo un ajuste a los datos obtenidos experimentalmente ver Figura 4.14(b). A partir del ajuste
se obtuvo que el valor del ancho de cintura del laser es de w = 0.65 mm. El c6digo de MATLAB
sobre cémo se obtuvo este valor se muestra en el Apéndice B.

O Datos experimentales
— 4t === Ajuste de la funcion de error| |

~ @'\ = Esf
$ —Haz del laser p

= 1B g 2+
. ()
it
T

1 -

0 -

-1 0 1 2
Distancia (mm)

Figura 4.14: (a) Montaje experimental de la prueba de la navaja para determinar el ancho

de cintura (w) del haz laser. (b) Ajuste de la funcién de error a los datos de potencia vs.
posicion de la navaja de donde se obtiene w.

4.6.2. Mediciones de muestras con particulas de Latex, PMMA y Azul
de metileno

Para modelar medios turbios, se prepararon muestras con micro-esferas de latex (n=1.59) de 200
nm de didmetro (ver Figura 4.15), a su vez se implementaron muestras con particulas de polimetil-
metacrilato (PMMA, n=1.49) de 66 nm de didmetro, esto para medir muestras con esparcimiento.
Por ultimo se us6 azul de metileno para obtener muestras puramente absorbentes.

Figura 4.15: Caracteristicas de la suspension de micro esferas de latex con 200 nm de
didmetro.
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La primera muestra se realizé a partir de una suspensién acuosa de particulas de latex al 10 %,
lo cual se considera la muestra madre. Se diluyé 1 ml de la muestra madre en 40 ml de agua
tridestilada; sin embargo, al intentar medir esta muestra se observo que no se transmitia la luz del
haz laser (ver Figura 4.16(a)). Esto permitié saber que el camino éptico en el diseno de la celda
es muy largo y que se tiene que reducir la concentracién de la muestra hasta que la luz transmita,
como se muestra en la Figura 4.16(b). Esto fue posible al colocar 150 ul de latex en 40 ml.

Figura 4.16: (a) Se observa cémo el laser no atraviesa la muestra ya que es demasiado turbia.
(b) El haz l4ser atraviesa la muestra ya que estd méas diluida.

Se realizaron otras suspensiones de particulas usando (PMMA) al 50 % con un didmetro de
particulas de 66 nm. Estas mismas al tener un menor tamano dejaban pasar mas luz, el esparci-
miento es menor ya que cuentan con un indice de refraccion menor (n=1.49) en comparacioén con el
latex, (ver Figura 4.17(a)). Se elaboraron 2 muestras, la primera usando 4 ml de PMMA en 40 ml
de agua tridestilada y para la segunda se usaron 100 ul de PMMA en 20 ml de agua tridestilada.
Por 1ltimo se hizo una muestra usando azul de metileno la cual presenta absorcion debido a este
cromoforo, pero esta al tener una longitud de onda semejante la absorcién es practicamente nula
(ver Figura 4.17(a)). La muestra de azul de metileno se prepar6 usando 20 ul de azul de metileno
puro en 40 ml de agua tridestilada, como se ve en la Tabla 4.4.

Figura 4.17: (a) Se observa cémo en la muestra de PMMA el haz liser pasa ain mejor
ya que el tamano de particulas y la concentracién son menores en comparacién al latex. (b)
Para la muestra de azul de metileno se realizaron pruebas; sin embargo, se concluyo que es
necesario modificar el tamano de la celda.
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Concentraciones de particulas en agua

Muestra

latex 200 nm

Pmma 66 nm

Pmma 66 nm

Azul Metileno

Concentracion

0.04 %

5%

0.25%

0.05 %

Tabla 4.4: Concentraciones de muestras turbias preparadas para medir la correccién al calcu-

lo del IR con el RD.

Para poder calcular la correccion al indice de refraccién utilizando la ecuacion (?77) necesitamos
conocer la parte imaginaria dn”. Para esto se usé el multimetro de Thorlabs PM100USB (ver Figura
3.7(c)) el cual conectado al fotodiodo nos permitia observar cuanto disminuia el valor de la potencia
incidente. Para corroborar esta medicion se decidié comparar con un espectrofotémetro de Ocean
Optics (O.0) con el que se realizaron las mismas mediciones usando una fuente de luz blanca
(ver Figura 4.18). A partir de los datos medidos y usando la ley de Beer-Lambert, especificamente

ecuacion (2.8) se calcul la parte imaginaria del IR de las muestras turbias (ver Tabla 4.5).
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Figura 4.18:

(a) Fuente de luz modelo DH-2000. (b) Base porta muestras de Ocean Optics

para medir la atenuacién de las muestras turbias. (c) Espectrofotémetro USB4000 de Ocean
Optics. (d) Grafica representativa de las mediciones de transmitancia con el espectrofotémetro
en el software SpectraSuite de Ocean Optics.
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Muestra onf onl
PMMA (60 nm, 0.025%) | 1.76e-5 | 1.46448e-5
PMMA (60 nm, (5%)) | 1.566-5 | 1.26431e-5
PS (200 nm, 0.04%) | 3.566-7 | 2.29¢-6

Tabla 4.5: Valores de 6n” calculados para las muestras turbias usando las mediciones de
transmitancia con el RD (dnf]) y con el espectrofotémetro de Ocean Optics (dnf).

Se puede observar en la Tabla 4.5 que las mediciones de dn” usando el RD son bastante similares
a los valores obtenidos con el espectrofotometro comercial. Teniendo estos valores podemos evaluar
la formula (2.8) y ver cémo influye la correccién al célculo del IR. En la Tabla 4.6 se muestras
los valores de IR para cada una de las muestras turbias, corregidos y sin corregir. Los valores
sin corregir se calcularon usando la ecuacién (2.2) y los valores corregidos se obtuvieron al sumar
con la ecuaciéon (2.8) (0n + on;). En ambos casos se da el valor de IR absoluto para lo cual fue
necesario medir n,, del agua tridestilada con el refractémetro de Abbe (n,,=1.3325), con lo cual
el IR corregido esta dado por: n,, + dn + dn,.

Muestra Sin corregir | Corregido dn/ | Corregido dnj | IR teérico
PMMA (60 nm, 0.025 %) 1.33336 1.33345 1.33344 1.33307
PMMA (60 nm, (5%)) 1.33772 1.33779 1.33778 1.34063
PS(200 nm, 0.04 %) 1.33357 1.33358 1.33359 1.33311

Tabla 4.6: Comparacion de la correccién al indice de refraccion de las muestras turbias
contemplando la parte imaginaria n”.

Se observa que los efectos de la correccién empiezan a notarse a partir de la cuarta y quinta
cifra decimal. Adicionalmente se usé la regla de mezclado descrita por Gonzélez-Ferro [3] para
tener una guia de lo que predice la teorfa de medio efectivo (IR tedrico en la Tabla 4.6). Pensamos
que las diferencias observadas entre el IR corregido y el IR tedrico se deben a fluctuaciones en la
fraccion de volumen medida para cada muestra, se deberian realizar mas mediciones en el futuro.

Se concluye que con esta version de la celda realmente no se puede apreciar un cambio signifi-
cativo tomando en cuenta la correcciéon propuesta para medios turbios, y como ya se mencioné se
tendria que reducir el camino 6ptico de la celda para ver si se puede apreciar un cambio relevante
en la medicién utilizando concentraciones de particulas mas elevadas. Asimismo contemplar otros
parametros como el material del que estan hechas las paredes contenedoras y ver si no representan
una interferencia en la comprobacién de la correccion.
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CAPITULO 5
CONCLUSIONES

En este trabajo se logré implementar y calibrar un arreglo éptico para medir el indice de
refracciéon de manera diferencial. Se midieron muestras de cloruro de sodio y de glucosa en el
rango biolégico con una precisién de 107U IR. También se presentan resultados de la medicién
del indice de refraccién de medios turbios y algunas propuestas de modificacion al arreglo, para
mejorar dichas mediciones. A partir del trabajo realizado se llegaron a las siguiente conclusiones:

= Se logré disefiar e implementar una propuesta de refractometro diferencial usando una celda
contenedora de muestras (también conocida como cubeta de Anderson) impresa en 3-D. Al
ser un modelo bastante sencillo es muy féacil la modificacion de sus pardametros de diseno.
Asimismo cuenta con una construccién econémica con material PLA (Acido Polilactico),
mientras que las paredes por las que pasa la luz son de porta objetos de microscopio. Se
comprobd la hermeticidad de la celda para contener las muestras, asi como su facil limpieza y
mantenimiento en caso de requerirlo, comprobandose su robustez. El refractémetro diferencial
implementado se compone de los siguientes elementos: Laser, Celda y Detector. Como primera
observacion importante se tiene que dependiendo la colocacién de las muestras en la celda el
desplazamiento sera en un sentido o en otro, esto es importante ya que en dependencia de
esto sera donde se coloque el detector. En la etapa de deteccion, para este arreglo propuesto
se mostraron resultados usando una rendija acoplada a un fotodiodo el cual se monté sobre
una platina motorizada y usando una camara lineal. En el caso de la cdmara lineal es 1til
para el monitoreo de cambios de indice de refracciéon en funcién del tiempo.

= Para calibrar el sistema se usaron concentraciones grandes de NaCl medidas con un refracté-
metro comercial de Abbe, con estas mediciones y haciendo un ajuste lineal usando la ecuacién
general del refractémetro diferencial se obtiene una constante de calibracion "k", que esta re-
lacionada con la pendiente de la recta que resulta del ajuste, esta misma es utilizada para
la medicion de concentraciones con cambios pequenos ya que suponemos que el cambio de
indice de refraccién con respecto a la concentracién se comporta de manera lineal, se puede
hacer una extrapolacién que también puede funcionar para concentraciones mas grandes del
rango medido. El ajuste lineal se puede usar para cualquier mediciéon del indice de refrac-
cién siempre y cuando no cambien los parametros de diseno del arreglo ni la sustancia de
referencia. Se comprobd6 que la implementacion de este disenio de refractometro diferencial
funciona para sustancias transparentes y se puede decir que su precisién es equiparable al
refractémetro comercial de Abbe ya que se tiene certeza hasta la 4 cifra decimal del valor de
indice de refraccion medido. Cabe destacar que para cambios grandes de indice de refraccion
no se precisa tener una resolucion muy grande, pero para cambios pequenos se debe usar la
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resolucion minima en el desplazamiento del detector, para poder notar los cambios de manera
mas precisa.

Se hizo un anélisis para ver cuales son los pardmetros que afectan la medicion del indice de
refraccion diferencial y se determind que estos son la temperatura y la longitud de onda de
la fuente de luz. Para el caso de la temperatura, y teniendo en cuenta que las muestras son
suspensiones acuosas, de acuerdo a lo reportado en la literatura a medida que la temperatura
aumenta el valor de indice de refraccién baja, del orden de 1072 UIR/°C. Se pudo obser-
var que si existe una diferencia de temperatura entre la muestra y la referencia habra un
desviacién de la luz debido a este gradiente, por lo que recomendamos esperar a que ambas
alcancen el equilibrio térmico entre ellas y con el ambiente. De igual manera se deben evitar
flujos de aire frio o caliente cerca de la celda contenedora. Ademés hay que tener en cuenta
que para la calibracion, las mediciones con el refractometro comercial se deben tomar a la
misma temperatura que las mediciones subsiguientes con el refractémetro diferencial. Para
el andlisis con la longitud de onda (\) hay que considerar que si esta aumenta, el indice
de refraccion disminuye y viceversa. Esto es un obstaculo al momento de calibrar ya que el
refractometro de Abbe trabaja con una A = 589 nm y el RD trabaja a una A = 450 nm
(ver Figura 3.9), por esta razoén decidimos no reportar mediciones de indice de refraccién
absolutos, sino las variaciones dn. Si se quisieran dar el valor de IR absoluto se debe medir
el IR de referencia a la misma longitud onda y temperatura de trabajo del RD.

Al realizar las mediciones de glucosa usando la misma metodologia de calibracién ya men-
cionada se lograron medir concentraciones de glucosa en el rango biolégico pudiendo notar
diferencias del orden de 0.3 x 107*UIR. Entre ambos métodos de deteccién (fotodiodo y
camara lineal) se observaron resultados comparables utilizando una resolucién espacial en
(Az) aproximadamente de 14 pm. Sin embargo se propone cambiar la referencia por suero
fisiolégico ya que simula unas condiciones mas similares al plasma de la sangre. Asimismo
se propone enfocar el haz laser a la entrada de la celda para ver si esto puede brindar una
mejor resolucion.

Para la parte de la medicion de medios turbios, en primera instancia se implemento la prueba
de la navaja para obtener el ancho de cintura del haz laser, para comprobar experimental-
mente la correccién propuesta al calculo del IR contemplando la parte imaginaria del IR.
Sin embargo los resultados dejan ver que existe un cambio muy pequefnio de la muestra con
particulas con respecto a la muestra sin particulas, por lo que es necesario aumentar la con-
centracion; pero para poder hacer esto es necesario acortar el camino 6ptico de la celda.
Dicha modificaciéon no representa un gasto o coste mayor ya que el ajuste en 3-D se puede
realizar de manera sencilla y precisa. Para esto se debera acercar el detector a la salida de
la celda como se simulé en el apéndice C.

Como perspectivas de este trabajo se contempla la idea de variar la temperatura en las
muestras de manera que se iguale el valor de IR de las paredes de vidrio de la celda como se
propone en la referencia [22], asi como trabajar con ventanas de vidrio mas delgadas (cubre
objetos) y ver si esto favorece a la medicién. Por otra parte se propone trabajar con otras
longitudes de onda del laser en el RD y comparar con los resultados que se tienen hasta el
momento. De igual manera usar una lente para enfocar el haz laser a la entrada de la celda
para aumentar la precision.
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Apéndice A: Metodologia para la preparacion de muestras

Para preparar las muestras cuando estas son liquidas, por ejemplo alcohol isopropilico en agua,
se usa la ecuacion (5.1); sin embargo, cuando las muestras son sélidas se tiene que tomar en cuenta
la masa y la densidad (ecuacién (5.2)). Haciendo el ajuste para estas ultimas se usa la ecuacién

(5.3).

=1 (5.1)
Donde:
s V.= Volumen del soluto
s V7= Volumen del total
p= % (5.2)
Donde:
= p= Densidad.
» m= Masa.
» V= Volumen.
s
f=——~>L (5.3)

 Mps + Mapa
= m,= Masa del soluto.
= ps= Densidad del soluto.
= my= Masa del disolvente.

= pg= Densidad del disolvente.
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Apéndice B: Cédigo MATLAB para obtener el ancho de
cintura del laser mediante la prueba de la navaja

[a,b,c]l=textread('potencia.txt', 'St %f %f');
potencia= (at+b+c) /3;

P=potencia';

d=textread

PT=4.075; % Potencia media del laser en estudio
Xmed=2.48132;

X=d-Xmed;

X=X";

figure

plot (X,P, "x");

hold on;
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'distancia.txt','S%f');

PT10=PT*0.10;

PT90=PT*0.90;

ro=(PT90-PT10)/1.28;

t=sqrt (2) *X/ro;

Px=1/2xPT* (l-erf (t));

plot (X, Px);

for ro=[2.54:0.01:2.55]
t=sqrt (2) *X/ro;
Px=1/2+xPT* (1l-erf (t));

plot (X, Px);

hold on

end

xlabel ("Distancia")

ylabel ("Potencia")

title ("Prueba de la navaja")

o° o° o° o° oo
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Apéndice C: Simulaciones variando los parametros de dise-
no de la celda
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Figura 5.1: Incertidumbre asociada a la medicién de én = 0.001 tomando en cuenta los
parametros involucrados, u(Az) = lum y « son los pardmetros que mas influyen en la me-
dicién, considerando Ly = 13.0385 + 0.2mm, o = 45° £ 0.5°, [ = (100 — 1000) £ 0.5mm,
Ny = 1.3325 £ 5 x 107*UIR,
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Figura 5.2: Incertidumbre asociada a la medicion de dn = 0.001 tomando en cuenta los
pardmetros involucrados, u(Az) = 14um y « son los pardmetros que més influyen en la
medicién, considerando Lo = 13.0385 £ 0.2mm, o = 45° +0.5°, [ = (100 — 1000) + 0.5mm,
N = 1.3325 £ 5 x 107U IR,
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